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Resumo

A crescente exigéncia em relacdo a qualidade de um resultado relativamente a uma
determinacao analitica, pressupde que os laboratoérios disponham de critérios e meios objectivos
que lhes permitam demonstrar a precisao e exactidao dos seus resultados. A validacao de um
método analitico constitui uma das ferramentas essenciais dos laboratorios para garantirem que
os ensaios que desenvolvem conduzem a resultados crediveis e adequados a qualidade
pretendida.

Neste trabalho efectuou-se o estudo da validacdo do método de determinacao de oleos e
gorduras através da extraccao por Soxhlet. Para efectuar a validacdo estudaram-se diversos
parametros, tais como a especificidade e selectividade do método, limites de quantificacdo e
deteccdo, precisdo e incerteza do método.

A analise global dos resultados permite verificar que o método é especifico e selectivo.
Quanto a determinacdo dos limiares analiticos, verificou-se que apesar de todas as alteracoes
efectuadas ao nivel do procedimento analitico, para obter o valor de branco esperado, este
indica que o método ainda apresenta erros de caracter sistematico ou aleatorio. De facto,
através da determinacado da repetibilidade e da elaboracao da carta de duplicados, verificou-se
que o método apresenta boa precisdo, embora a analise da carta de duplicados indique a
necessidade de ter em atencdo possiveis erros aleatérios. No que se refere a incerteza do
método, os resultados obtidos permitem concluir que o método apresenta uma incerteza dentro
do critério de aceitacao.

Assim, podemos considerar que o método de determinacdo de dleos e gorduras testado,
nas condicoes em que é praticado, permite a obtencao de resultados com a qualidade pretendida

pelo laboratoério em questao e se encontra sob controlo.
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Abstract

The growing demand in relation to the quality of a result in relation to an analytical
determination, assumes that the laboratories have criteria and objective means to allow them to
demonstrate the precision and accuracy of their results. Validation of an analytical method is
one of the essential tools to ensure that laboratories carrying out tests lead to credible results
and appropriate to the desired quality.

This work was carried out if the validation study of the method, determination of fats and
oils by Soxhlet extraction. To perform validation studied several parameters, such as the
specificity and selectivity of the method, quantification and detection limits, precision and
uncertainty of the method.

The overall analysis of the results allows you to verify that the method is specific and
selective. As regards the determination of analytical thresholds, it was found that despite all the
changes made at the level of analytical procedure, to obtain the value of white expected, this
indicates that the method still presents systematic or random errors.

In fact, through the determination of repeatability and drafting the Charter of duplicates,
it was found that the method has good accuracy, although the analysis of the duplicate letter
indicate the need to take into consideration possible random errors. With regard to the
uncertainty of the method, the results obtained suggest that the method introduces uncertainty
within the acceptance criterion.

Thus, we can consider that the method, determination of oils and fats tested under the
conditions in which it is practiced, allows obtaining results with the quality required by the

laboratory in question and is under control.
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