Avaliacdo de parametros para o preparo de materiais de referéncia
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Os materiais de referéncia desempenham papel fundamental no estabelecimento da
rastreabilidade em quimica analitica, assegurando confiabilidade e exatiddo dos resultados de
medi¢do. A credibilidade dos resultados das andlises quantitativas torna-se fundamental para
cada propdsito pretendido, garantindo a comparacédo dos resultados em programas de controle
de qualidade. Para assegurar junto a seus clientes que é capaz de fornecer dados com a
qualidade requisitada, o laboratério deve possuir procedimentos de qualidade e certificaco.
Tais procedimentos incluem uso de métodos de andlise validados; uso de procedimentos
internos de controle de qualidade com o emprego de material de referéncia (MR) e de
certificagdo (CRM) e procedimentos externos de controle de qualidade como a participacio
em ensaios de profici€ncia. Neste contexto, os materiais de referéncia solo e fosfato de rocha
estdo sendo preparados na Embrapa Pecudria Sudeste para controle de nutrientes e
contaminantes inorginicos. O solo foi previamente fortificado artificialmente com As, Cd, Cr
e Pb e a amostra de fosfato de rocha selecionada é uma amostra comercial proveniente do
Marrocos (apatita). As amostras foram moidas, peneiradas, homogeneizadas e submetidas a
avaliagdo granulométrica para determinacdo da distribui¢do dos tamanhos de particulas. A
seguir foram acondicionadas em frascos de vidro previamente desmineralizados, sendo
produzidos 100 e 645 frascos contendo 100g, respectivamente, de fosfato de rocha e solo, que
foram irradiadas por radia¢do gama (25-30 kG) para controle microbioldgico. Para avaliacdo
da homogeneidade, 10 e 12 frascos foram escolhidos aleatoriamente do lote de material
candidato, respectivamente, de fosfato de rocha e de solo. No primeiro caso foi feita a
digestdo 200mg da amostra com adi¢do de 6mL de HNO; (7mol L") e 2mL de H,0, (30% m
m’l). Para o solo utilizou-se 200mg de amostra, 10mL de HNO; (14 mol L’l). As digestdes
foram feitas em micro-ondas com cavidade e as determinagdes por espectrometria de emissao
optica com plasma acoplado (ICP OES). Os resultados foram submetidos a andlise de
variancia de fator tinico (ANOVA) para avaliacdo da homogeneidade da amostra (ISO Guide
35) e os resultados indicaram que os materiais s30 homogéneos, sendo o fosfato homogéneo
para As, Ca, Cd, Cr e Ni e o solo para As, Cd, Pb, Cr, Ca, Cu, Fe, Na, K, Mg, Mn e P. Pode-
se concluir que, apesar da digestdo das matrizes ser considerada incompleta (ndo foi usado HF
para a digestdo dos silicatos), os procedimentos foram adequados e possibilitaram a
determinag@o dos analitos com suas respectivas incertezas. As amostras foram encaminhadas
para ensaio de proficiéncia para a determinagdo dos valores de consenso. Paralelamente, estdo
sendo definidas as estabilidades dos materiais a curto e longo prazos. Os materiais de
referéncia solo e fosfato de rocha deverdo ser disponibilizados aos interessados nos préximos
12 meses.
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