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O objetivo de uma validação é garantir que o método gere informações confiáveis e interpretáveis 

sobre o resultado de uma amostra. Segundo a norma ISO IEC 17025, validar é: “confirmar por 

testes e apresentação de evidências objetivas, de que determinados requisitos são preenchidos 

para um dado uso intencional”. 

Os parâmetros analíticos avaliados na validação de métodos de separação são: seletividade, 

faixa de trabalho, linearidade, avaliação dos resíduos, precisão, exatidão, limite de detecção e 

limite de quantificação. 

O uso de planilhas para cálculos em uma validação tornou-se uma necessidade na comunidade 

científica tendo em vista a complexidade dos cálculos empregados. O uso dessas planilhas 

possibilitam a execução de cálculos matemáticos e estatísticos e também, a apresentação dos 

resultados em tabelas e gráficos.Um dos maiores investimentos em um laboratório analítico é a 

otimização do trabalho, principalmente em um laboratório de resíduos de agrotóxicos onde é 

grande a demanda de analitos por amostra. Essas planilhas se tornam ferramentas essenciais na 

conquista dessa otimização de forma que o tempo de processamento de dados seja reduzido.

INTRODUÇÃO

EXEMPLO DAS PLANILHAS DESENVOLVIDAS 
PARA A MISTURA 1 

METODOLOGIA

OBJETIVO

Elaborar uma planilha eletrônica no programa Excel da Microsoft® para viabilização dos cálculos 

estatísticos envolvidos na validação de um método cromatográfico, neste caso, para análise de 

resíduos de agrotóxicos.

Misturas: 

Mistura 1: Mevinfós, Dimetoato, Malaoxon, Fenitrotiona, 
Clorpirifós Etil, Clorfenvinfós e Azinfós Etil;

Mistura 2: Diclorvós, Etrinfós, Clorpirifós Metil, Pirimifós Metil, 
Malationa, Parationa Etílica, Pirimifós Etil, Protiofós, Triazofós, 
Pirazofós;

Mistura 3: Diazinona, Paraoxon Metil, Parationa Metílica, 
Fentoato, Metidationa, Profenofós, Etiona, Carbofentiona, 
Paraoxon Etil.

Avaliação: 

Faixa de Trabalho: selecionadas de acordo com as 
concentrações que se esperava determinar em uma amostra e 
os LMR’s estabelecidos

Curva de Calibração: cálculo pela análise de regressão linear 
pelo método dos mínimos quadrados

Linearidade: avaliada através da ANOVA pela significância da 
regressão da equação de regressão

Resíduos: condição de homo/heterocedasticidade teste 
estatístico de Cochran

Avaliação: 

Seletividade: análise do branco de matriz

Precisão sob condições de repetitividade: avaliação do 
desvio padrão relativo (%DPR) ou coeficiente de variação 
(%CV) dos resultados entre as quadruplicatas em cada um dos 
3 níveis de fortificação

Exatidão: avaliada através das taxas de recuperação em cada 
um dos 3 níveis de fortificação

Limite de Detecção (LD) e Limite de Quantificação (LQ): 
cálculo pela teoria da regressão utilizando o intervalo do limite 
crítico

Curvas de Calibração: 

3 diferentes níveis de concentração com 3 
injeções de cada nível para cada mistura

Branco de Matriz: isento de agrotóxicos e 
interferentes

Fortificações: adições das misturas de 
organofosforados em 3 diferentes níveis de 
concentração em quadruplicatas com 3 injeções 
de cada amostra fortificada

Substâncias: 26 organofosforados

Matriz: morango

Metodologia: multiresíduos Equipamento: 
cromatógrafo à gás com detector fotométrico de 
chama 

Tempo de Corrida: 80 minutos

Separação das Substâncias: 3 misturas

Planilha 1 – Curvas de Calibração

Planilha 2 – Avaliação dos Resíduos

Planilha 3 – Avaliação da Linearidade

Planilha 4 – Avaliação da Precisão sob Condições de Repetitividade 

Planilha 5 – Avaliação da Exatidão 

Planilha 5 – Cálculo do Limite de Detecção e do Limite de Quantificação 
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