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Introducao |

A robustez de um método analitico mede sua
suscetibilidade frente a pequenas varlag:oes que
podem ocorrer durante as andlises de rotina’.

O planejamento fatorial € uma importante
ferramenta estatistica e, devido a sua simplicidade,
vem sendo cada vez mais utilizado. Em um
planejamento fatorial sdo investigados as
influéncias de todas as variaveis experimentais de
interesse e os efeitos de interagéo nas respostas.
Se a combmagao de “k” fatores é investigada em
dois niveis, um planejamento fatorial consistira de 2k
experimentos. Normalmente, os niveis dos fatores
guantitativos sdo nomeados pelos sinais (-) menos
para o nivel mais baixo e (+) mais para o nivel mais
alto, porém o resultado é obtido peIa relacéo inicial
entre o sinal dado e o efeito obtido?.

Resultados e Discussao |

A robustez do método proposto foi avaliada em um
planejamento fatorial em dois niveis 2°. Os
parametros avaliados foram fluxo da fase mével, pH
da fase movel e concentracdo de metanol na fase
movel (Tabela 1). Todos os experimentos foram
desenvolvidos em duplicata com ponto central em
triplicata. A robustez do método foi determinada
pela analise de amostras de solucdes Padr(”)es nas
concentragfes de 30, 450 e 10 mg L™ para &cido
ascorbico, acético e fumarico, respectivamente.

Tabela 1 — Planejamento fatorial 2° para avaliacdo
da robustez.

Amostra Vazéo [MeOH] pH
(mL min™) | fase mével
(%)
1 + + +
2 + - +
3 + + -
4 ¥ - -
5 - + +
6 : ; +
7 - ¥ -
) - - _
9 0 0 0
10 0 0 0
11 0 0 0
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A significancia dos efeitos das variaveis e das
possiveis interagGes entre elas foi verificada com
base nos graficos de Pareto (Figura 2), o qual
mostra que as variaveis analisadas foram robustas
nas variacbes estudadas em funcdo da altura do
pico.
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p=,05
Figura 2 — Grafico de Pareto: Resposta em fungéo da
altura do pico (mV), (a) Acido Ascorbico, (b) Acético,
(c) Fumarico.

Conclusodes

O planejamento fatorial é wuma importante
ferramenta estatistica, pois permite avaliacdo e
interpretacdo dos resultados obtidos na analise da
robustez, para um numero diferenciado de
parametros.
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