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Validação do método de Matéria seca e Matéria mineral: precisão, exatidão e robustez
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Visando correta armazenagem e pesagens durante as análises, as amostras encaminhadas ao Laboratório de Nutrição Animal devem ser secas, porém a umidade original deve ser conhecida. A composição centesimal da amostra é expressa com base no teor de matéria seca (MS), que é a fração de uma amostra descontada a quantidade de umidade presente. O teor de material mineral (MM) se refere a quantidade de material não orgânico presente e é obtido a partir da calcinação das amostras em mufla, com temperaturas superiores a 500 ºC. Desta forma, toda a matéria orgânica é transformada em CO2, restando os macro e micronutrientes inorgânicos presentes na amostra. Este estudo foi realizado visando avaliar a repetibilidade, reprodutibilidade e robustez das determinações da MS e MM em amostras com resultados conhecidos a partir de ensaios de proficiência. Primeiramente foi avaliada a precisão nas condições de repetibilidade a partir de 8 replicatas das amostras braquiária, farelo de soja e grãos secos de destilaria (DDG), obtidos a partir de rodadas de ensaio de proficiência de análises de nutrição animal (EPCBO 12ª Edição). Um único analista se envolveu durante todo o processo, utilizando os mesmos equipamentos, como balança analítica, estufa, dessecador e mufla. A seguir foi avaliada a precisão intermediária, na qual foram variados os analistas, equipamentos e o período de determinação. Por fim foi realizado o teste de Youden, parâmetro opcional na validação de métodos analíticos que possibilita avaliar a robustez do método. Foram selecionadas sete variáveis: número de cadinhos em um mesmo dessecador após a secagem da MS (sobrecarregados os dispersos), massa da amostra (1,0 ou 0,5 g), tempo no dessecador (60 min ou > 120 min), tempo na estufa a 105 0C (6 ou 15 h), rampa de aquecimento na mufla (570 ou 600 0C) e tempo de queima (220 ou 250 min). Os resultados foram descritos em termos de veracidade e precisão. Para a MS os valores de recuperação obtidos para braquiária, farelo de soja e DDG foram, respectivamente, 99,69%; 100,60% e 100,26% e para MM foram, respectivamente 99,43%; 107,59% e 76,39%. Os desvios padrão relativos de precisão intermediária estimados para MS foram 0,46%; 0,38% e 0,37% respectivamente para braquiária, farelo de soja e DDG e para MM foram, respectivamente, 4,90%; 2,35% e 6,30%. Os métodos analisados demonstraram robustez para as condições escolhidas, uma vez que as variáveis com efeitos significativos no teste de Youden apresentaram a diferença média dos resultados entre os níveis estudados com valor absoluto superior ao desvio padrão*√2.
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