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Tipos de erro de laboratorio

Existem dois tipos de erro que podem ocorrer em uma medicao:

« Erro sistematico, representado por um viés constante entre o0s resultados
encontrados e a verdadeira resposta.

 Erro aleatorio, esse tipo de incerteza resulta de variacdes aleatérias em dados
experimentais. Eles estdo presentes em todas as medicoes, e sao decorrentes de
fatores como variac6es na leitura de instrumentos e condi¢cdes experimentais que

fogem ao controle.

Erros Aleatdrios e Sistematicos - Bioestatistica #6
https://www.youtube.com/watch?v=l 8CkR2wyrQ
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https://www.youtube.com/watch?v=I_8CkR2wyrQ

Exatidao e precisao

« Exatiddo é usada em ciéncias para descrever a diferenca entre um resultado
experimental e seu valor verdadeiro.

« Precisao se refere a variacdo nos resultados obtidos em condi¢cdes semelhantes.
» Dois termos usados para descrever a exatidao sao:

v" erro absoluto e

v erro relativo.
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Exatidao e precisao

O erro absoluto (e) de um resultado experimental (x) € encontrado pelo calculo da
diferenca entre esse resultado e seu valor real (u).
e=X—u

« O erro relativo (e,) € calculado encontrando-se a diferenga entre os valores reais e
medidos e dividindo-se essa diferenca pela resposta verdadeira.

_X—H
L

e

r
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Exatidao e precisao

Determinacao do valor mais representativo

« Como os erros aleatorios estdo presentes em qualquer medicdo, devemos, entéo,
determinar a melhor forma de representar nossa resposta final. Essa tarefa é
geralmente executada por meio da média aritmética (x, também conhecida como
mediana ou média), que é calculada conforme demonstrado a sequir.

XX+ X,) Do)

X = —

I I
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Desvio padrao

Relatorio de variagcdes em um conjunto de resultados

« Um meio mais consistente de descrever a variacdo em um grupo de resultados é o
uso do desvio-padrao (s). Esse desvio é calculado por meio da equacéo abaixo,
em que cada valor do conjunto (x, a x,, para n valores) & comparado com a média

(x) desse mesmo grupo de numeros.
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Desvio padrao

Relatorio de variagcdes em um conjunto de resultados

» Dois parametros relacionados com o desvio-padrao sao a variancia (V) e o desvio-
padrdo relativo (RSD). Este é também chamado de coeficiente de variacao (CV), e
é encontrado tomando-se o desvio-padrdao de um grupo de resultados e dividindo-o
pela média dos mesmos dados, em que RSD = s/x ou RSD (%) = 100 - (s/x).

« A variancia é simplesmente igual ao quadrado do desvio-padrao, ou V = (s)?, e é
Importante na descricao da propagacao de erros experimentais.
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Desvio padrao

Descricao da variacdo em

grandes conjuntos
dados

» Se fossemos fazer a
mesma medicao muitas
vezes e plotar o numero
de vezes em que
obtivéssemos um
determinado valor,
teriamos um resultado
semelhante ao do gréafico
na figura ao lado:
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Distribuicao normal (Gauss)

Descricao da variacdo em grandes conjuntos de dados

« Se tomarmos medidas suficientes e tivermos a mesma probabilidade de obter
tanto variacdes altas quanto baixas em um resultado, o grafico produzido tera
uma ‘forma de sino’, com o centro ocorrendo na meéedia de nosso conjunto de
dados. Isso é conhecido como distribuicao normal ou distribuicdo de Gauss

Distribuicao Normal - Bioestatistica #4
https://www.youtube.com/watch?v=FZDbJG gXyw
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https://www.youtube.com/watch?v=FZDbJG_qXyw

Distribuicao normal (Gauss)

Descricao da variacdo em grandes conjuntos de dados

« Uma alteracdo na média ou no desvio-padrdo afetara a forma de uma curva de
distribuicao normal:

Efeito da mudanca na média (w) Efeito da mudanca no desvio-padrao real (o)
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‘Distribuigéo normal (Gauss)
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Requisitos gerais para a comparacao de dados

Ha quatro itens basicos de que vocé precisa quando utiliza
estatisticas para comparar resultados experimentais. Esses
itens (mostrados na figura a seqguir) incluem:

e um modelo,

* uma hipotese,

, : O que sao Testes de Hipotese? -
* um nivel de confianca e Bioestatistica #9

https://www.youtube.com/watch?v=FZH
arVycl04

* uUma estatistica de teste.
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https://www.youtube.com/watch?v=FZHqrVyc104
https://www.youtube.com/watch?v=FZHqrVyc104

Requisitos gerais para a comparacao de dados

0O modelo
Com o que meu resultado
esta sendo comparado?

dessa comparagao?

O nivel de confianca
Que grau de certeza almejo
para essa comparacgao?

A estatistica de teste
Como devo comparar

A hipotese
Qual é o resultado esperado
meu resultado e meu modelo? |
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Comparacao de um resultado experimental a um valor de
referéncia

Esse tipo de comparacdo pode ser necessario, por
exemplo, ao determinarmos a exatiddo de um novo método.

Se o0 valor de referéncia for conhecido com exatidao,
podemos usar esse valor para representar a ‘média’ real da
amostra, L.

Para comparar esse valor com o resultado medio medido da
amostra (x), podemos usar o valor t de Student como
estatistica de teste.
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Valor t de Student

VorLume VI MARCH, 1908 No. 1

BIOMETRIKA.

THE PROBABLE ERROR OF A MEAN.

By STUDENT.

Introduction.
ANY experiment may be regarded as forming an individual of a “ population” g
of experiments which might be performed under the same conditions. A series
of experiments is a sample drawn from this population. ) éL’;”(';iTJS,'\fRE
WILLIAM SEALY GOSSET
[ (1876 - 1937)
What is a t-test?  AND rewer
https://www.youtube.com/watch?v=N2dYGnZ70X0 cg)p -
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GUINNESS

Nz dir
CHONAIGH SE ANSEO SA |
TEACH "HOLLYVILLE PARK” 1913 - 1935,
IS FEARR AITHNE AIR FAOINA AINM CLEITE
‘STUDENT” AGUS AS A FHORBAIRT
AR t-DHAILEADH STUDENT.

\
Vi \

LIVED IN "HOLLY VILLE PARK"~ ON THIS SITE
1913 - 1935. HE IS BEST KNOWN BY HIS PEN

NAME “STUDENT" AND FOR HIS

DEVELOPMENT OF STUDENT’S t-DISTRIBUTION.



https://www.youtube.com/watch?v=N2dYGnZ70X0

Comparacao de um resultado experimental a um valor de
referéncia

« O resultado € um método estatistico conhecido como teste t
de Student.

* \Vocé podera testar essa hipotese calculando um valor t de
Student conforme mostrado a seguir,
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Distribuicao t de Student

0.225

#08 - Distribuicao t-Student - Conceitos e Tabela
https://www.youtube.com/watch?v=y -UOcOMpms
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https://www.youtube.com/watch?v=y_-UOcQMpms
https://www.youtube.com/watch?v=y_-UOcQMpms
https://www.youtube.com/watch?v=y_-UOcQMpms

Distribuicao t de Student

Exemplo

Um fabricante de aparelhos celulares afirma que a duragdo média de sua bateria nos primeiros 6 meses de uso € de 120 horas,ou seja, 5 dias.
Analisando uma amostra de 25 aparelhos, obteve-se uma media de duracdo de 116 horas, com desvio padrdo de 12 horas. Verifique se a
afirmacdo é verdadeira, utilizando um nivel de confianca de 95% bicaudal.

Resolugao:
1° Utilizando a tabela de distribuicdo t student, definem-se os pontos criticos através do grau de liberdade (24) e o nivel de confianca (95%).
Nesse caso, os pontos criticos sdo + 2,064, ou seja, P(-2,064 < t < 2,064). Se o valor de t estiver dentro desses limites a afirmacdo é verdadeira.

2° Na sequéncia calcula-se o valor de t para a amostra:

Dados:

X = 116;

p = 120;

S = 12;

n = 25;

Férmula: ¢t = X~k 2P0 = —1,667

S/VR  12/4/25
3° Conclusdo: Como t = - 1,667, encontra-se dentro dos limites criticos, P(-2,064 < t < 2,064), a afirmac&o do fabricante de celular que a duracéo
média da sua bateria é de 120 horas, a um nivel de confianca de 95%, é verdadeira.

Fonte: https://pt.wikipedia.org/wiki/Distribui%C3%A7%C3%A30_t_de_Student
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Distribuicao t de Student

F Unicaudal
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75% 80% 85% 90% 95% 97,5% 99% 99,5%  99,75%  99,9% 99,95%

Bicaudal 50% ©60% 70% 80% 90% 95% 98% 99% 99,5% 99,8% 99,9%
1 1,000 ‘ 1,376 ‘ 1,963 | 3,078 | 6,314 | 1271 |31.82 6366 | 127.3 3183 | 6366
2 0,816 | 1,061 | 1,386 | 1,886 | 2,920 | 4,303 | 6,965 _9,925 14,09 2233 | 31,60
3 0,765 0,978 | 1,250 | 1,638 | 2,353 | 3,182 |4,541|5841 |7453 10,21 | 12,92
4 0,741|0,941 1,190 | 1,533 | 2,132 | 2,776 | 3,747 | 4,604 |5598 7173 |8,610
20 0,687 | 0,860 | 1,064 | 1,325 1,725 2,086 | 2528 2845 | 3,153 3,552 | 3,850
21 0,686 | 0,859 | 1,063 | 1.323 ‘ 1,721/2,080 |2518 2831 |3.135 3,527 ‘ 3.819
22 0,686 | 0,858 | 1,061 | 1,321 1,717 | 2,074 |2508|2819 |3,119 3,505 |3,792
23 0,685 0,858 | 1,060 | 1,319 | 1,714 | 2,069 |2,500|2,807 |3,104 3485 |3,767
24 0.685 | 0,857 | 1,059 | 1,318 | 1711 | 2,064 | 24922797 |3.091 3.467 ‘ 3,745
a8 Inceslneccl1ncal124cl17nalonen |naacla7a7 lan7a  |24en |279c




Ajuste de resultados experimentais

« Existem muitos tipos de equacao utilizados em analise
guimica, mas o mais comum e o de uma linha reta.

Regresséao linear

« Aregressao linear envolve tomar um conjunto de valores (X,
y) e ajusta-los a uma equacédo com a seguinte forma,

yi,calc =m Xi + b

« E possivel obter as melhores estimativas para m e b
usando- se o0 método de analise de minimos quadrados.
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Regressao linear

 Esse método fornece
uma seérie de equacoes

Regressao Linear
simples e
descomplicada!!!

https://www.youtube.com/w
atch?v=fgNGtzJvSdI

Inclinagéao (m)

Intercepto (b)

Desvio-padrao de
todos os valores

y(s,)

Desvio-padrao da
inclinacéo (s, )

Desvio-padréao do
intercepto (s,)

Coeficiente de
correlacgao (r)

_ [n(Z=xy,) (X )(Zy,))

n(=x)—(=x)]

(v (27 )—(Zxy ()]
(257 ) (=)

sy:[E (v, — mx,.— by /(n— 2)]"*

S, =n/ln (3 x) — (32 x)P)"(s)

s, = (2 XK)/[n (32 X)) — (2 X)) (s)

r=s,,/

onde:

S = (2 2¢) — [(X x)/n]

s, = (2 y)) — (3 y¥/nl

S, = (2 xy) — (X X)X y)/n]

(4.28)

(4.29)

(4.30)

(4.31)

(4.32)

(4.33)

(4.34)
(4.35)

(4.36)
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https://www.youtube.com/watch?v=fgNGtzJvSdI
https://www.youtube.com/watch?v=fgNGtzJvSdI

Regressao linear

Essas equacOes sO fornecerao resultados validos se seu
conjunto de dados atender a trés requisitos basicos:

1. Supde-se gue a variavel independente (x) seja conhecida e
gque somente a variavel dependente (y) contenha erros
aleatorios significativos.

2. SupOe-se que a variacao entre os valores y seja realmente
aleatdria e tenha um tipo consistente de distribuicéo.

3. Supolbe-se que a variabilidade para y seja a mesma em toda
a faixa de valores de x sendo correlacionados com a linha.
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Teste do grau de adequacao

« ApOs obter uma regressao linear, é essencial verificar esse
ajuste para se certificar de que a linha realmente fornece
uma boa descricao dos dados.

« Esse processo € conhecido como determinacao do ‘grau de
adequacao’ da linha.

 Duas ferramentas que auxililam nesse processo Sao o
coeficiente de correlacéo e o grafico residual.
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Teste do grau de adequacao

« O coeficiente de correlacao (r) € um numero que se pode
calcular para uma regressao linear de modo a indicar como
ele descreve seus dados.

« O coeficiente de correlacao é encontrado por meio das
equacbes 4.33 a 4.36 na tabela anterior e produzirda um
valor entre -1 e 1.

« Um termo estreitamente relacionado é o coeficiente de
determinacao (r?), que é igual ao quadrado do coeficiente
de correlacao e tem valor entre O e 1.
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Teste do grau de adequacao

« A figura a seguir mostra como o coeficiente de correlacao
muda conforme o tamanho de um conjunto de dados e a
concordancia desse conjunto com uma regressao linear.

 Devido a presenca de erros aleatorios, quase nunca se
obtém um coeficiente de correlacdo que seja exatamente
igual a O, -1 ou 1. Em vez disso, € comum se obter algum
valor situado entre esses extremos.
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Teste do grau de adequacao

n="10
r=0,895
Aumentar precisao ® Aumentar quantidade
de dados ° de dados
[
)
.
n=10 n=140
r=0,990 r=0939
[ ]
* . ™ .....
[ ]
L .... °
® ® b .......
[ ® ® ®
L ..
e ® ®
° ® ° .. ® [ ]
[ ]
[ ]
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Teste do grau de adequacao

. Graficos residuais. E preparado tracando-se a diferenca,
ou residual, entre cada valor experimental para a variavel
dependente (y;) e o valor previsto pela regressao linear

(yi ,calc) .

« Se a regressao linear descrever bem os seus dados, o
grafico residual devera ter somente uma distribuicao
aleatoria de pontos acima e abaixo da linha em (y; - Y, cac) =
0. Se a regressao linear nao descrever os dados, uma
tendéncia nos pontos residuais devera aparecer em vez
disso, sinalizando que um ajuste alternativo € necessario.
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Caracterizacao e validacao de método

« Para ajudar na escolha de um meétodo analitico, vocé
precisa estar familiarizado com as propriedades utilizadas
para caracterizar tais técnicas. Essas propriedades sao
conhecidas como figuras de merito do meétodo, e incluem
aspectos como exatidao, precisao e intervalo utilizavel do
ensaio.

O processo de caracterizacao de uma técnica analitica e
prova de que ela cumprira os propositos a que se destina é
conhecido como validacéo de método.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Exatidao e precisao

 Recuperacao de contaminante e estudos de correlacao.
Um estudo de recuperacao de contaminante pode ser
usado para avaliar a exatiddo de um metodo analitico
gquando se esta trabalhando com um analito ou uma
amostra para 0S quais nao exista bom material de
referéncia disponivel.

« A diferenca entre valores € comparada com a quantidade
adicionada a amostra contaminada. Esse processo permite
gque a recuperacado percentual, que é uma medicao da
exatidao do metodo, seja calculada.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Exatidao e precisao

« Quanto mais proxima de 100 por cento for essa
recuperacao, mais exata sera a medicao.

Recuperacao percentual = 100 -

(Mudanca na quantidade de analito medido)

(Quantidade de analito contaminante na amostra)
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Caracterizacao e validacao de metodo
Exatidao e precisao

 Qutro meio de avaliar a exatiddo € tomar um grupo de
varias amostras e medir a quantidade de analito em cada
uma, usando tanto o seu meéetodo quanto uma segunda
técnica, mais estabelecida. Essa abordagem é conhecida
como estudo de correlacao.

 Uma segunda abordagem consiste em usar um grafico de
correlacédo. Trata-se de um grafico em que os resultados
de seu novo metodo sao plotados em contraste com os da
técnica de referéncia.
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Caracterizacao e validacao de metodo
Exatidao e precisao

 MedicOes de precisao. A precisdo de uma técnica analitica
pode ser examinada por meio da andlise de varias porcoes
da mesma amostra de referéncia.

« Esse efeito e ilustrado na figura a seqguir por meio de um
diagrama conhecido como grafico de precisao. O
propdsito de um grafico de preciséao € fornecer uma
representacao visual de como a precisdo de um meétodo
muda conforme a propriedade ou a guantidade medida de
um analito varia.
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Caracterizacao e validacao de meéetodo

Desvio-padrao, pmol/L

0,20 20
0,154 =15
RSD
L
0,10 — 10
0,05 -5
Desvio-padrao
®
0 I I I 0
0 0,2 0,4 0,6

Concentracao de epinefrina livre, pmol/L
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Caracterizacao e validacao de metodo

Exatidao e precisao

« Assim como existem muitos fatores que podem influenciar o
desempenho de um metodo analitico, tambem s&o muitas
as maneiras de descrever como esses fatores afetam a
reprodutibilidade da técnica.

« Um resumo dos termos usados com esse proposito e
fornecido na tabela a seqguir.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Tipos de precisao Propriedade medida

Repetibilidade Variacao obtida para a mesma amostra
durante uma Unica série de um ensaio.

Precisao intradia Variacao obtida durante um dnico dia,
geralmente no decorrer de varias séries.

Precisdo dia a dia Variacao obtida ao longo de dias.

Precisao interoperador Variacao obtida por meio de um tnico método

e amostra, mas por diferentes analistas.

Precisao interlaboratorial Variacao obtida por um Gnico método e
amostra, mas por diferentes laboratérios.
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Caracterizacao e validacao de metodo
Resposta de ensaio

« A resposta e descrita por meio da utilizacdo de parametros
como limite de deteccao, Iintervalo e sensibilidade ou
seletividade.

* Limites de deteccao. O valor mais alto ou o mais baixo de
analito que pode ser detectado por um método analitico e
descrito usando-se um limite de deteccao (LOD).

O limite superior de deteccao é a maior quantidade de
analito que pode ser medida por um metodo com confianca.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

* O limite inferior de deteccao se refere a menor quantidade
de analito que pode ser medida com confianca.

* O limite inferior de deteccao € muitas vezes determinado
pela comparacdo da variacdo na resposta de um metodo
em uma amostra em branco com a resposta observada em
materiais conhecidos por conter pequenas guantidades de
analito.

« Essa comparacao é feita por meio do calculo da relacao
sinal/ruido (S/N).
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

« Muitos laboratérios de testes de drogas usam S/N de 3,3:1,
conforme mostrado na seguinte equacao.

LOD = 3,3 (s,/m)

 Essa equacao permite estimar o limite inferior de deteccao
utilizando a regressao linear em uma curva de calibracao
linear.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

« Um parametro semelhante usado para descrever a resposta
de um metodo é chamado de limite de quantificacao

(LOQ).

« O LOQ representa a menor ou a maior guantidade de
analito que pode ser medida em um determinado intervalo
de exatidao e/ou precisao.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

« Além de usar um grafico de precisao, vocé pode determinar
0 LOQ do método por meio de uma relacao sinal/ruido.
Essa determinacao é realizada da mesma forma que a
descrita para o LOD, exceto que uma S/N de 10:1 é usada
agora como o valor de corte.

LOQ = 10 (s,/m)

« Faixa e linearidade de ensaio. A faixa’ de um meétodo
analitico esta intimamente relacionada com o Ilimite de
deteccao.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

* Ela se refere a todo o conjunto de concentracoes do analito
ou propriedades da amostra que se enquadram dentro dos
niveis desejados de precisdo e exatiddo de um metodo
analitico.

« A faixa mais ampla possivel de ser usada com uma tecnica
analitica se estende desde o limite inferior de deteccéo ao
limite superior de deteccao (figura a seqguir), e € conhecida
como faixa dinamica.

Grupo Metabolomica




Caracterizacao e validacao de metodo

Limite superior de deteccao
\

@ . )
E <—— Faixa linear —
= 2
3 8
L
=
o T
=
=
-;:t Faixa dinamica .
¥
Limite Quantidade ou propriedade de analito
Inferior de (variavel independente)
deteccao
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Caracterizacao e validacao de método

Resposta de ensaio

« A faixa dinamica pode ser dividida em areas menores que
representem tipos especificos de resposta.

 Uma dessas areas é a faixa linear, a parte da faixa de um
metodo que da uma relacao linear entre a resposta e a
guantidade de um analito ou a propriedade medida.

« Sensibilidade e especificidade. A sensibilidade de um
metodo trata-se da medida de como a resposta muda a
medida que a quantidade de analito ou a propriedade da
amostra varia.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

A forma mais comum de descrever a sensibilidade de um
metodo € usar a inclinacdo da curva de calibracdo. Essa
abordagem resulta em um parametro conhecido como
calibracao da sensibilidade.

* O limite inferior de deteccao se refere a menor quantidade
de analito que pode ser examinado por um método,
enquanto a sensibilidade se refere a menor variacdo na
guantidade de analito gue pode ser detectada.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

« A especificidade se refere a capacidade de um meétodo
analitico de detectar e discriminar entre o analito e outras
substancias quimicas em uma amostra.

* O termo seletividade também ¢é usado para descrever essa
propriedade.

« Uma técnica analitica € considerada ‘especifica’ ou ‘seletiva’

se responde a um unico analito ou a um pegueno grupo de
substancias.
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Caracterizacao e validacao de metodo

 Uma forma de avaliar a especificidade de um método € usar
um grafico de interferéncia.

100
= 1
= ®
L% 807 Método 1
= | o
-]
E .
2 04 Sf
= . Meétodo 2
S g L
) 20 ®
E ® ®
[ lan]
& ‘ °
= 0 I I I I I I
- 0 1 Z 3 4 5 6 Vi

Grupo Metabolomica



Caracterizacao e validacao de metodo

Resposta de ensaio

« Tal grafico torna possivel determinar se o agente adicionado
criara quaisquer problemas no ensaio.

« Qutra abordagem da descricao da especificidade de um
metodo analitico é a utilizacdo de um coeficiente de
seletividade.

 Esse coeficiente € uma razao que compara 0S sinais
produzidos por uma substancia com outra apds a aplicacéo
do mesmo método.
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Caracterizacao e validacao de metodo

Outras propriedades de métodos analiticos

« Um fator a ser considerado é o tempo de analise global do
metodo, que é o tempo de que todas as etapas da
elaboracéo e analise de uma amostra necessitam.

« Alguns meétodos requerem que uma substancia gquimica
esteja na fase gasosa antes que possa ser medida,
enguanto outros podem exigir um liquido ou um solido.

« Qutros pontos que devemos considerar durante a escolha
do meétodo séo custo, disponibilidade e facilidade de uso de
uma técnica.
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Controle de qualidade

* O processo de monitoramento do desempenho rotineiro de
um meétodo analitico é conhecido como controle de
gualidade.

Requisitos gerais para o controle de qualidade

Ha trés itens que s&o usados em qualquer processo de
controle de qualidade.

 Material de controle (ou ‘controle’). Trata-se de uma
substancia a ser analisada periodicamente por um método
analitico para determinar se o0 procedimento esta
funcionando de maneira consistente.
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Controle de qualidade

Requisitos gerais para o controle de qualidade

« Grafico de controle. Esse grafico utliza os resultados
obtidos a partir de um material de controle para
acompanhar o desempenho de um meétodo analitico ao
longo do tempo.

 Avaliacao de erro. Trata-se do processo de identificar
todas as fontes de erros que podem existir em um método
analitico e de determinar como corrigi-los.
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Controle de qualidade

Preparo e uso de graficos de controle

« O primeiro passo para elaborar um grafico de controle é
obter um material de controle com o analito na matriz
apropriada e nas concentracoes adequadas.

« Em seguida, ele é analisado varias vezes por meio do
meétodo a ser avaliado.

 Entdo, calculam-se a media e o desvio-padrdo dos
resultados para esse material de controle, que serao
aplicados na montagem de um gréafico de controle para a
técnica analitica.
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Controle de qualidade

Preparo e uso de graficos de controle

« A figura abaixo mostra o grafico conhecido como Levey-
Jennings ou grafico individual.
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Coleta e preparo de amostra

Coleta de amostra

« A abordagem especifica usada na obtencdo de uma
amostra € conhecida como plano de amostragem.

« Um plano de amostragem deve incluir todas as etapas
envolvidas na selecao, na extracao, na conservacao, no
transporte e na preparacao dos materiais a serem
estudados em um laboratorio.

« A falha na obtencdo de uma amostra verdadeiramente
representativa levarda a um erro de amostragem.
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Coleta e preparo de amostra

Coleta de amostra

 Trata-se de um erro criado quando se usa apenas uma
parte de uma substancia ndo uniforme para analise.

« O tamanho do erro de amostragem vai depender do nidmero
de ‘particulas’ em sua amostra coletada e da fracao do
material total que € analisado.

« A tabela a seguir lista varias abordagens que podem ser
utilizadas para se obter uma amostra de um material.
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Coleta e preparo de amostra

Tipo de amostra

Amostra aleat6ria
Amostra representativa
Amostra seletiva
Amostra sequencial
Amostra estratificada

Amostra arbitrada

Definicédo
Uma amostra selecionada de modo que qualquer porcao do

material tenha a mesma chance de ser escolhida.

Amostra escolhida para representar as propriedades de todo o
material a ser estudado.

Amostra selecionada para ter certas caracteristicas.

Amostras obtidas uma ap0s a outra para monitorar as mudancas
em um material ao longo do tempo.

Uma amostra extraida de uma parte especifica de um material.

Amostra coletada e tratada de forma previamente combinada
com 0 proposito de resolver um litigio.
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Coleta e preparo de amostra

Preparo da amostra

 Objetivos do preparo da amostra. Uma razao habitual &
gue os analitos nao estao presentes em uma matriz
apropriada para o método escolhido.

 Uma segunda razdo para o pré-tratamento € que se deve
lidar com substancias presentes na amostra que interfiram
na medicao do analito.

« Uma terceira razao para o pré-tratamento da amostra é a
colocacao do analito em uma forma quimica que possa ser
estudada por seu método.

Grupo Metabolomica



Coleta e preparo de amostra

Preparo da amostra

« A gquarta razao para o prée-tratamento da amostra é colocar
a substancia em um nivel que seja adequado a deteccao.

« Métodos de preparacdo. Nos graficos a seguir sao
apresentados diferentes meétodos de preparacdo de
amostras, bem como suas frequéncias de utilizacao.

* Muitas vezes, o0 preparo de amostras reguer mais de uma
etapa, como pesagem, dissolucao e filtragem para preparar
amostras liquidas a partir de solidos.
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Literatura e

Fonte dos Slides:

Quimica Analitica e Analise Quantitativa
Hage/Carr - Pearson/Prentice Hall

Outra literatura:

X
3
S
S

Analise Quimica Quantitativa Vogel -
Jeffery/Bassett/Mendham/Denney
LTC Editora

Quimica - A Ciéncia Central, 92 Edicao - Pearson/Prentice Hall

Quimica Geral - Vol. 1 - Brady/Humiston — 22 Edicdo — LTC Editora
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Prova

Fazer em casa. Escrever a méao e enviar fotografia da prova antes da proxima aula.
Indicar como os célculos séo feitos (algarismos significativos / incerteza absoluta).

Considere o conjunto de valores das seguintes pesagens:

A B C D E

16.40 0.888 35.64 0.1006 0.0765

16.36 0.889 35.80 0.0991 0.0761

16.26 0.904 35.59 0.1010 0.0747

16.34 35,57 0.0997 0.0745
0,0999

a) Calcule a meédia e desvio padrao para as amostras A, B e C da tabela acima.

b) Comente qual das amostras mostrou o resultado mais preciso e por que?

c) Se o peso esperado para a amostra C € 38.50. o que podemos dizer dos resultados obtidos?
Explique.

d) Considere que as amostras D e E sao pesagens feitas de uma mesma amostra, mas por

laboratorios diferentes. O resultado esperado era 70 mg. Diga qual o laboratorio mais exato e

quais erros sistematicos podem ter sido cometidos no caso do laboratorio inexato.
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Videos desta aula:

O que séao Testes de Hipotese? - Bioestatistica #9
https://www.youtube.com/watch?v=FZHqrVyc104

What is a t-test?
https://www.youtube.com/watch?v=N2dYGnZ70X0

#08 - Distribuicao t-Student - Conceitos e Tabela
https://www.youtube.com/watch?v=y -UOcQMpms

Regressao Linear simples e descomplicada!!!
https://www.youtube.com/watch?v=fgNGtzJvSdl
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