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STATISTIC METHODS8 FOR ANALITYCAL METHOD ESTIMATIVE.

ABBTRACT. The statistics methods can to help a rasearcher
in a analitycal methods development. Two analitical methods
were development for determination of Nb-20%wt.Ta composition,
and statistics methods were used for determine the most effec-—
tive.

INTRODUCZD

A pesquisa cientifica # um processo de aquisiciio de novos
conhecimentos através das tarefas realizadas. No desenvolvi-
mento de metodologias analiticas muitas vezes nos deParamos
com a obtenc¥o de resultados que, quando normalmente analisa-

dos, apresentam conclusSes que muitas vezes podem nio ser as

mais corretas. O objetivo dos métodos estatisticos @ assegurar
que interacies em um processo de investigacio sejam plansjadas
iVO| dados analisados de tal forma Que exista uma convergéncia
& obtencdo de uma soluc¥o segura e répida.

PONTOS BASICOS

A aleatorizacdo dos ensaios & um dos fatores importantes
Para gsarantir a validade inferencial mm teste de comparacio
entre dois tratamentos devido a disturbios n¥o especificados
nos desenvolvimentos analiticos. D objetivo da comparacio en—
tre dois tratamentos & verificar se existe entre eles uma di-
feranca real, estimar esta diferenca e medir a precisio do que
foi estimado. Algumas fontes de dificuldades encontradas quan-
do utilizamos os métodos estatisticos promovem um confronto
tipico com o© seu usudrio: erros experimentais, confusdo com
relacko 4 causa, e complaxidade dos efeitos [(1). No desenvol-
vimento de uma metodologia analitica a mais exata @ preciss
poss{vel, para a determinaclo do teor de Tintalo em uma liga
Nb-20%Ta, utilizou-se duas técnicas: cromatografia por troca-
iénica, ® ICP/AES [2).

METODOLOGIA E RESULTADQOS
A nio existéncia de uma adequada distribuicio de r
cia’ @ a proximidade da média das metodologias conduzem & uma

n—

hipétese nula de que as metodologias s3o0 iguais. A tabela 1
ilustra a média dos resultados obtidos de 20 amostras padrio
de concentracdo conhecida (Nb = 79,00%, confeccionados & par-
tir de padrdes puros dos elementos ~ CERAC) as quais foram
aleatoriamente analisadas.

Tabela I. Resultado da Amostragem (X)

Troca I8nica ICP/AES

Média 78,96 79,20

A varilncia das amostragens & dada pelas equacles:

\ / (v - Y08 \ /16.200004
88y = - = 1,8000 (1)

Nyr - 1 9
. \ / (Yigp = YiCP)2 \’ 2,69724
8Bicp = = = 0,2997 (2)
NICP - 1 9

Ao utilizarmos a hipétese nula de que os dois métodos sdo
igualmente axatos @ precisos pois suas médias estdo muito pré-
ximas do valor nominal adicionado, @ as varilincias estioc meno—
res que 3%, os valores a serem obtidos pelos dois experimentos

devem ser iguais, portanto a soma dos quadrados dos dois meto-
dos dividido pelo nimero de graus de liberdade total resulta
na varidncia agrupada.

v rr - vrpE q (Yicp - Yicp)®

2y = =1,0498 ()
Nrp + Nicp - 2

A partir do nimero de testes ® da variincia agrupada, po-
demos calcular a varilncia estimada para a diferenca das me-
dias dos métodos.

1 1 s2;
‘varilncia Estimada = S8y (-——-- 4 ——— ) = e (4)
NT1 Nice 5
1,0498
vVaridncia Estimada = ———==———-—v = 0,2100

S

Apés o cdlculo da varilincia astimada, podemos calcular o
erro padrio estimado para a diferenca entre as médias dos mé-
todos.

Errc Estimado = -—--- - 0,2100 = 0,438 (€3]

S8e nossas suposicles slo corretas e apropriadas, ¢ cor-
respondente nivel de significlncia associado com a hipétese
nula de que o miétodos s¥o iguais, seré obtida pela seguinte
estatistica:

(Yrcp - Y711) — (Nicp - Ntida
to = &)
ERRD ESTIMADO

onde, utilizamos a tabela t com B graus de liberdade.
Neste caso, como a hipétese nula por nis assumida & que n¥o ha

diferencas entre os métodos, (Nicp — N1r) = 0, portanto:
0,819 -0
to ® —mmmmmmem—eeae = 0,4649 Pr (t )= 0,4649) = 0,3249
0, 4582

0 nivel de significdncia obtido (32,49%X) demonstra que os
metodos nido s3o idénticos, como sugeria a nossa hipdtese nula.

CONCLUSSBES

0 nivel de significincia obtido indica que existe uma de-
sigualdade entre analisar uma liga de Nb-20XTa por ICP/AES e
por troca i8nica. A andlise final indica que a metodologia
mais apropriada para a analise da liga € a metodologia por
ICP/AES, Pois O seu desvio e a sua média, quando comparado com
os da troca idnica demonstram um maior grau de confiabilidade.
Este processo de estudo estatistico no desenvolvimento de mé-
todos analiticos & de fundamental importdncia, devendo sempre
ser considerado pelo pesquisador.
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