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Resultados e Discussao

Na Tabela 1 sao apresentados os resultados das

Introducao |

Um método denominado Espectrometria de
Emissdo em Chama Baseada em Imagens Digitais
(DIB-FES) [1] foi, recentemente, proposto para a
determinagao de Li*, Na* e Ca** em antidepressivo,
soro fisiolégico e aguas. No presente trabalho,
propde-se uma adaptacdo do método DIB-FES, em
associacdo com calibracdo multivariada baseada
em MLR e PLS, para determinacdo simulténea de
Na* e Ca®* em amostras de leite em pd. O objetivo
principal foi resolver o problema da interferéncia
espectral devido a radiagdo emitida pelo CaOH
sobre o sinal de emissao do sodio.

Material e Métodos |

Na Fig. 1 sdo mostrados uma fotografia e um
desenho esquematico do sistema DIB-FES usado
no trabalho [1].

Figura 1. Fotografia e desenho esquemético do
sistema DIB-FES analitico.

Os conjuntos de dados usado no tratamento MLR
e PLS sdo0: a Matriz X — valores dos componentes
R, G e B associados as imagens digitais das
misturas. Matriz Y: as concentragdes de Na e Ca.

Preparacao das misturas: com adi¢cao de solugao
tampao (NH,4),EDTA/NH,OH pH = 10,0 nas misturas
e amostras de acordo com trés planejamentos
fatoriais completos: Calibracdo: (5%), validacdo (4°) e
previséo (32) com concentragdes variando entre
0,28 e 2,52 mg L" para sodio e entre 2,00 e 18,0
mg L™ para calcio.

Procedimento Analitico: entre 0,04 e 0,05 g de
amostra foi aquecida suavemente em um bico de
Blnsen, seguida de calcinacdo a 550 °C por 4
horas. Em seguida, o residuo foi dissolvido em 1 mL
de HNO; concentrado e adicionado 10 mL do
tampao e afericdo a 100 mL com agua deionizada.
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analises.

Tabela 1. Média dos resultados obtidos (em mg g™)
das amostras de leite em pé (n = 3).

Na MLR R(%)*  PLS" R(%)*  Referéncia®
) 27,93 100,60 28,73 100,00 28,10 + 0,61
2) 28,07 9881 27,33 99,40  27,91+0,67
(3) 27,00 101,19 27,87 101,19 26,26 + 0,64
(4) 28,93 101,79 27,93 98,21 28,61 + 0,56
(5) 28,00 9821 2867 102,38 28,20 0,62
(6) 28,20 102,38 27,20 98,81 27,79 £ 0,60
7) 27,07 99,40 28,00 97,62  27,32+0,63
(8) 28,53 97,62 27,87 103,57 28,31 +0,54
RMSEP 0,26 - 0,57 - -

Ca

(1 201,7 99,33  200,4 100,08  201,0+0,9
2) 198,3 101,25 199,7 98,83 199,0 + 1,0
(3) 199,1 97,58 1979 101,50 198,7 + 0,8
(4) 200,1 102,17 201,5 97,50 200,9 + 0,6
(5) 200,0 98,92 1984 102,25 199,3+0,7
(6) 200,1 103,08 201,5 99,08 200,7 +0,9
@) 199,8 100,00 198,7 103,42 199,3 + 1,0
(8) 201,4 101,42 202,3 100,17  201,7+1,0

RMSEP 0,6 - 0,7 - -

¥ Percentagem de recuperagéo.

® modelo construido utilizando dois fatores ou variaveis latentes.
° AAS (A= 589,0 nm e Ac,= 422,7 nm) com adicdo de K* e Sr**.

Os modelos de calibracdo forneceram resultados

com precisao maior que o método de referéncia. Os
resultados n&do apresentam diferencas sistematicas
estatisticamente significativas ao aplicar o teste-t
emparelhado ao nivel de confianga de 95%. Os
resultados também apresentam exatidao satisfatoria
como revelado pelas altas percentagens de
recuperagao para ambos os metais.

Conclusodes

O método DIB-FES, adaptado para calibragéo
PLS e MLR, possibilitou a determinagéo simultanea
de Na* e Ca®* em leite, de maneira simples,
econdmica e com boas figuras de mérito.
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