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Consideracoes Finais

Um procedimento analitico é considerado apropriado para uma
determinada aplicacdo quando este é capaz de gerar resultados confidveis
tornando assim possivel e também confidvel a tomada de decisdo a partir dos
resultados por ele gerados. A qualidade do resultado é garantida através da
validacdo do procedimento analitico e suportada pelas diversas técnicas, ja
bem conhecidas, de garantia de qualidade, que sdo largamente praticadas por

todos os laboratérios pertencentes a redes de laboratérios habilitados,

credenciados e acreditados.

No presente trabalho, a adequagdo de procedimentos analiticos para a
quantificagdo de imidacloprid, tanto em quantidades-tragco, na andlise de
amostras toxicoldgicas, como para uma faixa de concentra¢do mais elevada, no
controle de qualidade dos produtos técnicos e formulados, foi avaliada. Para
atingir este objetivo, €nfase foi direcionada ao processo de validacdo, com a
utilizacdo de técnicas estatisticas, e a comparag@o das incertezas estimadas as

tolerancias estabelecidas.

O procedimento espectrofotométrico alternativo para andlise de amostras
para ensaios toxicoldgicos foi detalhadamente validado. Foi demonstrado que
este procedimento proposto para a quantificacdo de imidacloprid em amostras
de solug¢do aquosa destinadas a estudos toxicoldgicas € apropriado ao uso
pretendido por ser confidvel, livre de tendéncias e por apresentar incertezas
aceitdveis para a faixa de concentracido a que se aplica. A confiabilidade do
procedimento analitico proposto foi demonstrada em vdrios aspectos.
Inicialmente, através de graficos de controle, demonstrou-se que o sistema
analitico apresentava estado de controle estatistico, sendo por isso confidvel.
O valor obtido experimentalmente para a absortividade molar do imidacloprid,
apo6s a identifica¢do da curva analitica, foi equipardvel aquele encontrado na
literatura. Foi comprovada a ndo existéncia de interferéncias espectrais no
comprimento de onda selecionado para quantificacdo deste ingrediente ativo
(IA). Isso foi demonstrado pela apresentagdo de espectros de varredura
contemplando amostras de diversas concentragdes de IA e das diferentes

matrizes envolvidas. Foram realizados ensaios de fortificagdo para trés
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diferentes niveis de concentracdo. A partir dos resultados experimentais
obtidos para estes ensaios, foi possivel concluir que nao ha ocorréncia de efeito
multiplicativo matriz significativo. Além disso, os resultados dos ensaios de
fortificacdo possibilitaram a estimativa da precisdio e da exatiddo do
procedimento. Observou-se que tanto as recuperacdes como os coeficientes de
variagdo estavam de acordo com limites estabelecidos em norma, NBR-14029.
Pela estimativa da incerteza de medig¢do, foi possivel verificar que o
procedimento alternativo proposto € aceitdvel, apesar de apresentar incerteza
de medigdo, principalmente para os niveis de concentracdo mais baixos, um
pouco mais elevada que o procedimento de rotina. Para concluir, foi
demonstrado, pela comparacdo direta de resultados experimentais obtidos
simultaneamente para ambos os procedimentos, o de rotina (HPLC-UV) e o
alternativo (espectrofotométrico), que o procedimento alternativo ndo €
tendencioso, apresentando resultados equivalentes aos obtidos para o
procedimento analitico de rotina. Além disso, o método proposto é mais rapido

e econdmico, para a quantificacdo de quantidades-trago do ingrediente ativo.

Com relacdo ao procedimento de quantificacio de imidacloprid em
produtos técnicos e formulados, a incerteza de medi¢do do procedimento de
rotina foi estimada detalhadamente. Ja a incerteza de medicdo do procedimento
alternativo foi aproximadamente estimada, a partir dos dados disponiveis. Foi
realizada a comparagio das estimativas de incerteza de medi¢do dos
procedimentos com as tolerdncias estabelecidas por legislacdo. Demonstrou-se
que o procedimento alternativo, baseado em técnica espectrofotométrica, nio é
adequado ao uso pretendido, por apresenta incerteza de medi¢do maior ou igual

a 50 % da tolerancia especificada.

Outras contribui¢cdes do presente trabalho foram demonstrar, de forma
estruturada e de facil compreensdo, como realizar, na pratica, a validacdo de
um procedimento analitico e, também, antes da realizacdo da validag¢do em si,
como avaliar a adequacdo de um método analitico a uma determinada
aplicacdo. A avaliacdo de adequacdo foi conduzida através da utilizacdo da
estimativa da incerteza de medi¢cdo e comparacgdo das incertezas estimadas com

as respectivas tolerincias estabelecidas. Este trabalho ainda apresentou uma
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revisdo bibliografica com relacdo a validacdo de metodologia analitica,
focalizando o setor de defensivos agricolas, além de revisar conceitos das
técnicas estatisticas nele utilizadas, inclusive a de estimativa de incerteza de

medig¢do.
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