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Introdugao

Existem varias abordagens validas para se
caracterizar um material de referéncia: uso de um
método primario, uso de dois ou mais métodos
independentes por uma organizagdo, medicao por
meio de uma rede de laboratérios que utilizem
métodos de exatiddo e uma abordagem para um
método especifico com estudo interlaboratorial e
que forneca os valores de propriedades para esse
método’. Para o preparo do material de referéncia
de forrageira realizou-se o ensaio colaborativo, no
qual se obtém os valores de propriedades dos
analitos obtidos por diversos laboratorios?. O ensaio
colaborativo contou com a participacdo de 16
laboratérios de diferentes instituicdes.

Resultados e Discussao

Para a realizagdo dos estudos prévios de
homogeneidade e  estabilidade com suas
respectivas incertezas foram feitas as

determinagdes por ICP-MS (CRI, Varian 820-MS)
para As, Cd, Cr e Pb, e as concentragbes de Ca,
Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, P e Zn foram estabelecidas
usando ICP OES (Varian Vista). Os materiais de
referéncia certificados NIST 1573a e NIST 1547
foram incluidos nas analises para garantir a

rastreabilidade dos resultados (Fig 1).
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Figura 1. Impacto das
combinadas para a caracterizagdo  (Uchar),
homogeneidade (uy,), € estabilidade a longo prazo
(ugs) em relagdo a incerteza expandida (Ugw),
obtidas em porcentagem (base seca).
As técnicas analiticas utilizadas pelos laboratérios
para a determinagdo dos elementos de interesse

foram FAAS, ICP OES, ICP-MS, GFAAS, INAA,

colorimetria, espectrofotometria de absorcao
molecular e fotometria de chama. Para o preparo da
amostra, 0s laboratérios empregaram

principalmente bloco digestor (sistema aberto) e
micro-ondas com cavidade (frascos fechados). Os
teores de referéncia obtidos e sua incerteza
associada sao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Teores de referéncia atribuidos aos
elementos determinados no MR de forrageira e
incerteza expandida (Uyr) em porcentagem (base
seca).

1,69+0,97 57
3,30+1,66 50
4,0+1,8 44
20+5 26
4,37+0,58 13
2,95+0,44 11
0,20£0,12 59
91+13 14
4,0£0,7 19
9,9+1,6 16
12,0+2,4 20
76,0£18,5 24
0,65+0,19 30

Conclusoes

A participacdo dos diversos laboratérios foi
importante para a obtencdo dos valores de
consenso, ou seja, a determinagdao da
caracterizagao de todos os analitos.

O desenvolvimento de um material de referéncia
agropecuario, tao carente nesse setor, demonstra a
viabilidade da produgédo de materiais de referéncia
nacionais.
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