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Anexos 

I. Certificado do CRM (SRM 1647d – Priority Pollutant Polycyclic 
Aromatic Hydrocarbons in Acetonitrile). 

II.  Tabela statística de t Student. 

III. Certificado da calibração da vidraria – balão volumétrico de 10 mL. 

IV. Certificado da calibração da vidraria – micropipeta 100 - 1000µL. 

V. Certificado da calibração da vidraria – micropipeta de 10 µL. 

VI.  Certificado da calibração da balança analítica de 0,01 mg. 

VII.  Planejamento e programação dos testes iniciais de 
homogeneidade e estabilidade em bílis de peixe. 
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Anexo I - Certificado do SRM 1647d – Priority Pollutant Polycyclic Aromatic 
Hydrocarbons (in Acetonitrile) – pág.1 
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Anexo I - Certificado do SRM 1647d – Priority Pollutant Polycyclic Aromatic 
Hydrocarbons (in Acetonitrile) – pág.2 
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Anexo II – Tabela t Student 

 

GL t0,975 GL t0,975 GL t0,975 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

12,706 

4,303 

3,182 

2,776 

2,571 

2,447 

2,365 

2,306 

2,262 

2,228 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

2,201 

2,179 

2,160 

2,145 

2,131 

2,120 

2,110 

2,101 

2,093 

2,086 

25 

30 

40 

60 

∞ 

2,060 

2,042 

2,021 

2,000 

1,960 

  

Extraída do apendix IV - Montgomery, Douglas C.,Introduction to Statitical Quality 
Control - John Wiley & Sons, Inc. 
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Anexo III – Certificado da calibração da vidraria – balão volumétrico 10 mL 
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Anexo IV – Certificado da calibração da vidraria – micropipeta 100 – 1000 µL 
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Anexo V – Certificado da calibração da vidraria – micropipeta 10 µL 
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Anexo VI – Certificado da calibração da balança de 0,01 mg – pág.1 
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Anexo VI – Certificado da calibração da balança de 0,01 mg – pág.2 
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Anexo VII – Planejamento e programação dos testes iniciais de homogeneidade e 
estabilidade em bílis de peixe - pág. 1. 
 
 
Temperaturas utilizadas: 

 

Freezer –80°C “temperatura de referência no teste”, Freezer – 20°C, 

Geladeira + 6 - 10°C 

 

Programação (calendário dez.06 a jan./07) 
Dia da 

semana 

TER QUA QUI SEX SAB DOM SEG TER QUA QUI SEX SAB DOM SEG TER QUA 

Dez./Jan. 26 27 28 29 30 31 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 

Dia de 

análise 

15 14 13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0 

  
26/12 – dia da coleta + análise 

27/12 – análise 

02/01 – retirar amostras do Freezer –80°C 

05/01 – retirar amostras do Freezer –80°C 

09/01 – retirar amostras do Freezer –80°C 

10/01 – análise de todas as amostras 

 

Quantidade de amostras (3 replicatas autênticas para cada 

temperatura): 

3 replicatas para serem analisadas no dia da coleta (26/12) 

3 replicatas no Freezer –80°C para serem analisadas no dia seguinte 

(27/12) 

3 replicatas no Freezer –20°C para serem analisadas no dia seguinte 

(27/12) 

3 replicatas na Geladeira +10°C para serem analisadas no dia seguinte 

(27/12) 

3 amostras para ficar 15 dias no Freezer –80°C 

3 amostras para ficar 15 dias no Freezer –20°C 

3 amostras para ficar 15 dias na Geladeira +10°C 

6 amostras para retirar do Freezer –80°C dia 09/01 

6 amostras para retirar do Freezer –80°C dia 05/01 

6 amostras para retirar do Freezer –80°C dia 02/01 

6 amostras para retirar do Freezer –80°C dia 29/12 

TOTAL: 45 amostras (acrescentar brancos e padrões) 
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Anexo VII – Planejamento e programação dos testes iniciais de homogeneidade e 
estabilidade em bílis de peixe. (cont.) 
 

 

Cálculo para prever quantidade de amostras: 

Considerando: 

FTASS – gasto de 0,4 mL (0,2mL para cada substância) para cada análise  

Fluorescência – gasto de 0,013 mL  

Total de volume amostra/frasco = no mínimo 0,450 mL 

 

Assim, 0,450 x 45 = 20,25 mL de bílis no total.  

 

Considerando que cada peixe com 0,5 mL de bílis (aproximado) 

precisaremos de 20,25 / 0,5 = 40,5 peixes no total. 

 

Essa quantidade deve ser multiplicada pelo número de amostras 

fortificadas (x 2), pois as substâncias (criseno e pireno) serão adicionadas 

juntas no mesmo tubo).  

Total de no mínimo 81 peixes para o teste de estabilidade. 

Acrescentar mais 10 peixes distintos para teste de homogeneidade. 

 

Total aproximado de peixes (Tainha) a serem coletados = 91 
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