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Comparacao entre os metodos

Para finalizar o trabalho, pontos positivos e negativos de cada método
foram considerados em termos de sensibilidade, seletividade, repetitividade,
tempo de andlise e gasto de insumos. Uma comparacdo qualitativa esta
apresentada na Tabela 21, onde cada método foi classificado (para cada
parametro) como “melhor avaliado” (+++), “de avaliacdo intermediaria” (++) e
“pior avaliado” (+). Em termos de sensibilidade das determinagdes, os trés
métodos foram avaliados da mesma maneira, ja que apresentaram limites de
guantificacdo bastante baixos, como mostrado na Tabela 22. No entanto, de um
modo geral, o0 método HPLC-FD foi o que apresentou o melhor detectabilidade,
tendo como ponto negativo principal o maior gasto de solvente, além de
prescindir de um tempo de andlise maior que o método baseado na
Fluorescéncia-PLS. Este ultimo teve como ponto positivo principal o menor
tempo de analise e como ponto negativo as limitracdes em termos de
seletividade, jA que ndo foi possivel determinar dois dos seis analitos de
interesse nas amostras de QAV, por causa das interferéncias espectrais que ndo
puderam ser corrigidas. Ja o método CZE foi o que apresentou o pior resultado
na avaliacdo apresentada, principalmente devido ao maior tempo de analise
requerido e aos piores resultados, em termos de repetitividade (Tabela 23). No
entanto, esse método é o0 que tem 0 menor gasto de solvente e,
consequentemente, 0 que gera a menor quantidade de residuo. Além disso,
como o método CZE ainda ndo foi completamente otimizado, os parametros
avaliados ainda podem ser melhorados.

Tabela 21 — Comparagé&o entre os métodos de analise desenvolvidos. (+++) Melhor

avaliacdo. (++) Avaliacéo intermediaria. (+) Pior avaliagao.

CLAE-DF CZE Fluorescéncia-PLS
LOD e LOQ +++ +++ T+
Seletividade +++ — N
Repetitividade +++ + oy
Tempo de analise ++ + -+

Gasto de solvente + +++ ++
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Tabela 22 — Comparagéo entre os limites de quantificacdo dos métodos HPLC-FD, CZE

e o baseado na Fluorescéncia-PLS.

LOQ (ug L™
HPLC-FD CZE Fluorescéncia-PLS

78BQ 0,88 7,7 4,0
79DMBA 14 4.9 2,2
9ATHA 3,4 2,8 5,9
9MA 4.0 1,0 3,8
A 1,7 2,8 6,62
DBA 2,8 2,1 0,15
Média 45 3,6 3,8

#Valor correspondente a quantificagdo de A+9MA.

Tabela 23 — Comparacéo entre os valores de repetitividade dos métodos HPLC-FD, CZE

e Fluorescéncia-PLS.

Repetitividade (%0RSD)

HPLC-FD? CZE® Fluorescéncia-PLS®
78BQ 4.8 3,2 1,5
79DMBA 4.7 9,5 0,78
9ATHA 13 2,7 0,67
9IMA 6,5 12 4,1
A 4,4 12 4,4
DBA 2,7 23 0,40
Média 6,0 10 2,0

& Cada valor é relativo & média de sete ensaios independentes, incluindo o procedimento de extrag&o.
® Cada valor é relativo & média de seis determinag@es consecutivas dos valores de area.

¢ Cada valor ¢ relativo a média de seis determinagdes consecutivas dos valores de concentragao.
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