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meningite bacteriana (MB) é uma 

importante infecção do sistema 

nervoso central, que pode progredir 

rapidamente, levando o paciente à morte ou 

sequelas permanentes, tais como, complicações 

neurológicas. Qualquer agente bacteriano pode 

causar MB, porém, as bactérias de maior 

interesse epidemiológico são Neisseria 

meningitidis, Streptococcus pneumoniae e 

Haemophilus influenzae, responsáveis por 

aproximadamente 90% dos casos
1,2

. O Centro de 

Laboratório Regional de Ribeirão Preto/Instituto 

Adolfo Lutz (CLR-IAL-RP) atua como 

Laboratório de Referência Regional (LRR) para 

os Laboratórios Locais (LL), ou seja, 

laboratórios da rede pública e privada que 

atendem ao Sistema Único de Saúde, uma vez 

que o diagnóstico da MB foi descentralizado. 

Neste contexto, o LRR é responsável pela 

supervisão direta que corresponde à visita 

técnica profissional aos LLs, supervisão indireta 

que corresponde a releitura de todas as 

bacterioscopias de líquor realizadas em 

determinado período pelos LLs, treinamentos de 

pessoal realizados no LRR para profissionais 

dos LLs e recebimento de cepas para 

identificação e caracterização epidemiológica, 

encaminhadas pelos LLs pertencentes à área de 

abrangência do CLR-IAL-RP. 

A bacterioscopia direta do líquor 

associada à análise quimiocitológica são os 

testes iniciais para o diagnóstico de MB, 

mostrando-se úteis e rápidos por fornecerem 

informações sobre o agente etiológico, 

auxiliando no tratamento empírico do paciente 

com a administração de antibiótico como 

ceftriaxona. A cultura é considerada o padrão 

ouro para o diagnóstico, pois permite que o 

conhecimento do agente etiológico isolado seja 

completado com estudos epidemiológicos, 

determinando os sorogrupos e sorotipos 

circulantes em cada região, além de possibilitar 

a avaliação da sensibilidade antimicrobiana
3
. Os 

métodos de pesquisa de antígenos são 

complementares
1,4

. 

Este estudo teve como objetivo avaliar o 

controle de qualidade do diagnóstico de MB 

realizado pelos LLs da macrorregião nordeste do 

Estado de São Paulo, composta pelos 

Departamentos Regionais de Saúde (DRS) de: 

Araraquara (DRS III), Barretos (DRS V), Franca 

(DRS VIII) e Ribeirão Preto (DRS XIII), 

totalizando 90 municípios, os quais compõem a 

Rede Regional de Atenção à Saúde 13 (RRAS 

13). Para isso, realizou-se um estudo 

epidemiológico transversal descritivo, 

retrospectivo do período de 2006 a 2019, 

baseado nos dados obtidos nos arquivos do 

CLR-IAL-RP, com relação às supervisões 

diretas e indiretas realizadas nos LLs e nas 

identificações fenotípicas dos isolados 

recuperados em cultura (líquor e/ou sangue). A 

supervisão direta através de visitas técnicas aos 

LLs foi realizada por dois profissionais da área 

de microbiologia, de forma programada, sendo 

propostas quando necessário, ações preventivas 

e corretivas quanto às condições de 

biossegurança, atividades práticas 

desenvolvidas, bem como nas instalações do 

laboratório. Neste contexto, a indicação de não 

 A 
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conformidade visa aprimorar o diagnóstico da 

doença através das ações corretivas 

implementadas pelos LLs, as quais são revistas 

numa próxima visita. 

Para realização da supervisão indireta, os 

LLs enviaram mensalmente suas lâminas de 

bacterioscopias de líquor coradas pelo método 

de Gram
5

, acompanhadas por uma lâmina 

adicional para ser corada no LRR, se necessário, 

além de uma planilha contendo os resultados 

liberados pelo LL. Os resultados discordantes 

entre o LRR e os LLs foram confirmados por 

dois profissionais. Cópias do relatório da 

supervisão foram enviadas para o laboratório 

supervisionado, bem como para as vigilâncias 

epidemiológicas, municipal e estadual. Ainda, 

os LLs encaminharam regularmente os agentes 

etiológicos recuperados em cultura de líquor 

e/ou sangue para confirmação e determinação de 

sorogrupo/sorotipo, importantes para o controle 

epidemiológico da doença. 

No período de 2006 a 2019 foram 

supervisionados 13 LLs, sendo realizadas 24 

visitas técnicas e 27 treinamentos para 

funcionários de LLs que apresentaram 

discordância ou não. Uma vez que há rodízio 

constante dos profissionais dos LLs, 

enfatizamos a importância da capacitação dos 

mesmos e padronização das técnicas de 

coloração
6
. 

Foram avaliadas as bacterioscopias 

realizadas pelos LLs, totalizando 2.843 lâminas 

sendo detectados 83 (2,9%) resultados 

discordantes (Tabela 1). Apesar da realização da 

supervisão indireta pelo LRR ocorrer somente 

após a liberação do resultado, observou-se que 

os índices de lâminas discordantes diminuíram 

ao logo do tempo, indicando a minimização de 

falhas com a orientação fornecida durante os 

treinamentos. 

Foi encaminhado ao CLR-IAL-RP o total 

de 687 microrganismos isolados de casos 

suspeitos de MB, recuperados em cultura de 

líquor e/ou sangue. Desse total, 619 isolados 

identificados estavam relacionados aos casos 

suspeitos de meningite (90,1%); 48 foram 

considerados contaminantes comuns como 

bacilo Gram positivo esporulado e fungos 

filamentosos (7,0%) e 20 isolados não estavam 

viáveis (3,0%), pois, supostamente, não foram 

bem conservados até o envio ao LRR. As 

linhagens de interesse epidemiológico foram 

encaminhadas para o Instituto Adolfo Lutz 

Central (IAL/SP), Laboratório de Referência 

Nacional (LRN) para MB para estudos 

complementares cujos resultados são divulgados 

aos órgãos competentes de vigilância 

epidemiológica. 

 
Tabela 1. Distribuição anual das lâminas de 

bacterioscopia de líquor avaliadas na supervisão indireta 

pelo CLR-IAL-RP, entre 2006 e 2019 

Ano 
Lâminas avaliadas Lâminas Discordantes 

N
o
 N

o
 % 

2006 02 01 50,0 

2007 227 25 11,0 

2008 150 10 6,7 

2009 302 12 4,0 

2010 561 19 3,4 

2011 532 08 1,5 

2012 274 02 0,7 

2013 197 0 0 

2014 196 03 1,5 

2015 125 01 0,8 

2016 01 0 0 

2017 24 01 4,2 

2018 137 01 0,7 

2019 115 0 0 

 

O conhecimento das linhagens 

bacterianas circulantes é fundamental para o 

controle comunitário da MB, visando à 

instituição da vacina e quimioprofilaxia. O 

controle de qualidade e os treinamentos têm 

contribuído para melhorar o diagnóstico da MB 

na RRAS-13 por assegurar orientação técnica 

aos profissionais dos LLs. Ademais, a 

supervisão direta incentiva o envio de linhagens 

para caracterização epidemiológica, que permite 

identificar os sorogrupos e sorotipos 

prevalentes, contribuindo com as ações de 

vigilância. 
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constante evolução da instrumentação 

analítica para determinação de 

elementos químicos, em níveis de traços e ultra-

traços, em diferentes tipos de matrizes nas áreas 

biológica, ambiental, farmacêutica, química, 

geológica, toxicológica, entre outras, vem 

alcançando, ao longo do tempo, limites de 

detecção e de quantificação cada vez mais 

reduzidos. 

Dentre estas técnicas podem ser incluídas 

a Espectrometria de Massas e de Emissão 

Atômica com Plasma Acoplado Indutivamente 

(ICP-MS e ICP OES, respectivamente) e a 

Espectrometria de Absorção Atômica (AAS)
1-4

, 

que são empregadas na quantificação de 

espécies inorgânicas em níveis de macro ou 

micro elementos como, por exemplo, nas áreas 

de produtos (águas, alimentos, solos, entre 

outros) e biológicas (sangue, soro, urina, cabelo, 

entre outros). Estes equipamentos possuem alta 

sensibilidade e fornecem resultados válidos com 

precisão e exatidão desejáveis e que devem estar 

aliados ao emprego de métodos de preparo de 

amostras adequados. 

Consequentemente, por se tratar de 

aplicação de métodos analíticos extremamente 

específicos é imprescindível que o procedimento 

de limpeza e descontaminação ácida de 

materiais utilizados em laboratórios analíticos de 

química inorgânica seja realizado com alto nível 

de remoção de contaminantes
1
. 

 

É importante ressaltar que são escassos 

na literatura acadêmica (tais como periódicos 

disponíveis em PubMed, Web of Science, 

Scopus) trabalhos completos que abordem a 

importância dos procedimentos de

descontaminação química de materiais de 

laboratório, bem como os protocolos de controle 

de qualidade do processo. Usualmente, quando 

citados em manuscritos, são descrições muito 

resumidas que podem gerar uma barreira 

limitante para o incentivo às implementações de 

melhorias e/ou mudanças nos protocolos 

laboratoriais
2-5

. 

Desta forma, o presente trabalho 

abordará uma descrição técnica convencional e 

acessível para analistas de laboratório das etapas 

de limpeza e descontaminação ácida de 

materiais laboratoriais empregados em análises 

elementares para uma descontaminação química 

eficiente. Esta metodologia exclui a necessidade 

de se empregar equipamento automatizado, o 

qual utiliza sistema fechado para a 

descontaminação de recipientes com vapores de 

ácido
1
. A técnica automatizada envolve os custos 

de aquisição e manutenção do equipamento e 

apresenta cavidade interna restrita para um 

quantitativo pequeno de materiais. 
 

Assim, considerando que as 

concentrações dos analitos podem estar 

presentes nas matrizes em estudo em níveis de 

mg/L, mg/kg, µg/L ou µg/kg, torna-se 

imprescindível o cuidado com o processo de 

limpeza e descontaminação química dos 

materiais empregados nos procedimentos 

analíticos, na eliminação e no controle das 

fontes de contaminação durante a amostragem, 

armazenamento e análise química. Portanto, os 

erros sistemáticos devido às possibilidades de 

contaminações em frascos de reação e 

recipientes pelo ar; impurezas em reagentes; 

soluções e materiais; e perdas por 

 A 
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adsorção/dessorção devem ser controlados
1
. 

Durante o processo analítico os materiais 

empregados nas medições, transferências, 

preparo de soluções e armazenamento, 

interagem diretamente com a amostra e soluções 

de análise, que por sua vez podem ser 

responsáveis pelo desencadeamento de 

contaminação externa. Dentre os insumos mais 

adotados rotineiramente no laboratório, 

encontram-se: béquer, erlenmeyer, cadinho, 

balão volumétrico, proveta, pipeta (graduada e 

volumétrica), os quais podem ser manufaturados 

com diferentes composições de matérias-primas, 

como: cerâmica, platina, vidro de borossilicato, 

quartzo, porcelana, materiais poliméricos 

sintéticos (polietileno, polipropileno, 

politetrafluoretileno (PTFE), perfluoroalcoxi 

(PFA), fluoroetilenopropileno (FEP)), entre 

outros. 

É fundamental conceituar que materiais 

compostos por polímeros sintéticos são os mais 

indicados nas análises de determinação de 

elementos inorgânicos em nível de traço e ultra-

traço em substituição ao vidro, devido à menor 

adsorção dos analitos em suas paredes internas. 

Além disso, materiais em vidro apresentam 

óxidos, calcário e carbonato de metais em sua 

composição, que podem interferir nas soluções 

armazenadas. 

A descontaminação química dos frascos 

de reação e recipientes que atendam às 

especificações de cada análise exige o 

cumprimento de alguns parâmetros importantes 

e diferenciados como o emprego de insumos 

com elevada pureza, tais como tipo e qualidade 

da água, detergente neutro, ácido em 

concentração e tempo de imersão definidos, 

enxague e a secagem do material. Estes 

requisitos mínimos devem ser estabelecidos pelo 

laboratório previamente com base em 

metodologia específica ao uso pretendido
6-7

, ou 

então, na adoção de premissas dispostas em 

compêndios internacionais
8-9

. 

Assim, um dos procedimentos 

convencionais de baixo custo e que permite a 

descontaminação química de diversos tipos de 

materiais de uso laboratorial simultaneamente, 

pode ser realizado como sugerido a seguir. 

Imediatamente após o uso, os artigos de 

laboratório são previamente enxaguados em 

água da rede de abastecimento público e, na 

sequência, totalmente imersos em banho de 

solução de detergente neutro a 2% (v/v), por 

período de 24 horas. A seguir, o material é 

enxaguado novamente somente em fluxo de 

água corrente da rede de abastecimento público, 

sem o auxílio de material que contenha metal em 

sua composição (gaspilhão e escova), a fim de 

evitar contaminação. Preferencialmente, o 

reagente selecionado para a limpeza deve ser 

composto por tensoativos de uso profissional, 

pH neutro, com alto poder de detergência 

quando diluído, biodegradável e não tóxico. Em 

casos de análises que envolvem matrizes de 

fluidos biológicos (soro sangüíneo, sangue total, 

urina, saliva, suor, lágrimas, entre outros) e 

tecidos biológicos (fígado, músculos, coração, 

entre outros) é fortemente recomendável que o 

material seja submetido à imersão prévia em 

solução de hipoclorito de sódio comercial a 

concentração de 2% (v/v) por 24 horas para 

desinfecção e redução da atividade da matéria 

orgânica, e enxague consecutivo com água de 

rede de abastecimento público. 

Posteriormente, estes materiais passam 

por descontaminação química ácida para a 

remoção completa dos contaminantes que 

possivelmente possam estar presentes nas 

paredes internas dos recipientes. Não é 

necessário o uso de ácido de categoria ultrapuro, 

mas o tempo requerido para a descontaminação 

pode ser um aspecto crítico. Dentre os métodos 

clássicos convencionais recomendados na 

literatura e considerados mais eficazes, 

encontra-se o emprego de solução aquosa de 

ácido nítrico (HNO3), caracterizado como um 

ácido forte e um agente poderoso que pode 

oxidar grande parte dos elementos mesmo em 

soluções diluídas, interagindo com hidróxidos e 

óxidos dos metais para formar nitratos solúveis 

em água
1
. 

A partir desta etapa torna-se primordial 

considerar a qualidade requerida do solvente 

empregado no restante da cadeia de 

descontaminação química na fase de preparação 

de banhos ácidos e no enxague do material. A 

produção de água destilada e desionizada, 

quando possível, deve apresentar-se em grau 

ultrapuro ou do tipo I e com resistividade de 

18,2 MΩ.cm, obtida por sistemas de purificação 

automatizados. Este tipo de água deve ser 

gerado diariamente a fim de evitar a formação 
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de biofilme nas paredes internas do reservatório 

e utilizada na sequência devido à rápida 

contaminação por agentes externos, 

principalmente por gases atmosféricos que se 

dissolvem na água, alterando a qualidade físico-

química, como sua condutividade/resistividade. 

O procedimento envolve a imersão total 

ou o preenchimento interno completo dos 

materiais (sem a formação de bolhar de ar) em 

um ou dois banhos distintos e consecutivos de 

solução aquosa obtida a partir de ácido nítrico 

concentrado HNO3 (P.A., 65%), respeitando-se o 

período mínimo de 24 horas para cada banho. 

De modo geral, para o preparo desta solução é 

utilizada a concentração final de 10 a 20% (v/v). 

Todo este processo deve, necessariamente, ser 

efetuado no interior da capela de exaustão 

química, como precaução à saúde do 

profissional exposto aos vapores de ácido. A 

seguir efetua-se o enxague cuidadoso dos 

materiais do laboratório e posterior etapa de 

secagem em estufa com temperatura controlada 

e monitorada de forma que não afete os 

materiais volumétricos aferidos. 

Em casos de ensaios específicos (níveis 

de concentração de µg/L ou mg/L) que requerem 

o uso de ambiente com controle de material 

particulado (sala limpa), é indicado ao 

laboratório a preparação de um terceiro banho 

de solução aquosa de HNO3 (P.A., 65%) com 

concentração final de 10 a 20% (v/v), mantendo 

os materiais imersos pelo período mínimo de 24 

horas (de forma idêntica deve-se utilizar o 

auxílio de capela de exaustão química), seguido 

de enxague. Neste ambiente controlado, é 

desejável também que se realize a secagem do 

material em cabine de fluxo laminar onde ocorre 

o controle de partículas em suspensão no ar, e 

posterior fechamento do material para 

armazenagem até o momento do uso. Esta etapa 

adicional evidencia a amplitude da qualidade 

obtida com relação ao procedimento de 

descontaminação. 

Ainda, para o sucesso da obtenção da 

qualidade dos resultados analíticos, outros 

critérios mínimos devem ser seguidos pelo 

laboratório previamente à execução da 

metodologia de descontaminação química, 

conforme destacados a seguir
1,8-9

: 
 

 O laboratório deve estabelecer os requisitos 

de biossegurança destinados aos profissionais 

responsáveis pela execução deste tipo de 

procedimento, a fim de minimizar os níveis de 

riscos do trabalhador à possível exposição a 

patógenos, agentes biológicos e produtos 

químicos; 

 Durante todo o processo de manuseio dos 

materiais é necessário o emprego de 

Equipamentos de Proteção Individual (avental 

de tecido de manga longa; óculos de proteção; 

luvas de borracha nitrílica de cano longo; 

materiais descartáveis como: touca, avental, 

propé e luvas sem amido para uso em sala 

limpa) e Equipamentos de Proteção Coletivos 

(capela de exaustão química; cabine de 

segurança biológica e fluxo laminar) adequados 

que, além de proteger e preservar a saúde do 

usuário diretamente exposto aos insumos 

manipulados, garante a ausência de resíduos que 

poderiam resultar em flutuações nos resultados e 

que, geralmente, são atribuídas a erros 

experimentais; 

 Não é recomendado o uso de detergente 

com concentração em excesso, a fim de evitar 

possíveis acúmulos de resíduos na parede 

interna dos frascos; 

 Para os laboratórios que executam análises 

inorgânicas em níveis de traços e ultra-traços e 

em situações indispensáveis, o processo de 

descontaminação pode ocorrer em ambiente de 

sala limpa com pressão positiva e controles de 

temperatura e de material particulado; 
 

 Considerando que os metais residuais são 

lixiviados da parede interna do material para a 

solução ácida, o monitoramento de sua 

renovação regular deve ser mantido, dependendo 

da frequência do uso; 

 O ácido contaminado deve ser neutralizado 

(pH 7,0) antes de seu descarte apropriado na pia 

em água corrente abundante, com solução 

alcalina, como hidróxido de sódio comercial e 

utilizando um indicador ácido-base sintético, 

como a fenolftaleína. É altamente recomendável 

que este procedimento seja realizado em capela 

de exaustão química; 

 Não é indicada a imersão dos materiais em 

soluções ácidas por períodos demasiadamente 

prolongados, uma vez que podem ocorrer 

desgastes nos registros de marcas e graduações 

originais dos frascos; 

 Não proceder à secagem dos materiais 

utilizando tecidos, algodão, papel ou secador,
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devido à provável aderência de seus resíduos nas 

superfícies internas e com isso influenciar os 

resultados das medições; 
 

 Os materiais descontaminados e secos 

devem ser vedados com filme plástico e 

armazenados em locais limpos e protegidos da 

poeira ou material particulado antes do seu uso; 
 

 O laboratório deve manter rotina de limpeza 

de pisos, paredes, bancadas, armários e 

equipamentos para evitar contaminação 

ambiental. 

Para garantir a qualidade dos 

procedimentos analíticos e a confiabilidade dos 

resultados emitidos pelo laboratório, a 

comprovação da eficácia do processo de 

descontaminação química poderá ser avaliada 

criticamente por meio do monitoramento de 

análises químicas. Estas análises podem ser 

realizadas periodicamente, em amostras dos 

banhos de ácidos e/ou nos materiais de 

laboratório após a etapa final da 

descontaminação ácida, onde a partir da 

quantificação dos analitos de interesse será 

possível avaliar os níveis de contaminantes 

residuais presentes. O monitoramento da 

validade dos resultados pode ser realizado pelo 

uso de ferramentas estatísticas observando o 

cumprimento de critérios mínimos de valores de 

aceitação estabelecidos previamente por cada 

laboratório e que não afetarão a confiabilidade 

dos resultados dos ensaios efetuados. A 

demonstração do monitoramento da qualidade 

da descontaminação poderá ser executada, por 

exemplo, por meio da elaboração e 

implementação de carta controle que evidenciará 

a frequência da necessidade de substituição dos 

banhos utilizados no procedimento de 

descontaminação. 

Apesar de tratar-se de uma técnica 

simples de baixo custo e que permite a 

descontaminação de vários frascos 

simultaneamente, destaca-se que os laboratórios 

que realizam análises de determinação de 

elementos inorgânicos em baixas concentrações 

devem avaliar e estabelecer procedimentos 

específicos para a descontaminação de materiais 

manuseados, de acordo com seu escopo de 

atuação. Para esta finalidade, deve-se levar em 

consideração a rotina diária, as possibilidades de 

contaminação, incluindo a escolha dos materiais 

em vidro ou poliméricos. É desejável que se 

execute controle de qualidade que seja capaz de 

identificar, estimar e minimizar possíveis erros 

provenientes do processo de descontaminação, e 

que podem afetar o resultado das análises, 

indicando a necessidade de tomada de ações 

preventivas e corretivas para a melhoria dos 

protocolos. 
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antimônio (Sb) é um semimetal de 

ocorrência natural, com aparência 

branca prateada, duro e quebradiço. Pode ser 

usado em ligas de chumbo e outros metais, em 

baterias, soldas, chapas, canos, fundições e 

como catalisador na produção de recipientes de 

politereftalato de etileno (PET). Os compostos 

de Sb estão entre os remédios mais antigos 

usados na prática da medicina e são atualmente 

empregados no tratamento de doenças causadas 

por parasitas, como a Leishmaniose
1
. Por outro 

lado, estudos toxicológicos indicam que a 

ingestão oral de sais solúveis de antimônio causa 

forte efeito irritante sobre a mucosa 

gastrointestinal e provoca vômitos. Outros 

efeitos incluem cólicas abdominais, diarreia e 

toxicidade cardíaca
2
. 

 Este elemento pode estar presente em 

diferentes tipos de águas sujeitas ao regime de 

Vigilância Sanitária e deve obedecer aos padrões 

de qualidade estabelecidos nas legislações 

específicas, atendendo aos limites máximos 

permitidos, sendo 0,006 mg/L para água 

destinada ao consumo humano
3
 e água tratada 

para diálise
4
, e 0,005 mg/L para água envasada e 

gelo
5
. 

 A técnica analítica de Espectrometria 

de Absorção Atômica com Forno de Grafite 

(GFAAS) tem sido amplamente utilizada para a 

determinação de baixas concentrações de metais 

e semimetais em água, pois apresenta 

sensibilidade, exatidão e precisão adequadas 

para atender aos requisitos de qualidade 

dispostos em legislação. Assim, o objetivo deste 

estudo foi validar um método analítico para 

determinação de antimônio nos diferentes tipos 

de águas (para consumo humano, tratada para 

diálise e envasada) por GFAAS, de forma a 

atender aos valores máximos permitidos 

preconizados nas legislações vigentes. 

A metodologia analítica para a 

quantificação de Sb nos diferentes tipos de 

águas foi adaptada seguindo as recomendações 

do Standard methods for the examination of 

water and wastewater
6
. A validação do método 

foi conduzida considerando os parâmetros de 

linearidade, limite de detecção, limite de 

quantificação, precisão, precisão intermediária e 

exatidão; baseada em protocolo descrito pelo 

Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e 

Tecnologia (INMETRO)
7
. 

As medições foram realizadas utilizando-

se um espectrômetro de absorção atômica com 

forno de grafite, com correção longitudinal de 

background por efeito Zeeman (modelo 

PinAAcle 900 T, marca Perkin Elmer) e com 

autoamostrador (modelo AS 900, marca Perkin 

Elmer). As amostras foram injetadas em tubo de 

grafite pirolítico com aquecimento transversal 

(THGA) e end caps para aumentar a 

sensibilidade. Como fonte de radiação utilizou-

se lâmpada de catodo oco (modelo Lumina, 

marca Perkin Elmer) empregando comprimento 

de onda de 217,58 nm. Os parâmetros analíticos 

utilizados foram: tempo de integração: 5s; 

volume de amostra: 20 µL; volume de 

modificador químico 5 µL contendo 0,005 mg 

Pd + 0,003 mg Mg(NO3)2;  sinal:  área  do  pico; 

gás: argônio. 

O programa de  aquecimento  empregado 

 O 
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nas etapas de secagem, pirólise, atomização e 

limpeza no equipamento para a determinação de 

antimônio foi otimizado considerando as 

recomendações do fabricante
8
, destacadas na 

Tabela 1. 

 
Tabela 1. Programa térmico utilizado para a 

determinação de Sb em água por GFAAS 
Etapa T 

(ºC) 
Rampa 

(s) 
Patamar 

(s) 
Fluxo de gás 

(mL/min) 
Leitura 

Secagem 1 110 20 30 250  
Secagem 2 130 30 30 250  

Pirólise 1100 10 20 250  

Atomização 1900 0 5 0 X 
Limpeza 2500 1 5 250  

 

As curvas analíticas foram construídas a 

partir de solução de material de referência 

certificado para antimônio, com concentração de 

1000 mg/L (marca NSI Lab Solutions). As 

soluções de trabalho foram diluídas em ácido 

nítrico grau ultrapuro (HNO3 65%, Suprapur, 

Merck) 0,2%. 

A linearidade da faixa de trabalho foi 

determinada após análise de três replicatas por 

nível de concentração, verificando-se a ausência 

de valores discrepantes (Teste de Grubbs) e a 

homocedasticidade dos dados (Teste de 

Cochran)
7
, com valores de Ccrítico 0,7885 (99% 

de confiança) e Ccalculado 0,4786. De acordo com 

os experimentos realizados, o modelo linear 

simples é adequado, apresentando variâncias 

homogêneas ao longo da faixa de trabalho e 

coeficiente de correlação de 0,9966. 

O limite de quantificação da metodologia 

foi verificado experimentalmente por meio da 

análise de seis preparações independentes de 

solução de antimônio com concentração 

correspondente ao primeiro ponto da curva 

analítica (0,004 mg/L). O limite de 

quantificação, calculado como 10 vezes o desvio 

padrão dos resultados, apresentou valor de 0,002 

mg/L. Considerando a faixa linear de trabalho e 

a precisão da medição, para fins práticos, foi 

estabelecido o valor de 0,004 mg/L como limite 

de quantificação
7
, conforme demonstrado na 

Tabela 2. O limite de detecção foi considerado 

como 1/3 do limite de quantificação. 

Os parâmetros exatidão, precisão (em 

condições de repetibilidade) e precisão 

intermediária do método foram avaliados 

utilizando-se o material de referência certificado 

(MRC) 1643f Trace Elements in Water, 

adquirido do fornecedor National Institute of 

Standards and Technology (NIST). Os cálculos 

incluíram os critérios de recuperação para a 

exatidão e coeficiente de variação (CV) para a 

precisão utilizando-se seis preparações 

independentes do MRC, e coeficiente de 

variação (CV) para a precisão intermediária 

considerando-se as análises executadas em três 

dias distintos. 

Desta forma, a avaliação de desempenho 

da validação da metodologia analítica (Tabela 2) 

indicou que os resultados obtidos para exatidão, 

precisão e precisão intermediária foram 

compatíveis com os valores preconizados nas 

diretrizes da AOAC (Appendix F, Table A4, 

Table A5)
9
 na faixa de concentração proposta no 

estudo, que sugere índices de 80 a 110% para a 

recuperação e de 15% para a precisão. 

 
Tabela 2. Parâmetros obtidos para a validação do 

método analítico para determinação de Sb em água 
Parâmetro Valor 

Faixa de trabalho (mg/L) 0,004 – 0,020 

Coeficiente de correlação (r) 0,9966 

Limite de detecção (mg/L) 0,001 

Limite de quantificação (mg/L) 0,004 

Precisão (Repetibilidade) (CV) 7% 

Precisão intermediária (CV) 10% 

Exatidão (recuperação) 85% 

 

Assim, os parâmetros avaliados 

demonstraram a viabilidade da aplicação da 

metodologia analítica, apresentando baixos 

limites de detecção e de quantificação, com 

valores de exatidão e precisão adequados, nas 

condições de operação propostas. Os resultados 

comprovaram que o método proposto tem as 

características necessárias para a obtenção de 

resultados confiáveis e com a qualidade exigida 

no atendimento às legislações vigentes quanto à 

avaliação dos níveis de antimônio em águas 

destinadas ao consumo humano, tratada para 

diálise e envasadas. 
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