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ANEXOS

Anexo A
Relacao das substancias proibidas controladas pelo LAD/JCB subdivididas
em “familias” segundo as suas a¢oes farmacolégicas

Tabela A1. Substancias proibidas relacionadas segundo suas ag¢des farmacoldégicas.

ANTI- ESTEROIDES / -
INFLAMATORIOS | ANABOLIZANTEs | ANALGESICOS | ESTIMULANTES
Ac. Meclofenamico | 5a-dihydrotestosterona | Ac. Flufenamico | Anfetamina
(antiinflamatorio)
Ac. Niflumico 17a-estradiol Ac. Salicilico Cafeina
Alcinonida 17B-estradiol Ac. Tolfenamico | Efedrina
(antiinflamataério)
Benzidamina Androstanediol Butorfanol Fentermina
(anoréxico)
Betametasona Androsterona Dipirona Heptaminol
(cardiaco)
Carprofeno Bolasterona Ketoprofeno Metanfetamina
(antiinflamatorio)
Celecoxib Boldenona Ketorolac Metilfenidato
Dexametasona Dihidroandrosterona Paracetamol Teobromina
(cardiaco)
Diclofenaco Epitestosterona Pentazocine Teofilina
Fenilbutazona Estanozolol Salicilamida
(analgésico)
Fenoprofeno Estranediol
(analgésico)
Flunixina Estrenediol
Hidrocortisona Estrone
Ibuprofeno Metandriol
Indometacina Metiltestosterona
Metilpredinisolona | Nandrolona
Naproxeno Noretandrolona
Nimesulide Testosterona
Oxifenilbutazona Trembolona
(analgésico)
Tolmetin

BENZODIAZEPINICOS

- BRONCODILATADORES
(tranquilizantes)

Acepromazina Acebutolol
Clorpromazina Albuterol
Diazepam (sedativo) Clenbuterol
Fentanila Difilina
Flunitrazepam (hipinético) Fenilpropanolamina
Oxazepam Fenspirida
Promazina Propranolol
Propionilpromazina Salbutamol
Terbutalina

Timolol
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ANESTESICOS - RELAXANTES ‘
LOCAIS DIURETICOS MUSCULARES ANTIARRITIMICOS
Benzocaina Ac. Etacrinico Mefenesin Procainamida
Bupivacaina Bumetanida Metocarbamol
Lidocaina Furosemida
Mepivacaina Hidroclorotiazida
Procaina
Tetracaina
ANTIDEPRESSIVOS ANTIMICROBIAL
Imipramina Trimetoprim
ANTI- c -

HISTAMINICOS VASODILATADORES | ANSIOLITICOS ALUCINOGENOS
Ciproheptadine Heptaminol Hidroxizina Bufotenina
Difenildramina Isoxsuprina
Pirilamina Naftidrofuril
Tripelenamina Pentoxifilina

BARBITURICOS

(sedativos, CORTICOSTEROIDES SEDATIVOS ADRENERGICOS
hipnéticos)
Amobarbital Flumetasona Escopolamina Mefentermina
(antiinflamatério)
Barbital Fluocinolona Xilazina
(antiinflamatério)

Butalbital Prednisolona

(antiinflamatdrio)

Fenobarbital

Triancinolona

Pentobarbital

Secobarbital

OPIACEOS (analgésicos, antitussigenos)

Codeina

Etilmorfina

Hidromorfina (narcético)

Levorfanol (narcético)

Morfina (narcético)

Meperidina (narcético)

ANTI-COLINERGICO

Atropina



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0212158-CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0212158-CA

Programa de Pés-Graduagao em Metrologia da PUC-Rio 155

Anexo B - Formulario de procedimento de coleta e armazenagem de
material biolégico utilizado pelo LAD/JCB

JOCKEY CLUB BRASILEIRO
LABORATORIO ANTI DOPING

Hormulario do cedimento de

URINA:
1- Vestir a luva esterilizada;
2- Forrar o recipiente de coleta com o saco plastico e coletar a urina;

3- Transferir a urina para dois frascos plasticos apés romper os seus lacres (volume
minimo: 150mL - prova, 70 mL - contraprova). Fechar com as tampas (verificar se estd
bem vedado);

4- Preencher as etiquetas de prova e contraprova com os dados solicitados. Colar na frente
dos frascos; preencher também a etiqueta maior (que ficard com o veterinirio) e a tabela do
formulario de remessa e recebimento de amostras;

5- Colocar o selo de seguranga por cima de cada tampa, passando-o de um lado para o
outro do frasco;

6- Inserir cada frasco dentro do malote correspondente (a-prova e b-contraprova). Fechar e
lacrar com o lacre correspondente ao nimero da etiqueta;

7- Entregar, apds o preenchimento, a etiqueta especifica para o responsavel do animal;

8- Colocar as amostras na posi¢do vertical na caixa isopor contendo gelo reciclavel;
9-Completar com as informagdes necessirias e assinar o formuldrio de remessa e
recebimento de amostras; colocar uma via deste formuldrio no saco plastico, dentro da
caixa isopor;

10- Fechar bem o isopor selando a tampa com fita gomada; rubricar a fita e enviar as
amostras.

NOTAS:

Descartar o saco plastico utilizado para forrar o recipiente de coleta, apds o uso. Repor o
saco pléstico a cada nova coleta.

Remeter para o laboratério também o material de coleta que ndo foi utilizado.

SANGUE:

1- Vestir a luva esterilizada;

2- Preencher as etiquetas de prova e contraprova com os dados solicitados. Colar na frente
dos frascos; preencher também a etiqueta maior (que ficard com o veterinério) e a tabela do
formuldrio de remessa e recebimento de amostras;

3- Colocar nos dois frascos, ap6s romper os seus lacres, o anti-coagulante. Proporgdes:
liguemine- 1mL / 100mL sangue, heparina- 5000 ui / 100mL de sangue total;

4- Coletar o sangue (volume minimo = 100mL) e despeji-lo dentro de cada frasco ja
contendo o anti-coagulante. Fechar e agitar manualmente;

5- Prosseguir a partir do item 5 com os mesmos procedimentos realizados para urina.

NOTA: Apos o uso, descartar a seringa e a agulha utilizadas na coleta.

Formulério do procedimento de coleta e Data: 06/06/03 Folha 1/1 7.027/2003 V.00
armazenagem de material biolégico
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Anexo C — Formulario de remessa e recebimento de amostras do LAD/JCB
(anverso do formulario)

JockKEY CLUB BRASILEIRO
LABORATORIO ANTI DOPING

Este formulario deve ser preenchido pelo responsavel pela coleta

Responsavel (Solicitante):

Assinatura: Telefone:
Local do evento: Data da coleta:
Concurso:
N? total de amostras: prova contraprova
CODIGO URINA [SANGUE | VOLUME/mL | MACHO | FEMEA [CASTRADO

RECOMENDACOES AO RESPONSAVEL PELA COLETA

1. Conferir a cada fechamento do frasco se este nio apresenta nenhum vazamenio;
2. Verificar se o volume coletado corresponde ao volume minimo necessdrio para as andlises;
3. Os malotes contendo as amostras deverdo ser colocados em local refrigerado apds cada coleta;

OBS: O hordrio de recebimento das amostras é: 7:30 as 12:00 e 13:00 as 16:00 horas, de 22 4 62 feiras e 0
enderego para entrega se encontra no rodapé deste formuldrio.

Formulirio de remessa e recebimento de Data: 13/10/03 Folha 1/2 7.036/2003 V.01
amostras

RUA BARTOLOMEU MITRE, 1314 - GAVEA - RI0 DE JANEIRD - BRASIL
CEP: 22431-000 TEL / FAX: 55 21 2294-8597
e-mail: jeblab@terra.com. br
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Anexo C — Formulario de remessa e recebimento de amostras do LAD/JCB
(verso do formulario)

JOCKEY CLUB BRASILEIRO
LABORATORIO ANTI DOPING

A SER PREENCHIDO POR FUNCIONARIO DO LABORATORIO

Data da chegada ao Lab.: Hordrio:

Condigdes da(s) amostra(s):

congelada(s): resfriada(s): temperatura ambiente:

armazenagem correta: armazenagem incorreta:

Observacdes:

Responsivel pelo recebimento:

Assinatura:

Formulirio de remessa e recebimento de Data: 13/10/03 Folha 2/2 | 7.036/2003 V.01
amostras

RuA BARTOLOMEU MITRE, 1314 - GAVEA - RIO DE JANEIRO - BRASIL
CEP: 22431-000 TEL / FAX: 55 21 2294-8597
e-mail: jeblab@terra.com. br
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Anexo D — Formulario de controle de temperatura das camaras frigorificas

JOCKEYCLUBBRASILEIRO
LABORATORIO ANTIDOPING
MES TEMP:°C
T 74 3 7 5 [ 7 f
g T0 1T 1z I3 )C 15 To
17 18 19 20 2T 2z 23 pJ:
25 ) T 27 28 29 30 31
'MES: TEMP:°C
T Z 3 7 5 [ 7 8
g 0 I 2 3 3 5 16
7 8 19 20 21 ) Z3 bz
5 27 78 29 30 3T
MES: TEMP:°C
T iz 3 3 5 [ 7 8
L) U] I 2 T3 7 1] (]
7 18 19 20 b | 22 23 bz}
25 26 2 ). 29 30 )|
[ Formuldrio de controle de temperatura [ Data: 11/09/03 Folha 1/1 | 7.050/2003 V.00 |
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Anexo E - Folha de acompanhamento de amostra com registro de codigos

de barras
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Anexo F - Diagnéstico critico do adequado funcionamento do
espectrometro de massas denominado Autotune

HP5972 Standard Spectra AutoTune
Instrument: 5972 - Instrumentl

Thu Apr 01 10:09:58 2004 C:\HPCHEM\1\5972\ATUNE.U
'Mass  69.00| Mass 219.05| Mass 501.95 o

|Ab 286442 | Ab 205166 | Ab 13440 | EMVolts 1988 AmuGain 422

| Pw50 0.57| Pw50 0.57| Pw50 0.58| Xray 59.9 AmuOffs 75

[ | Emission 50.0 Wid219 -0.023

H MS Temp 177 TTI OFF

Vacuum 41 DC Pol POS

Averages 3 IonFocus 90.0

StepSize 0.10 EntLens 42.16

MassGain -123 EntOffs 6.02
1

‘l Samples 8 Repeller 25.03
|
|‘ MassOffs 7 Filament

[ i PFTBA OPEN ;

) L«| \N |

R R R R T [
66 71 216 221 500 505 |

[ Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
|155 peaks Base: 69.05 Abundance: 260928 |

‘100}

‘ 80 4

60 1

{
|
|

40

20
0 e [Il IJ|||| [ Sy T T | T '[ IY T Yl T '[I 1'I r"-Il' T Il T T I T T T T I
100 200 300 400 500 600 700
Mass 2bund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio
69.05 260928 100.00 70.05 3066 1.18
218.85 202752 77.70 21995 8756 4,32

502.00 123865 4.74 503.00 1224 9.90
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Anexo G - Certificado de calibracdo de balangas analiticas emitido pelo
Instituto de Pesos e Medidas do Rio de Janeiro (IPEM-RJ)

PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0212158-CA

&
ESTADO DO RIO DE JANEIRO
SECRETARIA DE ESTADO DE JUSTIGA E DIREITOS DO CIDADAO - SEJDIC
INSTITUTO DE PESOS E MEDIDAS - IPEM-RJ { ORGAO EXECUTOR DO INMETRO )
LAUDO DE VERIFICAGAO: DITEC N°3 DATA &
ASSUNTO: VERIFICAGAO EM BALANGA CLASSE EXATIDAO & I
NOME = [JOCKEY CLUB BRASILEIRO
ENDEREGO 2 |_A\;N BARTOLOMEU MITRE, N° 1314 [BAIRRO®>  |[GAVEA
CIDADE & RIO DE JANEIRO J[uF > I RJ |cEP > 22431-000
CNPJ 2 33 621 756 / D003-79
[ BALANGA
MARCA: | METTLER |[mopELO: | MT 5 |NUMERO:
C/MAXIMA: | 51 mg d=mg 0,001 | e=mg 0,01 | N° INMETRO:
| PROCEDIMENTO DE VERIFICAGAO |
A BALANGA FOI VERIFICADA PELO METODO DE COMPARAGAO, UTILIZANDO-SE
0S PADROES DE MASSA DO IPEM/RJ, CERTIFICADO DE CALIBRAGAO
N.°s 041, 042 E 043/02, RASTREADOS AO INMETRO
RASTREABILIDADE
0S PADROES DE REFERENCIA DO IPEM-RJ ESTAO RASTREADOS
AOS DO INMETRO, CONFORME CERTIFICADOS DE CALIBRAGAO
N°s 002/98 (LAMAS/DIMCI) E CCM N° 12632124-4/99 (LAGMA)
| VALIDADE |
ESTE LAUDO E VALIDO EXCLUSIVAMENTE PARA ESTE INSTRUMENTO, DEVENDO SER
NOVAMENTE CERTIFICADO, NO EXERCICIO INDICADO NA MARCA DE VERIFICAGCAO
RESULTADO DO EXAME
VALORES INDICADOS EM
CARGA APLICADA ¥ INDICAGAO 4 5; ERRO 4 E.M.P.
0 0 0 0 0 0
1,000 1,000 1,039 0,000 -0,039 0,001
2,000 2,000 1,957 0,000 0,043 0,001
5,000 5,000 5,022 0,000 0,022 0,001
10,000 10,016 10,014 0,016 0,014 0,001
20,000 19,914 19,908 0,086 0,092 0,001
50,000 50,031 50,023 -0,031 0,023 0,001
100,000 100,068 99,962 -0,068 0,038 0,001
200,000 200,094 200,089 0,094 -0,089 0,001
500,000 500,151 500,147 0,151 0,147 0,001
1.000,000 1.000,182 | 1.000,180 -0,182 -0,180 0,001
2.000,000 2.000,168 | 2.000,185 0,168 0,185 0,001
5,000,000 5000,122 | 5.000,126 0122 0,126 0,001
SENSIBILIDADE: APROVADA EXCENTRICIDADE 1/3 C.MAX. APROVADA
ESTABILIDADE: APROVADA INCERTEZA LEITURAS # 0,001 mg
FIDELIDADE 1/2 C.MAX. APROVADA PORTARIA INMETRO N° 236 / 94
MODELO REGULAMENTADO ( X ) SIM ( ) NAD MARCA DE VERIFICAGAO N[ 0940571-2 |
BOLETO BANCARIO N° | 40 670 236 784-7 |
7 e o paitdf
Ve eAmdt T qistd A
_TEGNICG EXECUTOR ~ W 411 57
Rt
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Anexo H - Formulario de registro de calibragdao realizada no proéprio
LAD/JCB referente a micro-pipetas

(anverso do formulario)

JOCKEY CLUB BRASILEIRO
LABORATGORIO ANTI DOPING

Método 3.050
Descrigdo da pipeta
Tipo: N¢do LAD:
N° de série: Volume: Cor:
Descrigdo do procedimento de calibragdo
Volume de teste (Vo):
Temperatura do laboratério:  °C  Temperatura da dgua bidestilada: _ °C
1° Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A) / 0,9982 = nl
29 Teste:
Massa de 4gua (A) : mg Volume de dgua = (A) / 0,9982 = ne
39 Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A) /0,9982 = uL
4° Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A)/0,9982 = ul
59 Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A) / 0,9982 = pL
6° Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A) / 0,9982 = pL
Formulrio de registro de calibragio de micro- Data:10/03/04 Folha 1/2 |7.069/2004 V.00 |

pipetas Eppendorf e Oxford Benchmate
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Anexo H - Formulario de registro de calibragdao realizada no proéprio

LAD/JCB referente a micro-pipetas
(verso do formulario)

JOCKEY CLUB BRASILEIRO
LABORATORIO ANTI DOPING

Método 3.050
7° Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A) / 0,9982 = L
8° Teste:
Massa de dgua (A) : mg Volume de dgua = (A) / 0,9982 = pL
Cilculos
Média do volume de dgua (Vm) = pL Volume teérico (Vo) = ul
E = Vm-Vo x 100 = %
Vo
RESULTADO

Aprovada ()
Recalibrar ( )

Observagdes :

Data: [/ /

Operador:

Formulirio de registro de calibragio de micro- Data: 10/03/04 Folha 2/2 | 7.069/2004 V.00
pipetas Eppendorf e Oxford Benchmate
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Anexo I — Tabelas

Relacionam-se nesse anexo as tabelas que documentam os resultados
experimentais referentes aos fatores criticos estudados para deteccdo da

cafeina em amostras de fluidos biolégicos (urina).

Tabela I-1. Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs).

Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs) para os valores
obtidos da area do ion 194 para cada concentragao indicada.

Rejeicdo = 5%

Pontos P4 P6 P8 P10 P12

283664 |308446 | 315150 |621408 |696737
303569 | 358592 510905 |727324 |748306
311573 |433245 |570616 | 787103 | 819295
320264 438609 |581013 |795182 |958502
337826 448229 624053 | 801545 |970774
349088 | 448267 | 625235 | 805397 |972732
372957 |478716 | 656885 | 814568 | 1001742
392885 481240 695620 |823792 |1001840
395583 | 507501 712107 | 826726 | 1008803
395802 |520385 |714872 827424 1018675
408987 539619 |752795 |837202 | 1027558
462825 | 553491 766864 | 872555 | 1056693
462990 | 566661 789616 | 875309 | 1106306
467534 582445 810488 906673 | 1144933
488541 599667 |823345 933279 |1230057
499415 1627025 |863264 |956312 | 1243371
503879 |651779 |870958 |958395 |1249113
511066 | 667482 952433 | 1045208 | 1255461
539044 |671523 | 1013269 | 1074267 | 1297578
554656 | 801401 1045193 | 1127585 | 1342287

Média 418107 520154 |734734 870863 | 1057538
Des.Pad. |84101 101674 | 175297 | 119837 |178735

Texp(1) 1,599* 2,082* 2,394 2,082 2,019*
Texp(20) |1,624* 1,489* 1,771* 2,142 1,593*

Ttabelado
(Tt) 2.557 2.557 2.557 2.557 2.557

* Texp <Tt
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Tabela I-2. Teste Q- Critério de Dixon.

Teste de rejeicdo de resultados (Teste Q- Critério de
Dixon) para os valores obtidos da area do ion 194 para
cada concentragao indicada.

P4 I'q P6 [ P8 I'q
283664 0,103 | 308446 0,253 315150 0,350
303569 358592 510905
311573 433245 570616
320264 438609 581013
337826 448229 624053
349088 448267 625235
372957 478716 656885
392885 481240 695620
395583 507501 712107
395802 520385 714872
408987 539619 752795
462825 553491 766864
462990 566661 789616
467534 582445 810488
488541 599667 823345
499415 627025 863264
503879 651779 870958
511066 667482 952433
539044 671523 1013269
554656 | 0,179 | 801401 0,364 1045193 | 0,195

P10 rq P12 rq
621408 | 0,327 696737 0,190
727324 748306
787103 819295
795182 958502
801545 970774
805397 972732
814568 1001742
823792 1001840
826726 1008803
827424 1018675
837202 1027558
872555 1056693
875309 1106306
906673 1144933
933279 1230057
956312 1243371
958395 1249113
1045208 1255461
1074267 1297578
1127585 | 0,242 1342287 0,166

Tabela-Coeficiente de Dixon re¢
n=20 1% 5%
0,535 0,450
Deciséo

Sery <r. (5%) - aceito

Se r. (1%)> rq > r. (5%)-suspeito

Serq > r. (1%) - rejeitado

165
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Tabela I-3. ions caracteristicos da cafeina: Medi¢des e Calculos Estatisticos. Dados originais.

Calculo da média, desvio padrao e coeficiente de variacdo do ion 194 e da razao entre
os trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67).

Amost lon194 | lon109 | lon67 | Razdo | Razdo | Razdo | TR** fon 194
rostras (Area) (Area) | (Area) |194/109 | 194/67 | 109/67 (min)
01 511066 | 288742 | 245318 1,77 2,08 1,18 11,185
02 554656 | 354390 | 226500 1,57 2,45 1,56 11,185
03 372957 | 227800 | 145669 1,64 2,56 1,56 11,187
04 392885 | 220810 | 159727 1,78 2,46 1,38 11,184
05 503879 | 293559 | 223373 1,72 2,26 1,31 11,193
06 539044 | 335929 | 231219 1,60 2,33 1,45 11,193
07 467534 | 263968 | 187419 1,77 2,49 1,41 11,187
08 408987 | 263875 | 172638 1,55 2,37 1,53 11,182
09 462825 | 275744 | 190109 1,68 2,43 1,45 11,189
10 462990 | 284473 | 160174 1,63 2,89 1,78 11,194
11 337826 | 215016 | 117747 1,57 2,87 1,83 11,188
12 395802 | 237621 | 193152 1,67 2,05 1,23 11,191
13 283664 | 156526 | 87470 1,81 3,24 1,79 11,189
14 488541 | 253608 | 201672 1,93 2,42 1,26 11,192
15 303569 | 192591 | 147827 1,58 2,05 1,30 11,189
16 311573 | 163220 | 116400 1,91 2,68 1,40 11,187
17 395583 | 255340 | 118802 1,55 3,33 2,15 11,191
18 349088 | 183663 | 133696 1,90 2,61 1,37 11,192
19 320264 | 197549 | 154647 1,62 2,07 1,28 11,186
20 499415 | 305526 | 217270 1,63 2,30 1,41 11,186
MEDIA P4 418107 1,68 2,44 1,45 11,189
D.PAD. P4 84101 0,12 0,36 0,24 0,003
CV (520%) 20 7 15 17 0,030 *
21 627025 | 331826 | 223795 1,89 2,80 1,48 11,185
22 667482 | 351802 | 257097 1,90 1,37 1,37 11,192
23 478716 | 248302 | 196527 1,93 1,26 1,26 11,187
24 671523 | 401441 | 248654 1,67 2,70 1,61 11,187
25 507501 | 303385 | 192155 1,67 2,64 1,58 11,186
26 448229 | 301438 | 213056 1,49 2,10 1,41 11,194
27 651779 | 397089 | 314462 1,64 2,07 1,26 11,185
28 438609 | 251163 | 178878 1,75 2,45 1,40 11,186
29 358592 | 200592 | 156354 1,79 2,29 1,28 11,194
30 801401 | 457738 | 246140 1,75 3,26 1,86 11,188
31 520385 | 277577 | 214340 1,87 2,43 1,30 11,185
32 433245 | 251931 | 181998 1,72 2,38 1,38 11,184
33 599667 | 368567 | 244397 1,63 2,45 1,51 11,192
34 566661 | 370434 | 253735 1,53 2,23 1,46 11,191
35 582445 | 282002 | 154067 2,07 3,78 1,83 11,195
36 448267 | 251477 | 180303 1,78 2,49 1,39 11,185
37 481240 | 286902 | 183868 1,68 2,62 1,56 11,189
38 308446 | 168497 | 125855 1,83 2,45 1,34 11,186
39 539619 | 289009 | 237847 1,87 2,27 1,22 11,188
40 553491 | 342887 | 258343 1,61 2,14 1,33 11,188
MEDIA P6 546099 1,74 2,51 1,44 11,188
D.PAD. P6 107385 0,15 0,56 0,18 0,004
CV (520%) 20 8 20 12 0,031~
41 656885 | 295494 | 229740 2,22 2,86 1,29 11,196
42 581013 | 352715 | 249124 1,65 2,33 1,42 11,192
43 712107 | 404759 | 250162 1,76 2,85 1,62 11,193
44 752795 | 443714 | 300939 1,70 2,50 1,47 11,186
45 952433 | 560365 | 352863 1,70 2,70 1,59 11,188
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Tabela I-3 (continuagéo)

46 863264 | 481476 | 383882 | 1,79 | 2,25 | 1,25 11,188
47 695620 | 304880 | 251066 | 2,28 | 2,77 | 1,21 11,188
48 870958 | 512999 | 364254 | 1,70 | 2,39 | 1,41 11,184
49 823345 | 509228 | 304166 | 1,62 | 2,71 | 1,67 11,186
50 570616 | 338613 | 244991 | 1,69 | 2,33 | 1,38 11,194
51 625235 | 428276 | 281705 | 1,46 | 2,22 | 1,52 11,185
52 789616 | 429632 | 289248 | 1,84 | 2,73 | 1,49 11,186
53 766864 | 453376 | 317063 | 1,69 | 2,42 | 1,43 11,191
54 624053 | 435520 | 260158 | 1,43 | 2,40 | 1,67 11,181
55 315150 | 159268 | 137565 | 1,98 | 2,29 | 1,16 11,183
56 510905 | 306771 | 234570 | 1,67 | 2,18 | 1,31 11,190
57 714872 | 400057 | 281030 | 1,79 | 2,54 | 1,42 11,184
58 1013269 | 536119 | 333840 | 1,89 | 3,04 | 1,61 11,186
59 1045193 | 603093 | 362786 | 1,73 | 2,88 | 1,66 11.184
60 810488 | 524378 | 312750 | 1,55 | 2,59 | 1,68 11,191

MEDIAP8 | 756817 1,73 | 2,57 | 1,48 11,188

D.PAD. P8 | 148798 021 | 025 | 0,15 0,004

CV (<20%) 20 12 10 10 0,036 *
61 958395 | 608550 | 412932 | 1,57 | 2,32 | 1,47 11,187
62 814568 | 466439 | 336740 | 1,75 | 2,42 | 1,39 11,185
63 956312 | 668845 | 402375 | 1,43 | 2,38 | 1,66 11,201
64 872555 | 620633 | 457608 | 1,41 | 191 | 1,36 11,190
65 933279 | 631074 | 340346 | 1,48 | 2,74 | 1,85 11,185
66 1127585 | 681145 | 425795 | 1,66 | 2,65 | 1,60 11,192
67 875309 | 473769 | 259287 | 1,85 | 3,38 | 1,83 11,188
68 906673 | 486023 | 463440 | 1,87 | 1,96 | 1,05 11,185
69 795182 | 478837 | 339627 | 1,66 | 2,34 | 1,41 11,186
70 787103 | 512635 | 355884 | 1,54 | 2,21 | 1,44 11,192
71 1074267 | 691333 | 433046 | 1,55 | 2,48 | 1,60 11,188
72 827424 | 466969 | 328070 | 1,77 | 2,52 | 1,42 11,192
73 801545 | 416174 | 300354 | 1,93 | 2,67 | 1,39 11,194
74 1045208 | 653727 | 421921 1,60 | 2,48 | 1,55 11,193
75 621408 | 408925 | 280813 | 1,52 | 2,21 | 1,46 11,194
76 805397 | 452658 | 326432 | 1,78 | 2,47 | 1,39 11,194
77 826726 | 436814 | 239765 | 1,89 | 345 | 1,82 11,187
78 823792 | 532553 | 302157 | 1,55 | 2,73 | 1,76 11,191
79 727324 | 437085 | 278448 | 1,66 | 2,61 | 1,57 11,186
80 837202 | 513408 | 305369 | 1,63 | 2,74 | 1,68 11,191

MEDIA P10 | 870863 | 531880 | 350520 | 1,64 | 2,48 | 1,52 11,190

D.PAD. P10 | 119837 | 96030 | 67839 | 0,16 | 0,38 | 0,20 0,004

CV (<20%) 14 9 15 13 0,037
81 1008803 | 612576 | 419491 | 1,65 | 2,40 | 1,46 11,192
82 1106306 | 632830 | 388375 | 1,75 | 2,85 | 1,63 11,189
83 1056693 | 647780 | 414049 | 1,63 | 2,55 | 1,56 11,187
84 748306 | 409649 | 285145 | 1,83 | 2,62 | 1,44 11,191
85 1243371 | 696353 | 480936 | 1,79 | 2,59 | 1,45 11,194
86 1027558 | 611063 | 381962 | 1,68 | 2,69 | 1,60 11,187
87 1230057 | 760627 | 429873 | 1,62 | 2,86 | 1,77 11,185
88 1255461 | 744991 | 440376 | 1,69 | 2,85 | 1,69 11,185
89 1144933 | 600142 | 419671 | 1,91 | 2,73 | 1,43 11,194
90 1018675 | 596476 | 384419 | 1,71 | 2,65 | 1,55 11,187
91 1001742 | 572126 | 329447 | 1,75 | 3,04 | 1,74 11,185
92 819295 | 498372 | 312369 | 1,64 | 2,62 | 1,60 11,181
93 1249113 | 762333 | 461595 | 1,64 | 2,71 | 1,65 11,190
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94 970774 | 556355 | 338057 | 1,74 2,87 1,65 11,188
95 972732 | 448369 | 307379 | 2,17 3,16 1,46 11,194
96 1001840 | 655053 | 350619 | 1,53 2,86 1,87 11,186
97 696737 | 384208 | 226368 | 1,81 3,08 1,70 11,186
98 958502 | 564423 | 367661 | 1,70 2,61 1,54 11,199
99 1297578 | 745329 | 469468 | 1,74 2,76 1,59 11,186
100 1342287 | 786481 | 509033 | 1,71 2,64 1,55 11,186
MEDIA P12 | 1057538 1,72 2,74 1,59 11,188
D.PAD. P12 | 178735 0,13 0,19 0,12 0,004
CV (£20%) 17 8 7 8 0,038 *

* CV(2%)

** TR = tempo de retencéo
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Tabela I-4. ions caracteristicos da cafeina: Medi¢des e Calculos Estatisticos. Dados corrigidos.

Calculo da média, desvio padrao e coeficiente de variacdo do ion 194 e da razao entre

os trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67).

fon 256 fon 194 | fon 109 | lon 67
(Area) Fator de | corrigido | corrigido | corrigido | Razédo | Razédo | Razéo
Amostras | Diazepam | correcdo | (Area) (Area) (Area) |194/109 | 194/67 | 109/67
01 6557652 | 0,9501 | 537893 | 303899 | 258195 | 1,77 2,08 1,18
02 8589266 | 1,2445 | 445692 | 284769 | 182003 | 1,57 2,45 1,56
03 6550293 | 0,9491 | 392975 | 240027 | 153488 | 1,64 2,56 1,56
04 6526325 | 0,9456 | 415493 | 233516 | 168918 | 1,78 2,46 1,38
05 8105695 | 1,1744 | 429046 | 249961 | 190199 | 1,72 2,26 1,31
06 7636375 | 1,1064 | 487197 | 303618 | 208979 | 1,60 2,33 1,45
07 9862553 | 1,4290 | 327183 | 184727 | 131157 | 1,77 2,49 1,41
08 5513736 | 0,7989 | 511954 | 330308 | 216102 | 1,55 2,37 1,53
09 7311059 | 1,0593 | 436922 | 260311 | 179469 | 1,68 2,43 1,45
10 7238617 | 1,0488 | 441452 | 271239 | 152723 | 1,63 2,89 1,78
11 5650611 | 0,8187 | 412634 | 262629 | 143821 1,57 2,87 1,83
12 8238917 | 1,1937 | 331570 | 199059 | 161807 | 1,67 2,05 1,23
13 5843989 | 0,8467 | 335013 | 184861 | 103304 | 1,81 3,24 1,79
14 8367674 | 1,2124 | 402962 | 209183 | 166344 | 1,93 2,42 1,26
15 4647251 | 0,6733 | 450846 | 286027 | 219546 | 1,58 2,05 1,30
16 5716314 | 0,8282 | 376193 | 197072 | 140541 1,91 2,68 1,40
17 5841959 | 0,8464 | 467355 | 301667 | 140357 | 1,55 3,33 2,15
18 6480972 | 0,9390 | 371760 | 195591 | 142379 | 1,90 2,61 1,37
19 4113949 | 0,5961 | 537300 | 331424 | 259448 | 1,62 2,07 1,28
20 9244394 | 1,3394 | 372864 | 228106 | 162214 | 1,63 2,30 1,41
MEDIA P4 | 6901880 1,000 | 424215 | 252900 | 174050 | 1,68 2,44 1,45
D.PAD.P4 | 1519399 63319 | 48101 41076 0,12 0,36 0,24
CV(£20%) 22 15 19 24 7 15 17
21 5144600 | 0,9000 | 696703 | 368700 | 248664 | 1,89 2,80 1,48
22 5973399 | 1,0450 | 638752 | 336660 | 246031 1,90 1,37 1,37
23 5746892 | 1,0054 | 476167 | 246980 | 195481 1,93 1,26 1,26
24 7240694 | 1,2667 | 530146 | 316925 | 196304 | 1,67 2,70 1,61
25 4356799 | 0,7622 | 665861 | 398053 | 252115 | 1,67 2,64 1,58
26 5994993 | 1,0488 | 427391 | 287424 | 203151 1,49 2,10 1,41
27 8349815 | 1,4607 | 446209 | 271848 | 215281 1,64 2,07 1,26
28 4322907 | 0,7562 | 579984 | 332119 | 236535 | 1,75 2,45 1,40
29 3556663 | 0,6222 | 576331 | 322393 | 251293 | 1,79 2,29 1,28
30 7277655 | 1,2731 | 629467 | 359534 | 193333 | 1,75 3,26 1,86
31 3890810 | 0,6807 | 764538 | 407810 | 314904 | 1,87 2,43 1,30
32 3677838 | 0,6434 | 673373 | 391565 | 282871 1,72 2,38 1,38
33 7136151 1,2484 | 480353 | 295234 | 195770 | 1,63 2,45 1,51
34 6975496 | 1,2203 | 464368 | 303564 | 207931 1,53 2,23 1,46
35 6655300 | 1,1643 | 500267 | 242214 | 132329 | 2,07 3,78 1,83
36 5181096 | 0,9064 | 494572 | 277454 | 198928 | 1,78 2,49 1,39
37 5033680 | 0,8806 | 546500 | 325808 | 208802 | 1,68 2,62 1,56
38 3948621 | 0,6908 | 446527 | 243928 | 182196 | 1,83 2,45 1,34
39 8107344 | 1,4183 | 380472 | 203773 | 167700 | 1,87 2,27 1,22
40 5755089 | 1,0068 | 549760 | 340575 | 256601 1,61 2,14 1,33
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MEDIA P6 | 5716292 1,000 548387 | 313628 | 219311 1,74 2,51 1,44
D.PAD.P6 | 1490127 102794 56052 41931 0,15 0,56 0,18
CV(£20%) 26 19 18 19 8 22 12
41 6209859 0,9337 | 703545 | 316483 | 246059 2,22 2,86 1,29
42 4871899 0,7325 | 793180 | 481515 | 340096 1,65 2,33 1,42
43 5655591 0,8503 | 837436 | 475995 | 294190 1,76 2,85 1,62
44 5880319 0,8841 851452 | 501864 | 340378 1,70 2,50 1,47
45 7779280 1,1696 | 814290 | 479088 | 301683 1,70 2,70 1,59
46 8208663 1,2342 | 699448 | 390109 | 311035 1,79 2,25 1,25
47 6566658 0,9873 | 704550 | 308794 | 254289 2,28 2,77 1,21
48 7519722 1,1306 | 770335 | 453731 | 322171 1,70 2,39 1,41
49 7881393 1,1850 | 694805 | 429728 | 256680 1,62 2,71 1,67
50 5873078 0,8830 | 646193 | 383462 | 277440 1,69 2,33 1,38
51 6020335 0,9052 | 690728 | 473137 | 311213 1,46 2,22 1,52
52 7461153 1,1218 | 703873 | 382979 | 257839 1,84 2,73 1,49
53 6656245 1,0008 | 766255 | 453016 | 316811 1,69 2,42 1,43
54 5235954 0,7872 | 792702 | 553218 | 330465 1,43 2,40 1,67
55 3447868 0,5184 | 607926 | 307229 | 265364 1,98 2,29 1,16
56 4739452 0,7126 | 716962 | 430497 | 329176 1,67 2,18 1,31
57 6103218 0,9176 | 779029 | 435960 | 306251 1,79 2,54 1,42
58 11102001 1,6692 | 607026 | 321177 | 199996 1,89 3,04 1,61
59 8817608 1,3258 | 788370 | 454902 | 273643 1,73 2,88 1,66
_60 6988845 1,0508 | 771304 | 499026 | 297630 1,55 2,59 1,68
MEDIA P8 | 6650957 1,000 736970 | 426596 | 291620 1,73 2,56 1,48
D.PAD.P8 | 1676699 70251 71130 36831 0,21 0,25 0,15
CV(520%) 25 10 17 13 12 10 10
61 5812112 0,7553 | 1268813 | 805656 | 546678 1,57 2,32 1,47
62 6334006 0,8232 | 989546 | 566635 | 409075 1,75 2,42 1,39
63 8297405 1,0783 | 886838 | 620255 | 373144 1,43 2,38 1,66
64 7714018 1,0025 | 870361 | 619072 | 456457 1,41 1,91 1,36
65 8495380 1,1041 845310 | 571590 | 308266 1,48 2,74 1,85
66 9478603 1,2318 | 915360 | 552946 | 345655 1,66 2,65 1,60
67 8372031 1,0880 | 804485 | 435435 | 238307 1,85 3,38 1,83
68 7686470 0,9989 | 907634 | 486538 | 463931 1,87 1,96 1,05
69 6252158 0,8125 | 978642 | 589312 | 417984 1,66 2,34 1,41
70 8244321 1,0714 | 734622 | 478454 | 332155 1,54 2,21 1,44
71 8614165 1,1195 | 959591 | 617535 | 386819 1,55 2,48 1,60
72 7704605 1,0013 | 826352 | 466364 | 327645 1,77 2,52 1,42
73 7070373 0,9189 | 872314 | 452918 | 326872 1,93 2,67 1,39
74 9408242 1,2227 | 854833 | 534657 | 345072 1,60 2,48 1,55
75 5973089 0,7763 | 800507 | 526783 | 361747 1,52 2,21 1,46
76 7611144 0,9892 | 814230 | 457623 | 330012 1,78 2,47 1,39
77 8515054 1,1066 | 747070 | 394727 | 216663 1,89 3,45 1,82
78 7873927 1,0233 | 805032 | 520426 | 295276 1,55 2,73 1,76
79 7107873 0,9237 | 787364 | 473166 | 301434 1,66 2,61 1,57
80 7327435 0,9523 | 879155 | 539135 | 320671 1,63 2,74 1,68
MEDIA P10 | 7694621 1,000 877403 | 535461 | 355193 1,64 2,48 1,52
D.PAD.P10| 1045071 115938 90816 76983 0,16 0,38 0,20
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CV(520%) 14 13 17 22 9 15 13
81 7252619 1,1221 899044 | 545927 | 373850 1,65 2,40 1,46
82 6818688 1,0549 | 1048682 | 599868 | 368146 1,75 2,85 1,63
83 6829635 1,0566 | 1000048 | 613055 | 391853 1,63 2,55 1,56
84 5161795 0,7986 | 937018 | 512956 | 357054 1,83 2,62 1,44
85 8345631 1,2912 | 962966 | 539311 | 372475 1,79 2,59 1,45
86 6807235 1,0532 | 975674 | 580209 | 362676 1,68 2,69 1,60
87 7387771 1,1430 | 1076171 | 665469 | 376094 1,62 2,86 1,77
88 7569666 1,1711 | 1072003 | 636127 | 376025 1,69 2,85 1,69
89 8248863 1,2762 | 897130 | 470250 | 328840 1,91 2,73 1,43
90 5662112 0,8760 | 1162858 | 680901 | 438829 1,71 2,65 1,55
91 5878731 0,9095 | 1101391 | 629039 | 362219 1,75 3,04 1,74
92 4630097 0,7163 | 1143720 | 695717 | 436061 1,64 2,62 1,60
93 7000001 1,0830 | 1153381 | 703908 | 426219 1,64 2,71 1,65
94 6565278 1,0157 | 955728 | 547732 | 332817 1,74 2,87 1,65
95 6128393 0,9482 | 1025926 | 472888 | 324188 2,17 3,16 1,46
96 5830449 0,9021 | 1110620 | 726179 | 388689 1,53 2,86 1,87
97 3391772 0,5248 | 1327735 | 732165 | 431378 1,81 3,08 1,70
98 4770680 0,7381 | 1298620 | 764705 | 498123 1,70 2,61 1,54
99 7373914 1,1409 | 1137378 | 653310 | 411507 1,74 2,76 1,59
100 7617136 1,1785 | 1138998 | 667369 | 431940 1,71 2,64 1,55
MEDIA P12 | 6463523 1,000 1071254 | 621854 | 389449 1,72 2,74 1,59
D.PAD.P12| 1279823 119019 86375 44022 0,13 0,19 0,12
CV(s20%) 20 11 14 11 8 7 8
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Amostras fon 194 (Area)
A1 669551 Exatidéio = [1 _|vater 0’;270:::;0’ real JXIOO
A2 632421 99,02 (6 ng/mL)
A3 596523
MEDIA A 632832
B1 743437
B2 466659
B3 724003
MEDIA B 644700
C1 523302
C2 506147
C3 516892
MEDIA C 515447
MEDIA P6 597659
D.PAD.P6 71445
CV(£20%) 12
Sol.metandlica
(6ng/mL) 638157
545583
MEDIA 591870
D1 761842
D2 934563 93,54 ( 8ng/mL)
D3 881547
MEDIA D 859317
E1 701425
E2 754747
E3 657786
MEDIA E 704653
F1 1012336
F2 684108
F3 687146
MEDIA F 794530
MEDIA P8 786167
D.PAD.P8 77671
CV(£20%) 10
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Sol.metandlica

(8ng/mL) 790594
890307
MEDIA 840451
G1 943029
G2 862462 85,54 (12 ng/mL)
G3 859847
MEDIA G 888446
H1 1390266
H2 1433349
H3 1127187
MEDIA H 1316934
11 1442784
12 1100305
13 976313
MEDIA | 1173134
MEDIA P12 1126171
D.PAD.P12 218070
CV(£20%) 19
Sol.metandlica
(12ng/mL) 1341546
1291567
MEDIA 1316557
J1 1844454
J2 1841790 91,53 (18 ng/mL)
J3 1845334
MEDIA J 1843859
L1 1896291
L2 1845146
L3 1316367
MEDIA L 1685935
M1 1632959
M2 1489554
M3 1326808
MEDIA M 1483107
MEDIA P18 1670967
D.PAD.P18 180841

CV(s20%)

11
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Sol.metandlica

(18ng/mL) 1796278
1854868
MEDIA 1825573
N1 2262997

N2 2633329 92,81 (24 ng/mL)
N3 2679708
MEDIA N 2525345
01 2084232
02 2210234
03 2279852
MEDIA O 2191439
P1 2411942
P2 2430207
P3 2417267
MEDIA P 2419805
MEDIA P24 2378863
D.PAD.P24 170676

CV(£20%) 7
Sol.metandlica

(24ng/mL) 2591558
2534762
MEDIA 2563160
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Tabela I-6. Calculo da exatidao para as cinco concentragdes indicadas.

Calculo da exatidao para as cinco concentragdes indicadas subtraido o valor da area do
ion 194 na amostra de “branco”.

Amostras fon 194 (Area) Exatiddo
Exatidio [1 3 valor obtido — valor real ]x 100
A1 669551 valor real
A2 632421 82,42 (6 ng/mL)
A3 596523
MEDIA A 632832
B1 743437
B2 466659
B3 724003
MEDIA B 644700
C1 523302
C2 506147
C3 516892
MEDIA C 515447
MEDIA P6 597659
BRANCO 109867
MEDIA P6 487792
D.PAD.P6 71445
CV(s20%) 12
Sol.metandlica
(6ng/mL) 638157
545583
MEDIA 591870
D1 761842
D2 934563 80,47 (8 ng/mL)
D3 881547
MEDIA D 859317
E1 701425
E2 754747
E3 657786
MEDIA E 704653
F1 1012336
F2 684108
F3 687146
MEDIA F 794530
MEDIA P8 786167
BRANCO 109867
MEDIA P8 676300
D.PAD.P8 77671
CV(£20%) 10
Sol.metandlica
(8ng/mL) 790594
890307

MEDIA 840451
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G1 943029 77,19 (12 ng/mL)
G2 862462
G3 859847
MEDIA G 888446
H1 1390266
H2 1433349
H3 1127187
MEDIA H 1316934
11 1442784
12 1100305
13 976313
MEDIA | 1173134
MEDIA P12 1126171
BRANCO 109867
MEDIA P12 1016304
D.PAD.P12 218070
CV(£20%) 19
Sol.metandlica
(12ng/mL) 1341546
1291567
MEDIA 1316557
J1 1844454
J2 1841790 85,51 (18ng/mL)
J3 1845334
MEDIA J 1843859
L1 1896291
L2 1845146
L3 1316367
MEDIA L 1685935
M1 1632959
M2 1489554
M3 1326808
MEDIA M 1483107
MEDIA P18 1670967
BRANCO 109867
MEDIA P18 1561100
D.PAD.P18 180841
CV(£20%) 11
Sol.metandlica
(18ng/mL) 1796278
1854868
MEDIA 1825573
N1 2262997
N2 2633329 88,52 (24ng/mL)
N3 2679708
MEDIA N 2525345
01 2084232
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02 2210234

03 2279852

MEDIA O 2191439

P1 2411942

P2 2430207

P3 2417267

MEDIA P 2419805

MEDIA P24 2378863

BRANCO 109867

MEDIA P24 2268996

D.PAD.P24 170676
CV(£20%) 7

Sol.metandlica

(24ng/mL) 2591558

2534762

MEDIA 2563160
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Tabela I-7. Teste de rejeigao de resultados (Teste de Grubbs).

Teste de rejeicado de resultados (Teste de Grubbs) para os valores
obtidos da area do ion 194 para cada concentragdo indicada no
primeiro dia de analise.

PUC-RiIo - Certificacdo Digital N° 0212158-CA

Rejeicdo= 5%

Pontos P6 P8 P12 P18 P24
466659 | 657786 | 859847 | 1316367 | 2084232
506147 | 684108 | 862462 | 1326808 | 2210234
516892 | 687146 | 943029 | 1489554 | 2262997
523302 | 701425 | 976313 | 1632959 | 2279852
596523 | 754747 | 1100305 | 1841790 | 2411942
632421 | 761842 | 1127187 | 1844454 | 2417267
669551 | 881547 | 1390266 | 1845146 | 2430207
724003 | 934563 | 1433349 | 1845334 | 2633329
743437 | 1012336 | 1442784 | 1896291 | 2679708

Média 597659 | 786167 | 1126171 | 1670967 | 2378863

Des.Pad. 100735 | 126360 | 240179 | 236995 | 193306

Texp(1) 1,300 1,016 1,109 1,496 1,524

Texp(9) 1,447 1,790 1,318 0,951 1,556

Ttabelado

(Tt) 2.110 2.110 2.110 2.110 2.110

* Texp <Tt
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Tabela I-8. Teste Q - Critério de Dixon.

Teste de rejei¢cdo de resultados (Teste Q- Critério de Dixon) para
os valores obtidos da area do ion 194 para cada concentragao
indicada no primeiro dia de analise.

P6 r« |P8 rqy P12 Iq
466659 | 0,153 | 657786 0,095 859847 0,005
506147 684108 862462
516892 687146 943029
523302 701425 976313
596523 754747 1100305
632421 761842 1127187
669551 881547 1390266
724003 934563 1433349

743437 | 0,082 | 1012336 | 0,237 1442784 0,016

P18 rg P24 rg

1316367 | 0,020 2084232 0,229

1326808 2210234

1489554 2262997

1632959 2279852

1841790 2411942

1844454 2417267

1845146 2430207

1845334 2633329

1896291 | 0,089 2679708 0,099
Tabela-Coeficiente de Dixon r,

n=9 1% 5%
0,635 0,512
Deciséo

Sery <r. (5%) - aceito
Se r. (1%)> rq > r. (5%)-suspeito

Sery>r. (1%) - rejeitado

179
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Tabela I-9. Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs).

Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs) para os valores
obtidos da area do ion 194 para cada concentragdo indicada no
segundo dia de analise.
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Rejeicdo= 5%

Pontos P6 P8 P12 P18 P24
613826 749031 | 1030723 | 1381300 | 2231114
615063 789667 | 1032067 | 1402495 | 2236925
621674 834922 | 1322055 | 1453151 | 2273900
629137 867043 | 1324173 | 1776080 | 2307424
644846 872126 | 1326266 | 1828069 | 2352636
676212 884144 | 1405778 | 1894076 | 2521915
846063 913644 | 1463958 | 1909193 | 2612038
875648 1021928 | 1504558 | 2060656 | 2638409
881627 1061195 | 1584834 | 2139602 | 2784610

Média 711566 888189 | 1332712 | 1760514 | 2439886

Des.Pad. 119046 100682 192832 | 283945 | 203746

Texp(1) 0,821* 1,382* 1,566* 1,336* 1,025*

Texp(9) 1,429* 1,718* 1,307* 1,335* 1,692*

Ttabelado

(Tt) 2.110 2.110 2.110 2.110 2.110

* Texp <Tt
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Tabela I-10. Teste Q - Critério de Dixon.

Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs) para os
valores obtidos da area do ion 194 para cada concentragao
indicada no segundo dia de andlise.

P6 ry P8 ry P12 rq
613826 | 0,005 | 749031 0,149 |[1030723| 0,003
615063 789667 1032067
621674 834922 1322055
629137 867043 1324173
644846 872126 1326266
676212 884144 1405778
846063 913644 1463958
875648 1021928 1504558
881627 | 0,022 | 1061195 | 0,145 |1584834| 0,145

P18 rq P24 rq

1381300 | 0,031 2231114 | 0,014
1402495 2236925

1453151 2273900

1776080 2307424

1828069 2352636

1894076 2521915

1909193 2612038

2060656 2638409

2139602 | 0,107 2784610 | 0,267

Tabela-Coeficiente de Dixon r,
n=9 1% 5%
0,635 0,512

Decisao

Sery <r. (5%) - aceito

Se r. (1%)> ryq > r. (5%)-suspeito

Seryg>r. (1%) - rejeitado

181
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Tabela 1-11. fons caracteristicos da cafeina: Medicdes e Calculos Estatisticos. Dados

originais.

Calculo da média, desvio padrao, coeficiente de variagao do ion 194 e da razao entre os

trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67) primeiro dia de extracao

A fon 194 | fon109 | lon 67 Razdo | Razdo | Razdo TR** lon
mostras (Area) (Area) (Area) 194/109 | 194/67 109/67 194 (min)
A1 669551 | 351120 | 365690 1,91 1,83 0,96 11,197
A2 632421 | 345129 | 287843 1,83 2,20 1,20 11,214
A3 596523 | 302315 | 252801 1,97 2,36 1,20 11,197
MEDIA A | 632832 | 332855 | 302111 1,90 2,09 1,10 11,203
B1 743437 | 338688 | 292561 2,20 2,54 1,16 11,192
B2 466659 | 241459 | 191311 1,93 2,44 1,26 11,194
B3 724003 | 346155 | 312923 2,09 2,31 1,11 11,192
MEDIA B | 644700 | 308767 | 265598 | 2,09 | 243 1,16 11,193
C1 523302 | 214038 | 183631 | 2,44 | 2,85 1,17 11,197
C2 506147 | 256802 | 169927 | 1,97 | 2,98 | 1,51 11,195
Cc3 516892 | 255841 | 175922 | 2,02 | 2,94 1,45 11,196
MEDIA C | 515447 | 242227 | 176493 | 2,13 | 2,92 1,37 11,196
MEDIA P6 | 597659 2,03 2,41 1,19 11,197
D.PAD.P6 71445 0,1 0,4 0,1 0,005
CV(220%) 12 6 17 12 0,045*
D1 761842 | 344526 | 319420 2,21 2,39 1,08 11,192
D2 934563 | 394885 | 356390 2,37 2,62 1,11 11,190
D3 881547 | 433783 | 288093 2,03 3,06 1,51 11,191
MEDIAD | 859317 | 391065 | 321301 2,20 2,67 1,22 11,191
E1 701425 | 281370 | 288129 2,49 2,43 0,98 11,196
E2 754747 | 332053 | 302063 2,27 2,50 1,10 11,195
E3 657786 | 334972 | 251880 1,96 2,61 1,33 11,197
MEDIA E | 704653 | 316132 | 280691 2,23 2,51 1,13 11,196
F1 1012336 | 473445 | 327297 2,14 3,09 1,45 11,197
F2 684108 | 365623 | 217025 1,87 3,15 1,68 11,198
F3 687146 | 327374 | 223810 2,10 3,07 1,46 11,.200
M’EDIA F 794530 | 388814 | 256044 2,04 3,10 1,52 11,198
MEDIA P8 | 786167 2,15 2,75 1,28 11,195
D.PAD.P8 77671 0,1 0,3 0,2 0,004
CV(=220%) 10 5 11 16 0,033*
G1 943029 | 464382 | 340029 2,03 2,77 1,37 11,199
G2 862462 | 423868 | 315362 2,03 2,73 1,34 11,202
G3 859847 | 503487 | 336370 1,71 2,56 1,50 11,200
MEDIA G | 888446 | 463912 | 330587 1,92 2,69 1,40 11,200
H1 1390266 | 673495 | 469098 2,06 2,96 1,44 11,196
H2 1433349 | 689650 | 489865 2,08 2,93 1,41 11,196
H3 1127187 | 557423 | 376073 2,02 3,00 1,48 11,198
MEDIAH | 1316934 | 640189 | 445012 2,06 2,96 1,44 11,197
11 1442784 | 773277 | 480302 1,87 3,00 1,61 11,197
12 1100305 | 553200 | 393576 1,99 2,80 1,41 11,198
13 976313 | 269814 | 358438 3,62 2,72 0,75 11,196
MEDIA | | 1173134 | 532097 | 410772 2,20 2,86 1,30 11,197
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Tabela I-11 (continuacéo)
MEDIA P12 | 1126171 2,06 2,85 1,38 11,198
D.PAD.P12| 218070 0,1 0,1 0,1 0,002
CV(220%) 19 7 5 5 0,018*
J1 1844454 | 881822 | 728785 2,09 2,53 1,21 11,195
J2 1841790 | 863461 | 666465 2,13 2,76 1,30 11,195
J3 1845334 | 900496 | 729306 2,05 2,53 1,23 11,214
MEDIA J | 1843859 | 881926 | 708185 2,09 2,60 1,25 11,201
L1 1896291 | 862089 | 683752 2,20 2,77 1,26 11,200
L2 1845146 | 899322 | 593770 2,05 3,1 1,51 11,200
L3 1316367 | 767357 | 448356 1,72 2,94 1,71 11,201
MEDIA L | 1685935 | 842923 | 575293 2,00 2,93 1,47 11,200
M1 1632959 | 756094 | 558721 2,16 2,92 1,35 11,201
M2 1489554 | 643318 | 497917 2,32 2,99 1,29 11,200
M3 1326808 | 749294 | 505064 1,77 2,63 1,48 11,201
MEDIA M | 1483107 | 716235 | 520567 2,07 2,85 1,38 11,201
MEDIA P18 | 1670967 2,05 2,78 1,35 11,201
D.PAD.P18| 180841 0,0 0,2 0,1 0,001
CV(220%) 11 2 6 8 0,005*
N1 2262997 | 1020389 | 757224 2,22 2,99 1,35 11,194
N2 2633329 | 1289326 | 948350 2,04 2,78 1,36 11,199
N3 2679708 | 1335034 | 937963 2,01 2,86 1,42 11,192
MEDIA N | 2525345 | 1214916 | 881179 2,08 2,87 1,38 11,195
01 2084232 | 968707 | 770237 2,15 2,71 1,26 11,193
02 2210234 | 1033065 | 726999 2,14 3,04 1,42 11,193
03 2279852 | 1136859 | 761928 2,01 2,99 1,49 11,192
MEDIA O | 2191439 | 1046210 | 753055 2,09 2,91 1,39 11,193
P1 2411942 | 1120513 | 878163 2,15 2,75 1,28 11,185
P2 2430207 | 1265273 | 957128 1,92 2,54 1,32 11,200
P3 2417267 | 1108870 | 883891 2,18 2,73 1,25 11,184
MEDIA P | 2419805 | 1164885 | 906394 2,08 2,67 1,29 11,190
MEDIA P24 | 2378863 2,08 2,81 1,35 11,192
D.PAD.P24| 170676 0,0 0,1 0,1 0,003
CV(=220%) 7 0 5 4 0,024~

* CV(£2%)

** TR = tempo de retencao
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Tabela I-12. fons caracteristicos da cafeina: Medigées e Calculos Estatisticos. Dados

corrigidos.

184

Calculo da média, desvio padrao, coeficiente de variagdo do ion 194 e da razao entre os

trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67) primeiro dia de extragao.

fon 256 fon 194 | fon 109 fon 67
Diazepam | Fator de | corrigido | corrigido corrigido Razao Razdo | Razao
Amostras | (Area) |correcdo | (Area) (Area) (Area) 194/109 | 194/67 | 109/67
A1 9378815 | 1,1210 | 597255 313207 326204 1,91 1,83 0,96
A2 8253075 | 0,9865 | 641083 349856 291786 1,83 2,20 1,20
A3 7708365 | 0,9214 | 647424 328111 274372 1,97 2,36 1,20
MEDIA A | 8446752 | 1,0096 | 626790 329677 299227 1,90 2,09 1,10
B1 10619993 | 1,2694 | 585658 266808 230471 2,20 2,54 1,16
B2 7223016 | 0,8634 | 540512 279672 221587 1,93 2,44 1,26
B3 10373811 | 1,2400 | 583883 279162 252361 2,09 2,31 1,11
MEDIA B | 9405607 | 1,1243 | 573449 274643 236245 2,09 2,43 1,16
C1 6633089 | 0,7929 | 660025 269960 231608 2,44 2,85 1,17
C2 7288326 | 0,8712 | 580995 294778 195056 1,97 2,98 1,51
C3 7816553 | 0,9343 | 553233 273829 188291 2,02 2,94 1,45
MEDIAC | 7245989 | 0,8661 | 595128 279672 203777 2,13 2,92 1,37
MEDIA P6 | 8366116 1,000 598456 294664 246416 2,03 2,41 1,19
D.PAD.P6 26826 30426 48531 0,1 0,4 0,1
CV(=20%) 4 10 20 6 17 12
D1 8482583 | 0,9817 | 776048 350950 325376 2,21 2,39 1,08
D2 10069150 | 1,1653 | 801987 338867 305833 2,37 2,62 1,11
D3 9451767 | 1,0939 | 805906 396562 263373 2,03 3,06 1,51
MEDIAD | 9334500 | 1,0803 | 795453 362001 297422 2,20 2,67 1,22
E1 7526491 | 0,8710 | 805268 323026 330785 2,49 2,43 0,98
E2 7691222 | 0,8901 847926 373047 339355 2,27 2,50 1,10
E3 6932275 | 0,8023 | 819899 417527 313957 1,96 2,61 1,33
MEDIAE | 7383329 | 0,8545 | 824659 369971 328494 2,23 2,51 1,13
F1 11818694 | 1,3678 | 740128 346140 239290 2,14 3,09 1,45
F2 8177245 | 0,9464 | 722885 386348 229327 1,87 3,15 1,68
F3 7617378 | 0,8816 | 779463 371356 253878 2,10 3,07 1,46
MEDIAF | 9204439 | 1,0652 | 745873 365003 240364 2,04 3,10 1,62
MEDIA P8 | 8640756 | 1,0000 | 788662 365658 288760 2,15 2,75 1,28
D.PAD.P8 39830 4025 44699 0,1 0,3 0,2
CV(220%) 5 1 15 5 11 16
G1 6807653 | 0,8143 | 1158069 | 570276 417566 2,03 2,77 1,37
G2 5991120 | 0,7166 | 1203480 | 591466 440056 2,03 2,73 1,34
G3 6116727 | 0,7317 | 1175192 | 688139 459732 1,71 2,56 1,50
MEDIA G | 6305167 | 0,7542 | 1177989 | 615101 438325 1,92 2,69 1,40
H1 10421007 | 1,2465 | 1115309 | 540296 376323 2,06 2,96 1,44
H2 10786626 | 1,2903 | 1110895 | 534503 379662 2,08 2,93 1,41
H3 8160951 | 0,9762 | 1154681 571019 385246 2,02 3,00 1,48
MEDIAH | 9789528 | 1,1710 | 1124628 | 546706 380029 2,06 2,96 1,44



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0212158-CA


PUC-RiIo - Certificacdo Digital N° 0212158-CA

Programa de Pés-Graduagao em Metrologia da PUC-Rio 185
Tabela [-12 (continuagao)
11 10911462 | 1,3052 | 1105415 | 592460 367992 1,87 3,00 1,61
12 8405328 | 1,0054 | 1094373 | 550217 391454 1,99 2,80 1,41
13 7639220 | 0,9138 | 1068432 | 295272 392258 3,62 2,72 0,75
MEDIA | | 8985337 | 1,0748 | 1091491 495066 382185 2,20 2,86 1,30
MEDIA P12 | 8360010 | 1,0000 | 1131369 | 552291 400180 2,06 2,85 1,38
D.PAD.P12 43641 60212 33052 0,1 0,1 0,1
CV(220%) 4 11 8 7 5 5
J1 11448713 | 1,1728 | 1572690 | 751893 621405 2,09 2,53 1,21
J2 11348657 | 1,1626 | 1584264 | 742729 573277 2,13 2,76 1,30
J3 11404022 | 1,1682 | 1579606 | 770825 624286 2,05 2,53 1,23
MEDIA J | 11400464 | 1,1679 | 1578837 | 755165 606396 2,09 2,60 1,25
L1 10588833 | 1,0847 | 1748191 794760 630351 2,20 2,77 1,26
L2 10532115 | 1,0789 | 1710201 833550 550344 2,05 3,11 1,51
L3 7780360 | 0,7970 | 1651617 | 962786 562542 1,72 2,94 1,71
MEDIAL | 9633769 | 0,9869 | 1708348 | 854129 582941 2,00 2,93 1,47
M1 9190329 | 0,9415 | 1734507 | 803113 593466 2,16 2,92 1,35
M2 8284468 | 0,8487 | 1755188 | 758042 586711 2,32 2,99 1,29
M3 7279114 | 0,7457 | 1779350 | 1004860 677329 1,77 2,63 1,48
MEDIA M | 8251304 | 0,8453 | 1754615 | 847354 615866 2,07 2,85 1,38
MEDIA P18 | 9761846 | 1,000 1680600 | 818883 601734 2,05 2,78 1,35
D.PAD.P18 91115 55285 16950 0,0 0,2 0,1
CV(=20%) 5 7 3 2 6 8
N1 9169174 | 1,0285 | 2200383 | 992156 736273 2,22 2,99 1,35
N2 10065616 | 1,1290 | 2332434 | 1142002 839987 2,04 2,78 1,36
N3 10149936 | 1,1385 | 2353795 | 1172664 823886 2,01 2,86 1,42
MEDIAN | 9794909 | 1,0986 | 2298607 | 1105835 802063 2,08 2,87 1,38
o1 9049517 | 1,0150 | 2053360 | 954359 758828 2,15 2,71 1,26
02 9373469 | 1,0514 | 2102241 982589 691477 2,14 3,04 1,42
o3 9617393 | 1,0787 | 2113459 | 1053886 706319 2,01 2,99 1,49
MEDIA O | 9346793 | 1,0484 | 2090313 | 997932 718304 2,09 2,91 1,39
P1 7463885 | 0,8372 | 2881021 | 1338433 1048950 2,15 2,75 1,28
P2 7871072 | 0,8829 | 2752668 | 1433161 1084128 1,92 2,54 1,32
P3 7479218 | 0,8389 | 2881462 | 1321810 1053627 2,18 2,73 1,25
MEDIA P | 7604725 | 0,8530 | 2836883 | 1365665 1062620 2,08 2,67 1,29
MEDIA P24 | 8915476 | 1,000 | 2408601 | 1156477 860996 2,08 2,81 1,35
D.PAD.P24 385248 189025 179564 0,0 0,1 0,1
CV(=20%) 16 16 21 0 5 4
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Tabela 1-13. fons caracteristicos da cafeina: Medicdes e Calculos Estatisticos. Dados

originais.

Calculo da média, desvio padrao, coeficiente de variagao do ion 194 e da razao entre os

trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67) segundo dia de extragcao

A fon194 | lon109 | lon 67 Razdo Razao Razdo |[TR**lon 194
mostras (Area) (Area) (Area) 194/109 | 194/67 109/67 (min)
A1 881627 | 504942 | 346170 1,75 2,55 1,46 11,197
A2 875648 | 421772 | 398880 2,08 2,20 1,06 11,195
A3 846063 | 447563 | 363851 1,89 2,33 1,23 11,196
MEDIA A | 867779 | 458092 | 369634 1,89 2,35 1,24 11,196
B1 644846 | 305676 | 221164 2,11 2,92 1,38 11,199
B2 676212 | 282528 | 241080 2,39 2,80 1,17 11,198
B3 615063 | 348890 | 236227 1,76 2,60 1,48 11,197
MEDIA B | 645374 | 312365 | 232824 2,07 2,77 1,34 11,198
C1 629137 | 360993 | 276682 1,74 2,27 1,30 11,198
C2 621674 | 325033 | 265751 1,91 2,34 1,22 11,197
C3 613826 | 311240 | 309674 1,97 1,98 1,01 11,194
MEDlA C | 621546 | 332422 | 284036 1,87 2,19 1,17 11,196
MEDIA P6 | 711566 1,94 2,41 1,24 11,197
D.PAD.P6 | 135808 0,1 0,3 0,1 0,001
CV(=20%) 19 6 13 7 0,010*
D1 872126 | 421070 | 312064 2,07 2,79 1,35 11,194
D2 913644 | 427218 | 328516 2,14 2,78 1,30 11,192
D3 867043 | 433041 | 342777 2,00 2,53 1,26 11,193
MEDIA D | 884271 | 427110 | 327786 2,07 2,70 1,30 11,193
E1 834922 | 458348 | 374901 1,82 2,23 1,22 11,193
E2 749031 | 380551 | 333990 1,97 2,24 1,14 11,192
E3 789667 | 394396 | 322358 2,00 2,45 1,22 11,191
MEDIA E | 791207 | 411098 | 343750 1,92 2,30 1,20 11,192
F1 1061195 | 562443 | 405550 1,89 2,62 1,39 11,190
F2 1021928 | 519585 | 368740 1,97 2,77 1,41 11.190
] F3 884144 | 472341 | 357478 1,87 2,47 1,32 11,188
MEDIA F 989089 | 518123 | 377256 1,91 2,62 1,37 11,189
MEDIA P8 | 888189 1,96 2,54 1,29 11,191
D.PAD.P8 98999 0,1 0,2 0,1 0,002
CV(=20%) 11 5 8 7 0,017*
G1 1584834 | 703960 | 568502 2,25 2,79 1,24 11,187
G2 1504558 | 724616 | 526944 2,08 2,86 1,38 11,187
G3 1405778 | 696125 | 518107 2,02 2,71 1,34 11,187
MEDIA G |1498390 | 708234 | 537851 2,12 2,79 1,32 11,187
H1 1324173 | 663333 | 515980 2,00 2,57 1,29 11,187
H2 1322055 | 626807 | 531559 2,11 2,49 1,18 11,187
H3 1326266 | 594629 | 521579 2,23 2,54 1,14 11,188
MEDIA H |1324165 | 628256 | 523039 2,11 2,53 1,20 11,187
11 1463958 | 690167 | 633706 2,12 2,31 1,09 11,188
12 1032067 | 507014 | 524317 2,04 1,97 0,97 11,198
13 1030723 | 502022 | 396404 2,05 2,60 1,27 11,196
MEDIA | 1175583 | 566401 | 518142 2,08 2,27 1,09 11,194
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MEDIA P12 | 1332712 2,10 2,53 1,21 11,189
D.PAD.P12 | 161573 0,0 0,3 0,1 0,004
CV(=20%) 12 1 10 9 0,035*
J1 1453151 | 815564 | 555805 1,78 2,61 1,47 11,207

J2 1402495 | 680200 | 525999 2,06 2,67 1,29 11,190

J3 1381300 | 680483 | 503859 2,03 2,74 1,35 11,191
MEDIA J |1412315 | 725416 | 528554 1,95 2,67 1,37 11,196
L1 2139602 | 980659 | 726434 2,18 2,95 1,35 11,191

L2 1828069 | 898491 | 720530 2,03 2,54 1,25 11,190

L3 1776080 | 896569 | 672536 1,98 2,64 1,33 11.190
MEDIA L [1914584 | 925240 | 706500 2,07 2,71 1,31 11,190
M1 2060656 | 1012499 | 760783 2,04 2,71 1,33 11,190

M2 1909193 | 957335 | 716901 1,99 2,66 1,34 11,.190

M3 1894076 | 946629 | 719841 2,00 2,63 1,32 11,189
MEDIA M |1954642 | 972154 | 732508 2,01 2,67 1,33 11,190
MEDIA P18 | 1760514 2,01 2,68 1,33 11,192
D.PAD.P18 | 302213 0,1 0,0 0,0 0,003
CV(=20%) 17 3 1 2 0,031*
N1 2352636 | 1142065 | 877634 2,06 2,68 1,30 11,188

N2 2273900 | 1153249 | 800788 1,97 2,84 1,44 11,188

N3 2231114 11083489 | 937963 2,06 2,38 1,16 11,187
MEDIA N |2285883 | 1126268 | 872128 2,03 2,62 1,29 11,188
01 2784610 | 1372230 | 978884 2,03 2,84 1,40 11,187

02 2638409 | 1578070 | 1019982 1,67 2,59 1,55 11,186

03 2612038 | 1203182 | 907818 2,17 2,88 1,33 11,186
MEDIA O |2678352 | 1384494 | 968895 1,93 2,76 1,43 11,186
P1 2521915 11230495 | 900215 2,05 2,80 1,37 11,184

P2 2307424 11077753 | 829201 2,14 2,78 1,30 11,184

P3 2236925 11081149 | 815170 2,07 2,74 1,33 11,184
MEDIA P |2355421 | 1129799 | 848195 2,08 2,78 1,33 11,184
MEDIA P24 | 2439886 2,01 2,72 1,35 11,186
D.PAD.P24 | 209425 0,1 0,1 0,1 0,002
CV(=20%) 9 4 3 5 0,017

* CV(£2%)

** TR = tempo de retencao
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Tabela 1-14. fons caracteristicos da cafeina: Medicdes e Calculos Estatisticos. Dados

corrigidos.

Calculo da média, desvio padréo, coeficiente de variagdo do ion 194 e da razao entre os
trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67) segundo dia de extragao.

fon 256 fon 194 | fon 109 fon 67
Diazepam | Fator de | corrigido | corrigido corrigido Razdo | Razado | Razao
Amostras (Area) correcdo | (Area) (Area) (Area) 194/109 | 194/67 | 109/67
A1 9647797 1,2053 731461 418936 287207 1,75 2,55 1,46
A2 10112371 1,2633 693124 333856 315736 2,08 2,20 1,06
A3 9992171 1,2483 677762 358533 291473 1,89 2,33 1,23
MEDIA A 9917446 1,2390 700396 369732 298336 1,89 2,35 1,24
B1 6806063 0,8503 758393 359501 260107 2,11 2,92 1,38
B2 7005142 0,8752 772681 322834 275473 2,39 2,80 1,17
B3 6814347 0,8513 722486 409825 277485 1,76 2,60 1,48
MEDIA B 6875184 0,8589 751383 363674 271067 2,07 2,77 1,34
C1 7388552 0,9230 681585 391087 299748 1,74 2,27 1,30
C2 7190006 0,8982 692098 361853 295856 1,91 2,34 1,22
C3 7084052 0,8850 693582 351680 349911 1,97 1,98 1,01
MEDIA C 7220870 0,9021 688998 368497 314860 1,87 2,19 1,17
MEDIA P6 8004500 1,0000 713592 367301 294754 1,94 2,41 1,24
D.PAD.P6 33220 3202 22115 0,1 0,3 0,1
CV(220%) 5 1 8 6 13 7
D1 7559350 0,9404 927359 447737 331827 2,07 2,79 1,35
D2 7607992 0,9465 965295 451370 347088 2,14 2,78 1,30
D3 7448982 0,9267 935614 467289 369886 2,00 2,53 1,26
MEDIA D 7538775 0,9379 942839 455399 349496 2,07 2,70 1,30
E1 7887875 0,9813 850823 467077 382041 1,82 2,23 1,22
E2 7724440 0,9610 779446 396003 347552 1,97 2,24 1,14
E3 7708239 0,9590 823459 411273 336153 2,00 2,45 1,22
MEDIA E 7773518 0,9671 818136 425090 355449 1,92 2,30 1,20
F1 8636812 1,0745 987631 523454 377437 1,89 2,62 1,39
F2 9235857 1,1490 889398 452202 320920 1,97 2,77 1,41
F3 8533304 1,0616 832835 444930 336733 1,87 2,47 1,32
MEDIA F 8801991 1,0950 903249 473157 344515 1,91 2,62 1,37
MEDIA P8 | 8038095 1,0000 888075 451215 349820 1,96 2,54 1,29
D.PAD.P8 63722 24305 5474 0,1 0,2 0,1
CV(=20%) 7 5 2 5 8 7
G1 11096409 | 1,2345 | 1283814 | 570251 460522 2,25 2,79 1,24
G2 10373041 1,1540 | 1303778 | 627918 456624 2,08 2,86 1,38
G3 10077935 | 1,1212 | 1253851 620893 462114 2,02 2,71 1,34
MEDIA G 10515795 | 1,1699 | 1280807 | 605390 459749 2,12 2,79 1,32
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H1 9579009 1,0657 | 1242582 | 622460 484187 2,00 2,57 1,29
H2 8280424 0,9212 | 1435151 680428 577032 2,11 2,49 1,18
H3 7807794 0,8686 | 1526874 | 684571 600472 2,23 2,54 1,14
MEDIA H 8555742 0,9518 | 1391186 | 660055 549512 2,11 2,53 1,20
11 11240183 | 1,2505 | 1170728 | 551927 506775 2,12 2,31 1,09
12 6184779 0,6881 1499977 | 736880 762027 2,04 1,97 0,97
13 6259450 0,6964 | 1480153 | 720920 569249 2,05 2,60 1,27
MEDIA | 7894804 0,8783 | 1338482 | 644887 589941 2,08 2,27 1,09
MEDIA P12 | 8988780 1,0000 | 1336825 | 636777 533067 2,10 2,53 1,21
D.PAD.P12 55208 28220 66636 0,0 0,3 0,1
CV(=20%) 4 4 13 1 10 9
J1 6901740 0,8019 | 1812101 | 1017020 693097 1,78 2,61 1,47
J2 5801453 0,6741 | 2080630 | 1009090 780330 2,06 2,67 1,29
J3 6263811 0,7278 | 1897927 | 934994 692310 2,03 2,74 1,35
MEDIA J 6322335 0,7346 | 1922580 | 987506 719519 1,95 2,67 1,37
L1 10713104 | 1,2448 | 1718889 | 787831 583594 2,18 2,95 1,35
L2 7850649 0,9122 | 2004090 | 985005 789908 2,03 2,54 1,25
L3 7698009 0,8944 | 1985703 | 1002387 751913 1,98 2,64 1,33
MEDIA L 8753921 1,0171 1882357 | 909666 694608 2,07 2,71 1,31
M1 10669489 | 1,2397 | 1662234 | 816735 613688 2,04 2,71 1,33
M2 9756892 1,1337 | 1684103 | 844467 632380 1,99 2,66 1,34
M3 11804004 | 1,3715 | 1381015 | 690209 524853 2,00 2,63 1,32
MEDIAM | 10743462 | 1,2483 | 1565861 778791 586811 2,01 2,67 1,33
MEDIA P18 | 8606572 1,0000 | 1790266 | 891988 666980 2,01 2,68 1,33
D.PAD.P18 195378 105474 70536 0,1 0,0 0,0
CV(£20%) 11 12 11 3 1 2
N1 7460176 0,9169 | 2565881 | 1245583 957184 2,06 2,68 1,30
N2 7169708 0,8812 | 2580482 | 1308737 908755 1,97 2,84 1,44
N3 6874288 0,8449 | 2640736 | 1282412 | 1110168 2,06 2,38 1,16
MEDIA N 7168057 0,8810 | 2594678 | 1278413 989942 2,03 2,62 1,29
o1 9637463 1,1845 | 2350891 | 1158497 826417 2,03 2,84 1,40
02 9150038 1,1246 | 2346119 | 1403247 906986 1,67 2,59 1,65
03 8854034 1,0882 | 2400320 | 1105659 834235 2,17 2,88 1,33
MEDIA O 9213845 1,1324 | 2365145 | 1222591 855592 1,93 2,76 1,43
P1 7549765 0,9279 | 2717865 | 1326103 970161 2,05 2,80 1,37
P2 9841096 1,2095 | 1907721 891059 685563 2,14 2,78 1,30
P3 6690795 0,8223 | 2720223 | 1314736 991291 2,07 2,74 1,33
MEDIA P 8027219 0,9866 | 2387451 | 1145162 859729 2,08 2,78 1,33
MEDIA P24 | 8136374 1,0000 2449091 1215388 901754 2,01 2,72 1,35
D.PAD.P24 126574 66917 76401 0,1 0,1 0,1
CV(220%) 5 6 8 4 3 5
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Tabela I-15. Calculo da recuperacgao.

Célculo da recuperagao para a concentracdo de 6ng/mL (Limite de detecgdo)- primeiro

dia de analise.

Calculo da recuperagéo para a concentracéo de 6ng/mL

Primeiro dia de analise

lon 256 lon 194
fon 194 | ion 194 | Diazepam | Fatorde | corrigido

Amostras (Area) (Area)* (Area) corregao (Area)
A1 669551 | 559684 | 9378815 1,1210 499251
A2 632421 | 522554 | 8253075 0,9865 529711
A3 506523 | 486656 | 7708365 0,9214 528182

MEDIAA | 632832 | 522965 | 8446752 1,0096 517972
B1 743437 | 633570 | 10619993 | 1,2694 499108
B2 466659 | 356792 | 7223016 0,8634 413257
B3 724003 | 614136 | 10373811 1,2400 495279

MEDIAB | 644700 | 534833 | 9405607 1,1243 475724
C1 523302 | 413435 | 6633089 0,7929 521453
C2 506147 | 396280 | 7288326 0,8712 454881
C3 516892 | 407025 | 7816553 0,9343 435642

MEDIA C | 515447 | 405580 | 7245989 0,8661 468277

MEDIA P6 | 597659 | 487792 8366116 1,0000 487324 Recuperagéo do analito:

D.PAD.P6 | 71445 | 71445 26802 Recan = 88

CV/(£20%) 12 15 5 U Recan = 22
R11 625261 | 515394 | 4698160 0,6979 738467
R12 323286 | 213419 | 2998144 0,4454 479182
R13 617243 | 507376 | 5318886 0,7901 642139

MEDIA R1 | 521930 | 412063 4338397 0,6445 639372 Calculo da Incerteza combinada:
R21 737108 | 627241 | 9204057 1,3673 458749
R22 673305 | 563438 | 8946282 1,3290 423958 U Recan = {(uRecA)*+(uRecB)?+(uRecC)%'"2
R23 794292 | 684425 | 9506842 1,4123 484629 onde:

MEDIA R2 | 734902 | 625035 | 9219060 1,3695 456391 PReA = RecA * ( (WA)? + pu(Yr)?)""2
R31 820269 | 710402 | 8553436 1,2706 559092 HReB = RecB * ((UBY + p(Yr)3)'"2
R32 615262 | 505395 | 6120270 0,9092 555879 HRecC = RecC * (((UC)? + p(Yr)?)"?
R33 661445 | 551578 | 6174934 0,9173 601304

MEDIA R3 | 698992 | 589125 | 6949547 1,0324 570651 pA= CV (A)

R41 700081 | 590214 | 6425634 0,9545 618320 uB= CV (B)
R42 595002 | 485135 | 6286416 0,9339 519492 uC = CV (C)
R43 627595 | 517728 | 6546377 0,9725 532378 uYr= CV (R)

MEDIA R4 | 640893 | 531026 | 6419476 0,9536 556847

MEDIAR | 649179 | 539312 | 6731620 1,0000 555815

D.PAD.R | 93257 | 93257 75472

CV(20%) 14 17 14

* Area do ion 194 subtraido a respectiva no “branco”
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Tabela I-16. Calculo da recuperacgao.

Célculo da recuperacédo para a concentracao de 6ng/mL (Limite de detecgdo)- segundo
dia de analise.

Calculo da recuperagéo para a concentracdo de 6ng/mL
Segundo dia de analise
lon 256 lon 194
fon 194 | Diazepam | Fatorde | corrigido

Amostras (Area) (Area) corregdo | (Area)
A1 665967 | 5033082 | 0,8315 | 800924
A2 697112 | 5260270 | 0,8690 | 802171
A3 551133 | 4721213 | 0,7800 | 706603

MEDIAA | 638071 | 5004855 | 0,8268 | 771702
B1 649796 | 6746303 | 1,1145 | 583020
B2 660487 | 6494459 | 1,0729 | 615593
B3 664884 | 6753290 | 1,1157 | 595941

MEDIAB | 658389 | 6664684 | 1,1010 | 597965
C1 524406 | 6051694 | 0,9998 | 524522
C2 558107 | 5767731 | 0,9529 | 585713
C3 635484 | 7649200 | 1,2637 | 502876

MEDIAC | 572666 | 6489542 | 1,0721 | 534146

MEDIAP6 | 623042 | 6053027 | 1,0000 | 634604 Recuperagdo do analito:

D.PAD.P6 | 44794 122944 Recan = 92

CV(£20%) 7 19 U Recan = 25
R11 520257 | 4548582 | 0,8679 | 609790
R12 574381 | 4521180 | 0,8627 | 665791
R13 527103 | 4448162 | 0,8488 | 621018

MEDIA R1 543580 | 4505975 0,8598 632214 Calculo da Incerteza combinada:
R21 784552 | 5115536 | 0,9761 | 803748
R22 853742 | 5757548 | 1,0986 | 777103 | W Recan = {(MRecA)+(HReB)’+(HReC)%"?
R23 790972 | 5418782 | 1,0340 | 764978 onde:

MEDIAR2 | 809755 | 5430622 | 1,0362 | 781436 HReA = RecA * ( (UA) + p(Yr)2)"
R31 881291 | 7265816 | 1,3864 | 635659 HRecB = ReeB * ( (uB)? + p(Yr)?)"?
R32 738049 | 6053495 | 1,1551 | 638952 PReeC = RecC * (((UC)? + u(¥r?)"?
R33 820051 | 7437115 | 1,4191 | 584206

MEDIAR3 | 816130 | 6918809 | 1,3202 | 618184 WA= CV (A)

R41 629824 | 4284357 | 0,8175 | 770412 uB= CV (B)
R42 540441 | 4141519 | 0,7903 | 683877 uC = CV (C)
R43 572689 | 3896324 | 0,7435 | 770288 uYr= CV (R)

MEDIAR4 | 580985 | 4107400 | 0,7838 | 741288

MEDIA REC | 687613 | 5240701 1,0000 | 693281
D.PAD.REC | 128243 74305
CV(£20%) 19 11
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Tabela I-17. Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs).

Teste de rejeicdo de resultados (Teste de Grubbs) para os valores
obtidos da area do ion 194 para cada concentragao indicada.

Rejeicdo= 5%

Pontos P6 P8 P12 P18 P24
372180 592299 838963 982986 1330183
420541 593876 876076 1027545 | 1655606
437892 611737 880203 1259655 | 1858678
462867 697086 919494 1447874 | 2065466
550713 745692 1078219 | 1507474 | 2085592
613838 751854 1107743 | 1516378 | 2249533
625673 781141 1225867 | 1605160 | 2414903
633542 816923 1239632 | 1827933 | 2503645
689608 994792 1406696 | 1846983 | 2931199

Média 534095 731711 1063655 | 1446888 | 2121645

Des.Pad. 113212 129201 199130 309219 477083

Texp(1) 1,430* 1,079* 1,128* 1,500* 1,659

Texp(9) 1,374* 2,036 1,723 1,294* 1,697

Ttabelado

(Tt) 2.110 2.110 2.110 2.110 2.110

* Texp <Tt
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Tabela I-18. Teste Q- Critério de Dixon.

Teste de rejeicdo de resultados (Teste Q- Critério de Dixon) para os
valores obtidos da area do ion 194 para cada concentragao indicada.

P6 rq P8 rq P12 ry
372180 | 0,185 | 592299 0,007 838963 | 0,093
420541 593876 876076
437892 611737 880203
462867 697086 919494
550713 745692 1078219
613838 751854 1107743
625673 781141 1225867
633542 816923 1239632
689608 | 0,208 | 994792 0,444 1406696 | 0,315

P18 rq P24 rq
982986 | 0,053 1330183 0,277
1027545 1655606
1259655 1858678
1447874 2065466
1507474 2085592
1516378 2249533
1605160 2414903
1827933 2503645
1846983 | 0,023 2931199 0,335

Tabela-Coeficiente de Dixon r.
n=9 1% 5%
0,635 0,512

Deciséo

Sery <r. (5%) - aceito

Se r. (1%)> rq > r. (5%)-suspeito

Se ry > r. (1%) - rejeitado
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Tabela 1-19. fons caracteristicos da cafeina: Medicdes e Calculos Estatisticos. Dados

originais.

Calculo da média, desvio padrao e coeficiente de variagdo do ion 194 e da razdo entre
os trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67) nas concentragdes indicadas.

fon 194 | lon 109 | lon67 | Razdo | Razdo | Razdo | TR**lon
Amostras
(Area) | (Area) | (Area) | 194/109 | 194/67 | 109/67 | 194 (min)

A1 633542 | 393408 | 207313 1,61 3,06 1,90 11,183
A2 372180 | 234640 | 171473 1,59 2,17 1,37 11,195
A3 437892 | 200019 | 195621 2,19 2,24 1,02 11,194
MEDIA A | 481205 | 276022 | 191469 1,74 2,51 1,44 11,191
B1 420541 | 235411 | 135560 1,79 3,10 1,74 11,195
B2 689608 | 339563 | 196962 2,03 3,50 1,72 11,182
B3 462867 | 279335 | 125988 1,66 3,67 2,22 11,193
MEDIA B | 524339 | 284770 | 152837 1,84 3,43 1,86 11,190
C1 625673 | 422990 | 221980 1,48 2,82 1,91 11,174
C2 550713 | 323968 | 102875 1,70 5,35 3,15 11,172
C3 613838 | 458041 | 231813 1,34 2,65 1,98 11,173
MEDlA C | 596741 | 401666 | 185556 1,49 3,22 2,16 11,173
MEDIA P6 | 534095 1,66 3,02 1,82 11,185
D.PAD.P6 58383 0,2 0,5 0,4 0,010
CV(s20%) | 11 11 16 20 0,090%
D1 994792 | 478448 | 305787 2,08 3,25 1,56 11,172
D2 751854 | 474142 | 291576 1,59 2,58 1,63 11,176
D3 697086 | 374436 | 165675 1,86 4,21 2,26 11,179
MEDIA D | 814577 | 442342 | 254346 1,84 3,20 1,74 11,176
E1 611737 | 430647 | 208935 1,42 2,93 2,06 11,170
E2 593876 | 275084 | 201329 2,16 2,95 1,37 11,171
E3 592299 | 302045 | 240174 1,96 2,47 1,26 11,170
MEDIA E | 599304 | 335925 | 216813 1,78 2,76 1,55 11,170
F1 745692 | 301168 | 293978 2,48 2,54 1,02 11,157
F2 781141 | 464238 | 241675 1,68 3,23 1,92 11,160
F3 816923 | 525154 | 309627 1,56 2,64 1,70 11,160
MEDIAF | 781252 | 430187 | 281760 1,82 2,77 1,53 11,159
MEDIA P8 | 731711 1,82 2,92 1,61 11,168
D.PAD.P8 | 115872 0,0 0,3 0,1 0,009
CV(s20%) | 16 2 9 7 0,076*
G1 1406696 | 782001 | 530973 1,80 2,65 1,47 11,152
G2 1078219 | 608019 | 393115 1,77 2,74 1,55 11,150
G3 919494 | 470141 | 444569 1,96 2,07 1,06 11,161
MEDIA G | 1134803 | 620054 | 456219 1,83 2,49 1,36 11,154
H1 1239632 | 631739 | 345010 1,96 3,59 1,83 11,164
H2 1107743 | 633714 | 337212 1,75 3,29 1,88 11,167
H3 880203 | 453703 | 261994 1,94 3,36 1,73 11,164
MEDIAH | 1075859 | 573052 | 314739 1,88 3,42 1,82 11,165
1 1225867 | 609274 | 419558 2,01 2,92 1,45 11,159
12 876076 | 457792 | 283318 1,91 3,09 1,62 11,150
13 838963 | 530245 | 329110 1,58 2,55 1,61 11,171
MEDIA | 980302 | 532437 | 343995 1,84 2,85 1,55 11,160
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MEDIA P12 | 1063655 1,85 2,86 1,55 11,160
D.PAD.P12| 77970 0,0 0,5 0,2 0,005
CV(=220%) 7 1 16 15 0,048*
J1 1827933 | 969585 | 687157 1,89 2,66 1,41 11,152

J2 1259655 | 722476 | 528362 1,74 2,38 1,37 11,158

J3 1507474 | 744903 | 570290 2,02 2,64 1,31 11,156
MEDIA J | 1531687 | 812321 | 595270 1,89 2,57 1,36 11,155
L1 1516378 | 862220 | 593963 1,76 2,55 1,45 11,155

L2 1027545 | 644450 | 367346 1,59 2,80 1,75 11,166

L3 982986 | 617561 | 354015 1,59 2,78 1,74 11,163
MEDIA L | 1175636 | 708077 | 438441 1,66 2,68 1,61 11,161
M1 1447874 | 777997 | 419341 1,86 3,45 1,86 11,149

M2 1605160 | 905931 | 522050 1,77 3,07 1,74 11,149

M3 1846983 | 1045770 | 559136 1,77 3,30 1,87 11,153
MEDIA M | 1633339 | 909899 | 500176 1,80 3,27 1,82 11,150
MEDIA P18 | 1446888 1,79 2,83 1,58 11,156
D.PAD.P18 | 240346 0,1 0,4 0,2 0,006
CV(220%) 17 6 13 14 0,049*
N1 2414903 | 1270395 | 732432 1,90 3,30 1,73 11,155

N2 2249533 | 1136863 | 691475 1,98 3,25 1,64 11,157

N3 1858678 | 954404 | 546773 1,95 3,40 1,75 11,161
MEDIA N |2174371 | 1120554 | 656893 1,94 3,31 1,71 11,158
01 2085592 | 1033999 | 690552 2,02 3,02 1,50 11,153

02 2931199 | 1491196 | 842796 1,97 3,48 1,77 11,151

O3 1330183 | 685289 | 418063 1,94 3,18 1,64 11,169
MEDIA O | 2115658 | 1070161 | 650470 1,98 3,25 1,65 11,158
P1 2503645 | 1299717 | 820639 1,93 3,05 1,58 11,152

P2 1655606 | 856776 | 449435 1,93 3,68 1,91 11,164

P3 2065466 | 997661 | 670510 2,07 3,08 1,49 11,155
MEDIA P | 2074906 | 1051385 | 646861 1,97 3,21 1,63 11,157
MEDIA P24 | 2121645 1,96 3,26 1,66 11,157
D.PAD.P24| 50002 0,0 0,1 0,0 0,000
CV(220%) 2 1 2 3 0,003*

* CV(£2%)

** TR = tempo de retencao
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Tabela 1-20. fons caracteristicos da cafeina: Medicdes e Calculos Estatisticos. Dados

corrigidos.

Calculo da média, desvio padrao e coeficiente de variacdo do ion 194 e da razao entre

os trés ions caracteristicos da cafeina (194, 109 e 67) nas concentragdes indicadas.

fon 256 fon 194 | fon 109 fon 67
Diazepam | Fator de | corrigido | corrigido | corrigido | Raz&o | Razdo | Razéo
Amostras (Area) correcdo | (Area) (Area) (Area) | 194/109 | 194/67 | 109/67
A1 9589429 1,1444 553619 343779 181160 1,61 3,06 1,90
A2 6001437 0,7162 519669 327624 239425 1,59 2,17 1,37
A3 6279208 0,7493 584374 266929 261059 2,19 2,24 1,02
MEDIAA | 7290025 0,8700 553133 317281 220089 1,74 2,51 1,44
B1 6354817 0,7584 554541 310422 178755 1,79 3,10 1,74
B2 10929722 | 1,3043 528715 260339 151009 2,03 3,50 1,72
B3 6754015 0,8060 574279 346571 156313 1,66 3,67 2,22
MEDIAB | 8012851 0,9562 548344 | 297807 159834 1,84 3,43 1,86
C1 10126434 | 1,2084 517749 350028 183690 1,48 2,82 1,91
C2 9745652 1,1630 | 473525 278561 88456 1,70 5,35 3,15
C3 9636623 1,1500 533774 398298 201577 1,34 2,65 1,98
MEDIA C | 9836236 1,1738 508377 342188 158079 1,49 3,22 2,16
MEDIA P6 | 8379704 1,000 536618 319092 179334 1,66 3,02 1,82
D.PAD.P6 24574 22246 35306 0,2 0,5 0,4
CV(=20%) 5 7 20 11 16 20
D1 11200573 | 1,3966 712276 342571 218945 2,08 3,25 1,56
D2 8455299 1,0543 713117 | 449713 276553 1,59 2,58 1,63
D3 6938266 0,8652 805734 | 432795 191497 1,86 4,21 2,26
MEDIAD | 8864713 1,1054 736926 | 400175 230100 1,84 3,20 1,74
E1 6729918 0,8392 728972 513178 248976 1,42 2,93 2,06
E2 6917325 0,8625 688515 318921 233413 2,16 2,95 1,37
E3 6239265 0,7780 761314 388235 308709 1,96 2,47 1,26
MEDIAE | 6628836 0,8266 725047 | 406407 262303 1,78 2,76 1,55
F1 8391082 1,0463 712685 287837 280965 2,48 2,54 1,02
F2 8600606 1,0724 728377 | 432880 225351 1,68 3,23 1,92
F3 8704622 1,0854 752640 | 483830 285263 1,56 2,64 1,70
MEDIAF | 8565437 1,0681 731472 | 402776 263807 1,82 2,77 1,53
MEDIA P8 | 8019662 1,0000 731148 | 403119 252070 1,82 2,92 1,61
D.PAD.P8 5946 3131 19041 0,0 0,3 0,1
CV(220%) 1 1 8 2 9 7
G1 12669854 | 1,5249 922466 512811 348195 1,80 2,65 1,47
G2 8975623 1,0803 998077 562826 363895 1,77 2,74 1,55
G3 6444246 0,7756 | 1185491 | 606146 573177 1,96 2,07 1,06
MEDIA G | 9363241 1,1270 | 1006968 | 550205 404826 1,83 2,49 1,36
H1 9848350 1,1853 | 1045805 | 532961 291065 1,96 3,59 1,83
H2 8376802 1,0082 | 1098708 | 628545 334462 1,75 3,29 1,88
H3 6449567 0,7763 | 1133897 | 584470 337507 1,94 3,36 1,73
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MEDIAH | 8224906 0,9899 | 1086791 | 578875 317937 1,88 3,42 1,82
11 9980932 1,2013 | 1020455 | 507181 349255 2,01 2,92 1,45
12 6092280 0,7333 | 1194768 | 624324 386381 1,91 3,09 1,62
13 5938651 0,7148 | 1173752 | 741840 460442 1,58 2,55 1,61
MEDIA | 7337288 0,8831 | 1110058 | 602912 389528 1,84 2,85 1,65
MEDIA P12 | 8308478 1,0000 | 1067939 | 577331 370764 1,85 2,86 1,55
D.PAD.P12 54069 26388 46385 0,0 0,5 0,2
CV(=20%) 5 5 13 1 16 15
J1 11418391 | 1,1859 | 1541370 | 817584 579432 1,89 2,66 1,41
J2 7613999 0,7908 | 1592907 | 913613 668144 1,74 2,38 1,37
J3 8682637 0,9018 | 1671667 | 826037 632406 2,02 2,64 1,31
MEDIA J 9238342 0,9595 | 1596348 | 846614 620399 1,89 2,57 1,36
L1 9968657 1,0353 | 1464611 | 832785 573686 1,76 2,55 1,45
L2 5258727 0,5462 | 1881360 | 1179941 672584 1,59 2,80 1,75
L3 5386072 0,5594 | 1757223 | 1103975 | 632850 1,59 2,78 1,74
MEDIA L 6871152 0,7136 | 1647385 | 992208 614375 1,66 2,68 1,61
M1 10654403 | 1,1066 | 1308438 | 703073 378957 1,86 3,45 1,86
M2 12713695 | 1,3204 | 1215621 | 686080 395359 1,77 3,07 1,74
M3 14958518 | 1,5536 | 1188847 | 673130 359899 1,77 3,30 1,87
MEDIAM | 12775539 | 1,3269 | 1230974 | 685750 376960 1,80 3,27 1,82
MEDIA P18 | 9628344 1,0000 | 1491569 | 841524 537245 1,79 2,83 1,58
D.PAD.P18 | 2971451 227120 153292 138844 0,1 0,4 0,2
CV(220%) 15 18 26 6 13 14
N1 11275464 | 1,2496 | 1932560 | 1016652 | 586139 1,90 3,30 1,73
N2 10552178 | 1,1694 | 1923615 | 972151 591292 1,98 3,25 1,64
N3 8294199 0,9192 | 2022076 | 1038307 | 594840 1,95 3,40 1,75
MEDIAN | 10040614 | 1,1127 | 1954075 | 1007025 | 590340 1,94 3,31 1,71
o1 7979330 0,8843 | 2358472 | 1169288 | 780904 2,02 3,02 1,50
02 12111744 | 1,3423 | 2183768 | 1110953 | 627890 1,97 3,48 1,77
03 4630757 0,5132 | 2591954 | 1335333 | 814625 1,94 3,18 1,64
MEDIA O | 8240610 0,9133 | 2316615 | 1171811 712256 1,98 3,25 1,65
P1 10925476 | 1,2108 | 2067760 | 1073436 | 677766 1,93 3,05 1,58
P2 6769761 0,7502 | 2206742 | 1141989 | 599048 1,93 3,68 1,91
P3 8671243 0,9610 | 2149337 | 1038172 | 697737 2,07 3,08 1,49
MEDIAP | 8788827 0,9740 | 2130273 | 1079440 | 664122 1,97 3,21 1,63
MEDIA P24 | 9023350 1,0000 | 2133654 | 1086092 | 655573 1,96 3,26 1,66
D.PAD.P24 181294 82594 61406 0,0 0,1 0,0
CV(=20%) 8 8 9 1 2 3
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