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RESUMO

Atualmente, segundo Baker (2016), ha uma “crise de reprodutibilidade” nos
resultados cientificos. Embora afirme que a Quimica é uma das areas mais
confiaveis, ainda ha uma parcela de publicagcbes que apresentam baixa analise
estatistica em seus resultados finais. Foca-se na Quimica Analitica, uma ciéncia que
tem como finalidade identificar e quantificar um ou mais analitos presentes em
amostras, utilizada em diversas pesquisas experimentais. Com isso, torna-se trivial
garantir a integridade destes resultados obtidos através da aplicagdo dos conceitos
de Metrologia Quimica e das Boas Praticas de Laboratério (BPL). Para tornar
possivel desenvolver essa nogao nos futuros profissionais da Quimica, utilizou-se da
ferramenta de estudos de caso para contemplar o desenvolvimento do olhar critico,
capacidade de decisdo e aplicagdo dos conceitos especificos em um determinado
problema. Sendo assim, o presente trabalho teve como foco auxiliar os discentes no
processo de construcdo do conhecimento quanto aos conceitos de Metrologia
Basica e BPL na disciplina de Quimica Analitica. O trabalho foi desenvolvido com os
alunos do 6° periodo do curso técnico em Quimica do Instituto Federal do Rio de
Janeiro, campus Duque de Caxias. Neste contexto, os alunos foram submetidos a
aplicacao de questionario prévio, aula expositiva e estudos de caso. Na primeira
etapa, aplicou-se um questionario contendo trés perguntas objetivas abordando os
seguintes topicos: conceitos de exatidao e precisdo, importancia de se expressar 0os
resultados estatisticos e a definicdo de resultado experimental confiavel. A segunda
etapa foi uma aula expositiva sobre os conceitos de estatistica e questdes de Boas
Praticas de Laboratdrio relacionadas a confianca dos resultados. Como ultima etapa
foram distribuidos trés estudos de caso abordando a técnica de analise titulométrica.
As abordagens foram sobre as praticas de: quantificagdo de cloreto de sodio,
peréxido de hidrogénio e calcio. No estudo de caso foram apresentados aos
discentes o procedimento experimental, a descricdo das acbes do operador, os
dados experimentais e trés questdes objetivas. O resultado do questionario prévio
indicou que 70,8% dos discentes possuem conhecimento quanto aos conceitos
estatisticos, 100% entendem o motivo de se calcular os parametros estatisticos e
95,8% souberam definir um resultado experimental confiavel. Os trés estudos de
caso tratavam-se de ensaios nao confiaveis. Mesmo que discutido na aula expositiva

e obtido bons resultados no questionario prévio, houve uma parcela de discentes



que julgaram os estudos de caso, erroneamente, como confiaveis. Todavia, para dar
base ao julgamento e eliminar possiveis respostas baseadas na aleatoriedade, uma
das questdes dos estudos de caso buscou realizar afirmag¢des de pontos chaves
sobre conceitos abordados relacionando-os aos estudos com a intengéo de justificar
a nao confiabilidade dos mesmos. Os resultados comparados mostraram que, no
estudo de caso 1, 96% dos discentes que julgaram corretamente, apenas 39,1%
souberam justificar sua resposta. Nos estudos de caso 2 e 3, dos 75% dos
discentes, apenas 55,6% e 61,1%, respectivamente, apresentaram sucesso na
justificativa. Diante dos resultados, foi possivel analisar que dos 8 discentes que nao
obtiveram éxito total no questionario, 5 deles julgaram e justificaram corretamente o
primeiro estudo de caso, 3 deles o segundo estudo de caso e 2 deles o terceiro
estudo de caso sendo um indicativo de que a aula expositiva teve efeito sobre a

constru¢cao do conhecimento desses discentes.

Palavras Chave: Ensino de Quimica. Quimica Analitica. Metrologia Basica. Estudos
de Caso.



ABSTRACT

According to Baker (2016), currently exist crisis of reproducibility in scientific
results. Although he claims that chemistry is the most trust subject, still exist some
publications with low statistic analysis on his final results. At that moment, we focus
on Analytical Chemistry, a subject who has with main objective identify and quantify
one or more substances presents on samples, used in experimental researches.
Thereby, it becomes ftrivial to guarantee the integrity of these results obtained
through the applications of the concepts of Chemical Metrology and Good Laboratory
Practices (GLP). In order to make it possible to develop this notion in future
Chemistry professionals, we used the Problem Based Learn (PBL) tool to
contemplate the development of critical eye, decision-making capacity and
application of specific concepts in a given problem. Thus, the present work was
focused on assisting students in the process of building knowledge about the
concepts of Basic Metrology and GLP in the discipline of Analytical Chemistry. The
work was developed with students from the 6" period of the technical course in
Chemistry at IFRJ/CDuC. In this context, students were submitted to a previous
questionnaire, expository class and case studies. In the first stage, a questionnaire
was applied containing three objective questions addressing the following topics:
concepts of accuracy and precision, the importance of expressing statistical results
and the definition of a reliable experimental result. The second stage was an
expository class on the concepts of Statistics and GLP issues related to the
confidence of the results. As a last step, three case studies addressing the technique
of titrimetric analyses were distributed. The approaches were about the practices of:
quantification of sodium chloride, hydrogen peroxide and calcium. In the case study,
the experimental procedure, the description of the operator's actions, the
experimental data and three objectives’ questions were presented to the students.
The result of the previous questionnaire indicated that 70.8% of the students have
knowledge about statistical concepts, 100% understand the reason for calculating the
statistical parameters and 95.8% knew how to define a reliable experimental. The
three case studies were unreliable trials. Even though discussed in the expository
class and obtained good results in the previous questionnaire, there was a portion of
students who wrongly judged the case studies as reliable. However, in order to base

the judgment and eliminate possible responses based on randomness, one of the



questions in the case studies sought to make statements of key points about
concepts addressed, relating them to the studies with the intention of justifying their
unreliability. The compared results showed that, in case study 1, 96% of students
who judged correctly, only 39,1% knew how to justify their answer. In case studies 2
and 3 of the 75% of the students, only 55.6% and 61.1%, respectively, were
successful in their justification. In view of the results, it was possible to analyze that
of the 8 students who were not completely successful in the questionnaire, 5 of them
correctly judged and justified the first case study, 3 of them the second case study
and 2 of them the third case study, being an indication of that the lecture had an

effect on the construction of the knowledge of these students.

Keywords: Chemistry teaching. Analytical Chemistry. Basic Metrology. Problem

Based Learning.
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1 INTRODUGAO

Atualmente ha uma “crise de reprodutibilidade” em resultados cientificos em
diversas areas (Baker, 2016). Embora, Baker (2016) explicite em seu trabalho que a
area da Quimica € uma das mais confiaveis em termos de reprodutibilidade e
confiabilidade, ainda ha uma boa parcela de periddicos que nao apresentam dados
reprodutiveis, colocando a confiabilidade dos resultados em duvida diante da analise
estatistica superficial que vem sendo apresentada.

Com a presenca de inumeros resultados e pesquisas sendo realizadas em
diversas partes do mundo, observou-se a necessidade de praticar os conceitos de
Metrologia Quimica, uma vez que, é muito importante gerar confiabilidade dos
resultados publicados. Desta forma, € primordial regularizar a forma de medir,
referenciar-se em valores padronizados mundialmente e tratar estatisticamente os
desvios e as variagbes expostas nos resultados finais de uma pesquisa ou controle
de qualidade (BRANDI; SOUZA, 2010).

Para aumentar a confiabilidade dos resultados obtidos nos procedimentos
experimentais que possam futuramente ser reproduzidos por terceiros, € muito
importante aplicar os conceitos de Metrologia Quimica, como também o uso das
diretrizes de Boas Praticas Laboratoriais (BPL) que representam um conjunto de
normas utilizadas para minimizar a frequéncia de erros experimentais e resguardar a
vida do operador em pleno exercicio de sua funcédo (ALVES; MORAIS, 2002).

Os procedimentos experimentais utilizados nas aulas de Quimica Analitica
Experimental ttm como finalidade de identificar e quantificar um ou mais analitos em
uma amostra. Entretanto, esses procedimentos sdo manuais e dependentes da
visualizagao/observacdo do operador (SKOOG, 2013). Dessa forma, para que os
resultados gerados sejam confiaveis e reprodutiveis é importante utilizar os
conceitos de Metrologia Quimica e de BPL.

Dentro desse contexto, o presente trabalho tem a finalidade de desenvolver
os conceitos de Metrologia Quimica, como também, as diretrizes de Boas Praticas
de Laboratdrio junto aos discentes do curso técnico em Quimica do sexto periodo do
Instituto Federal de Educagdo, Ciéncia e Tecnologia do Rio de Janeiro campus
Duque de Caxias (IFRJ/CDuC). Com o propésito de trabalhar esses conceitos

estatisticos, fez-se uso da ferramenta Estudo de Caso, no qual foram aplicados aos
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discentes. Segundo Sa e Queiroz (2007), o uso da ferramenta Estudo de Caso
impacta no desenvolvimento do assunto especifico, do olhar critico do discente
acerca do assunto explicitado e suas diversas complicacdes, da escrita de um
relatério de solugdes, da colaboracdo em equipe e principalmente do pensamento

decisivo.

1.1 JUSTIFICATIVA

De acordo com o Baker (2016), 52% dos pesquisadores selecionados e
entrevistados para seu estudo relatam que existe uma significante crise de
reprodutibilidade nas publicacbes cientificas disponiveis na atualidade. Um dos
fatores discutidos ao longo de sua pesquisa, € o baixo tratamento estatistico e critico
dos resultados, gerando valores com baixa taxa de reprodutibilidade, mesmo
trabalhando em condi¢gées bem similares. Dessa forma, observou-se a necessidade
da inser¢cdo de conceitos basicos de metrologia nas aulas de Quimica Analitica.
Sendo assim, no momento em que o discente entra em contato com situacdes-
problema que envolvem identificagcado e quantificagcado de substancias quimicas com o
objetivo de expressar, seja através de um resultado numérico e/ou comparagdes,
faz-se necessario estar presente, além da analise critica dos resultados, os calculos

estatisticos.

1.2 PROBLEMA

E possivel desenvolver o olhar critico baseado nos calculos estatisticos
durante a formacao de um profissional de nivel técnico, que podera atuar tanto em
pesquisa académica, quanto, por exemplo, na area de controle de qualidade de uma
empresa privada, em relagdo a confiabilidade dos resultados obtidos durante o

cumprimento de sua fungao?

1.3 HIPOTESE
De acordo com os relatos da orientadora, quanto a falta de justificativa sobre
os resultados estatisticos apresentados nos relatérios de aula dos alunos, e ainda

atrelada as referéncias estudadas, percebe-se que deva haver uma falha por parte
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dos discentes na aplicacdo dos conceitos de estatistica basica diante de resultados
experimentais. Com isso, pensa-se em aplicar um projeto que auxilie na
aprendizagem dos discentes e contemple o uso destes conceitos mediante a

situacao problemas.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Auxiliar no processo de construcdo do conhecimento diante dos conteudos de
confiabilidade estatistica e BPL aos discentes da disciplina de Quimica Analitica do

ensino médio Técnico em Quimica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Discutir os conceitos estatisticos de exatiddao e precisdo, através de aula
expositiva, com discentes da disciplina de Quimica Analitica do nivel médio-
técnico;

o Discutir fatores experimentais que afetam diretamente os dados de preciséo e
exatiddo em um ensaio de forma expositiva em sala de aula;

e Desenvolver diferentes estudos de caso relacionando os conteudos da
disciplina de Quimica Analitica e os conceitos estatisticos;

e Aplicar os estudos de casos a fim de avaliar a compreensao estatistica dos

discentes.
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3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 QUIMICA ANALITICA

Os cursos de Quimica em um ambito geral, surgiram a partir de 1910 com a
criagcao do curso de Quimica Industrial da Mackenzie e, seguidamente com a criagéo
da Escola Superior de Quimica da Escola Oswaldo Cruz em 1915. No entanto, a
ciéncia no campo da Quimica, no Brasil, ndo tinha grande repercussao até aquele
momento. Foi apenas em 1918 que apds a publicagdo de um artigo chamado
‘Facamos Quimicos” da autoria de José de Freitas Machado desencadeou o
surgimento de diversos outros centros de formagdo na area da Quimica em todo
pais, como por exemplo, a pioneira Escola de Quimica da Universidade Federal do
Rio de Janeiro (UFRJ), que inicialmente se intitulava “Escola Nacional de Quimica”.
Este crescimento continuou ao longo das décadas, com a criagdo em 1977 da
Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ) (ALMEIDA; PINTO, 2011). A Quimica
Analitica em sua forma disciplinar atual foi enraizada pelo alem&o Heinrich
Rheinboldt (1891 — 1955) que em meados de 1935, fugindo do regime nazista, saiu
da Europa em diregédo ao Brasil. Ingressando na Faculdade de Filosofia, Ciéncias e
Letras, teve como objetivo organizar as disciplinas de Quimica com base no molde
alem&o de ensino. Este método académico priorizava as aulas de laboratério e
analise de dados experimentais com o intuito de trabalhar a vivéncia e familiarizagao
dos discentes com os fenbmenos quimicos, premissa que ele acreditava ser a base
do ensino de Quimica (ABREU et al, 2006).

Geralmente vista como apenas uma disciplina obrigatoria em diversos cursos
relacionados a ciéncia, a Quimica Analitica também pode ser encontrada além da
sala de aula. Ela se relaciona com quase tudo que esta ao redor em nossas vidas,
seja em um simples café feito pela manha até um diagnodstico médico. Os métodos e
resultados obtidos através da Quimica Analitica nos permite dizer se o alimento esta
préprio para consumo, se um determinado material em um objeto diario esta dentro
dos padrdes legais ou se representa algum risco. Ademais, oferece a possibilidade
de entender e estudar diversas atividades de caracter bioldgico, quimico e fisico,

sejam eles naturais ou de fontes antrépicas, e também em diversos outros casos e
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aplicabilidades rotineiras na industria, medicina, aviagao, agricultura e outras areas
(SKOOG, 2013).

Diante dos conceitos da Quimica Analitica, € possivel se deparar com a
divisdo desta ciéncia em duas vertentes, a parte Qualitativa e a Quantitativa.
Segundo Harris (2008), a parte Qualitativa se concentra na pesquisa e elaboragéo
de métodos para identificagdo e caracterizacdo da natureza de uma ou mais
substéncias presentes em uma amostra desconhecida. Ja, a perspectiva
Quantitativa tem como principal objetivo mensurar a quantidade de um determinado
analito presente na amostra de interesse. Aprofundando na divisdo Quantitativa,
percebe-se que a mesma estda segmentada em duas disciplinas que se
complementam: a Quimica Analitica Classica e a Quimica Analitica Instrumental. A
diferenga entre estas duas areas, superficialmente, € que uma esta ligada a métodos
manuais e dependentes da observacao do operador (Quimica Analitica Classica) e a
outra direcionada ao uso da tecnologia, sendo automatizada e dependente de
instrumentacao eletronica (Quimica Analitica Instrumental).

Estudar Quimica Analitica é ter em mente a definicdo de “processo analitico”
que esta dividido em sete etapas. A primeira etapa relaciona-se a formulacdo de
questdes no sentido de instigar uma investigagcdo minuciosa quanto aos problemas
encontrados em diversas situagdes diarias, como por exemplo: “sera que um
determinado farmaco contém a concentracédo ideal de principio ativo?”, “sera que
determinada quantidade de agua presente em armazenamento esta dentro dos
parametros estipulados?” ou “se um lote de bebida respeita as condigdes
necessarias previstas na lei vigente?”.

Seguidamente da selecdo dos métodos a serem utilizados a fim de alcangar o
objetivo proposto, da definicho de como procedera a amostragem focando na
representatividade total do que estd sendo analisado, do preparo da amostra
visando a eliminagcdo de substancias ou caracteristicas que possam interferir nos
resultados finais, do procedimento do método analitico previamente selecionado, da
interpretacdo critica e estatistica dos resultados obtidos e, finalmente, da conclusao
do processo (HARRIS, 2008).

Seguindo adiante, pode-se perceber que a Quimica Analitica estara presente

em situacdes cotidianas rotineiras de pouca importancia e até de extrema
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peculiaridade, o que é o caso de uma enfermidade. Nesta situagao, entende-se a
importancia da medicao analitica através da famosa frase dita por Paracelso (1527):
“A diferenca entre um remédio e um veneno esta na dose”. Ou seja, uma medida
errdnea pode levar a uma “falsa” concentragdo e acabar por piorar a vida de um
paciente clinico.

Dessa forma, é exposta a necessidade de se utilizar na construgao dos
conceitos analiticos, através das aulas, as vidrarias de precisdo, os equipamentos
calibrados e reagentes dentro dos padrdes, uma vez que, a disciplina se preocupa
em nao somente identificar fendmenos ou substancias, assim como as demais areas
da Quimica, mas também quantifica-las para fins de comparagdo com os diversos
comportamentos expostos pela mesma durante seu uso (SKOOG, 2013).

Com isso, entra-se na questdo do uso correto das vidrarias durante as
diversas etapas de um processo, visto que, cada tipo de vidraria contém uma fungao
(transferir ou conter liquido) e se distinguem em precisdo (sendo algumas mais
precisas na medigdo do que outras). Como exemplo destas diferengas,
considerando as vidrarias de transferéncia, pode-se fazer a comparagado entre a
proveta e a pipeta, onde, respectivamente, uma possui medidas aproximadas de
volume e a outra é utilizada para transferéncia de volumes precisos. No caso de
vidrarias para conter liquidos, tem-se, como exemplo, os béqueres.

Um tipo de vidraria que tem medidas de volume aproximadas e sem qualquer
precisdo, sdo cruciais para conter e possibilitar o manuseio das substancias foco
antes de sua transferéncia precisa ou aproximada. Outras vidrarias de grande
importancia para a Quimica Analitica Quantitativa sdo os baldes volumétricos e as
buretas. Os baldes sdo utilizados para o preparo preciso das solugdes pretendidas,
ja a bureta, uma vidraria em forma de tubo cilindrico uniforme, calibrado em toda a
sua extensao e contendo um controle de vazao voltado para a funcdo de escoar
liquidos, sendo comumente utilizada nas titulagdes. Sendo assim, entende-se que o
uso correto e a atencio a precisdo marcada na vidraria sado de total importancia para
um ensaio quimico, pois, contribui para minimizar erros durante as medigdes do
processo e resultado no surgimento de valores finais que variam pouco entre si,
repetitivos e confiaveis (BACCAN, 1979).
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Com o advento da formacdo técnica, todos os conceitos descritos
anteriormente sao alvo para essa forma de ensino. Uma formacdo que visa
contemplar futuros profissionais capazes de realizar ensaios nas diversas areas
pertencentes a Quimica. Para o Ambiente do curso técnico do IFRJ/CDuC, a
Quimica Analitica se enquadra nos ultimos periodos do curso técnico, sendo
introduzida logo ap6s as matérias de Quimica Geral, Inorgénica, Organica e
simultaneamente a Fisico Quimica. No entanto, a disciplina base de estatistica se
encontra no inicio do curso sendo possivel observar que os discentes ficam um logo
periodo sem aplicar os conceitos de média, desvio padrao, coeficiente de variagao e
erro até que 4 periodos depois os mesmos retornam a estes conceitos voltados para
Quimica Analitica (IFRJ, 2012).

3.2 METROLOGIA QUIMICA

Segundo Brandi e Souza (2010), ter resultados e medidas confiaveis sao a
base essencial para a garantia de todos os requerimentos necessarios no
desenvolvimento de métodos, sejam eles desenvolvidos em laboratérios académicos
ou empresariais. A metrologia é entendida como a regularizagédo da forma de “medir”
um agrupamento de métodos e protocolos. A formagdo de grupos tem como
finalidade a criacdo de confiabilidade e avaliagdo das incertezas resultantes dessa
medi¢cdo, além disso, visa garantir a rastreabilidade referente a um sistema
internacional.

A regularizacdo do modelo de medi¢cao, segundo os autores anteriormente
citados (BRANDI; SOUZA, 2010), é existente desde a Mesopotamia, uma vez que,
na concepgado dos antigos, também se caracterizava na tentativa de formalizar as
medi¢des, principalmente com énfase ao comércio de bens, materiais, alimentos e
outros. Os egipcios, por exemplo, criaram um molde de afericdo chamado de
“Cubito” sendo caracterizado pela distdncia entre o maior dedo da mao até o
cotovelo o que, no sistema atual, tem um valor de aproximadamente 45 centimetros.
Outras civilizagdes como os arabes, europeus e orientais, também embarcaram no
mesmo pensamento e objetivo, ocasionando o surgimento de diversas outras formas

de padrdes métricos. No entanto, com o passar dos anos houve o surgimento do
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método francés chamado de Systéme International d’Unités (na lingua francesa) e
conhecido como Sistema Internacional de Unidades (Sl) que passou, na atualidade,
a guiar as referéncias métricas mundialmente.

No Brasil, a preocupagdo com a area da Metrologia Quimica é recente.
Somente em 2000, foi criada a divisdo de Metrologia Quimica do Instituto Nacional
de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (INMETRO). A divisdo de Metrologia foi
criada com o intuito de gerar um avango nesta nova area e alcangar uma confianga
internacionalmente conhecida nas analises desenvolvidas no pais. Essa acao
resultou no surgimento de normas como a ANBT NBR ISO/IEC 17025:2005, norma
essa que visa a garantia da qualidade dos resultados e as diretrizes nacionais de
Boas Praticas de Laboratério (BPL) com grande foco na confiabilidade dos
resultados. Sendo assim, este 6rgdo € o topo da cadeia brasileira envolvendo a
ciéncia da Metrologia Quimica, responsavel pelo desenvolvimento e pesquisa de
materiais de referéncia (MR’s) e certificados de acreditacdo para medigdes a serem
realizadas nos diversos laboratorios, sendo eles de ambito publico e privado, em
todo o territdrio brasileiro (CATARINO, 2006).

Desenvolver técnicas sobre a vertente da Metrologia Quimica consiste em
entender dois conceitos, a Confiabilidade e a Rastreabilidade. Mesmo que
interligados entre si, pode-se entender cada um deles separadamente.
Primeiramente, a Confiabilidade consiste na exatiddo, ou seja, 0 quéo proximo as
medicdes realizadas se aproximaram do valor “predito” como verdadeiro. Ja, a
precisdo, expressa a intensidade com que se consegue repetir, com pouca variagao,
os valores obtidos durante a medicao confrontados ao valor “dito” verdadeiro. No
caso da Rastreabilidade, este termo traduz-se na declaragdo da cadeia de valores
de referéncia utilizados para uma determinada medigdo, durante o processo
analitico, a fim de expor o grau de incerteza relacionado a este resultado final obtido
(FILHO et al, 2012).

A exatiddo esta diretamente ligada a diferenca em que os valores
experimentais expressam em relagdo a um MR. Este conceito é chamado de erro
experimental e pode ser dividido em duas categorias, o erro sistematico e aleatério.
O sistematico € dito como um erro reprodutivel capaz de ser reconhecido e corrigido,

pode ocorrer como resultado de uma forma de pipetar equivocada, uma vidraria n&o
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calibrada ou falha de algum equipamento. Por outro lado, o erro aleatério sempre
estara presente e s6 podera ser minimizado através de boas praticas laboratoriais
durante as analises, ele € o resultado direto de variacdes que independente do
controle do operador, ele ndo pode ser determinado ou contornado, como por
exemplo, o ruido elétrico que ocorre em aparelhos analiticos instrumentais (HARRIS,
2008).

A diferenca de valores entre o resultado obtido e o material de referéncia
anteriormente citadas, deve ser expressa na apresentacdo dos resultados finais.
Esta expresséo € descrita utilizando as férmulas matematicas para obter o erro
absoluto (E) e o erro relativo (Er). O erro absoluto (E) € descrito como a diferenca
entre a média dos resultados finais obtidos (x) e o valor “dito” verdadeiro (xv)
conservando o sinal do resultado obtido através da diferenca (Equacéao 1).

E=x—xy

(Equacao 1)

Ja o erro relativo (Er) é expresso em geral por porcentagem. Sua férmula
matematica se da através do erro absoluto (E) dividido pelo valor “dito” verdadeiro
(xv) e multiplicado por 100 (Equacao 2).

E. =Zx100

T X

(Equacéo 2)

Sendo assim ao trabalhar o conceito da precisdo, 0 mesmo pode ser medido
através de calculos matematicos que expressam a amplitude de variacdo com que a
série de resultados obtidos variam entre si em uma certa amostragem (n). Para essa
analise, utilizamos o calculo sobre a perspectiva estatistica referenciando o desvio
padrao (S). Segundo Martins (2010) desvio padrdo € matematicamente a raiz
quadrada da variancia (S?) e seu valor ira expressar o quanto a média (x) desta série
de resultados varia para mais e para menos (Equacao 3).

_ 2(11 _f)z

n—1

52
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(Equacao 3)
Onde:

Xi — medida experimental
n - numero de experimentos

O desvio padrao (S) pode ser calculado utilizando a Equacéo 4.

s=4s

(Equacéo 4)

A preferéncia por se usar o desvio padrédo, e nao a variancia para a analise
critica dos resultados experimentais, € uma consequéncia direta do mesmo ser
expresso na unidade de medida equivalente a série de resultados obtidos. Por
exemplo, se houve diversas medi¢des, na unidade litros, de um certo volume de
agua em um reservatorio, o valor do desvio padrao calculado tera como unidade
final litros, gerando uma comparagdao direta entre a média das medicdes
encontradas e sua amplitude (seu desvio) (MARTINS, 2010).

No entanto, o desvio padrdo nao é a unica ferramenta utilizada para
expressar a amplitude dos resultados, ha também o coeficiente de variagao (CV)
(Equacdo 5). E possivel notar que o conceito de coeficiente de variagdo € uma
consequéncia direta do calculo do desvio padrao (S), entretanto seu resultado nao é
expresso na unidade referente ao valor mensurado, e sim, na porcentagem (%) com
que os valores se distribuiram. Dessa forma, facilita-se o surgimento de métricas
resultantes do calculo do coeficiente de variacdo. Caso o valor encontrado seja
menor que 15%, isso significa que os resultados apresentam pouca variacado. Os
resultados sao ditos como homogéneos quando o valor do coeficiente de correlacao
esta entre 15% a 29%, o que significa que ha uma dispersao significativa nos
resultados e de 30% em diante, tem-se uma heterogeneidade nos resultados e um

indicativo da auséncia de precisédo entre os valores experimentais (MARTINS, 2010).

— %XlOO
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(Equacéo 5)

Para dissertar sobre metrologia quimica e confiabilidade em resultados
quimicos é necessario explorar a principal publicagao de referéncia mundial em boas
praticas de laboratério, o “OECD -Principles of Good Laboratory Practice”. Esta
publicagao surgiu primeiramente em 1978 por um grupo de estudiosos gerenciado
pelo Programa Especial de Controle de Quimicos (SPCC, na lingua inglesa). A base
para a estruturagdo dessa obra partiu dos estudos publicados pelas agéncias
alimenticia e farmacéutica Americana em meados de 1976 nos quesitos de
manuseamento e pesquisas envolvendo agentes quimicos. Apesar dos paises
desenvolvidos da época ja estarem iniciando as regulamenta¢gées nos moldes das
boas praticas de laboratério visando a confiabilidade e qualidade dos resultados, foi
somente em 1981 que estes principios foram formalmente recomendados para o uso
em todos os paises membros da OECD (Organization for Economic Co-operation
and Development) (OECD, 1998).

Referenciar-se nas diretrizes de boas praticas de laboratério € primordial para
o desenvolvimento deste trabalho. Segundo descrito por Dias et al. (2016, p. 2), uma
vez que, a sala de aula da Quimica Analitica (laboratério) é estruturada e elaborada
de acordo com o previsto nas diretrizes estabelecidas pela norma, quanto a
segurancga, analise dos riscos presentes e o modo de uso correto das vidrarias, ha
como consequéncia direta o surgimento de resultados quimicos confiaveis, premissa
essa que também é defendida por Alves e Morais (2002) em sua obra. Ademais,
Filho et al. (2011) explicita que, para haver confiabilidade nos resultados obtidos, os
experimentos realizados devem seguir uma série de requisitos como: estarem
descritos detalhadamente em Procedimentos Operacionais Padrdes (POP’s), ser
realizado por pessoal previamente capacitado e autorizado e com o uso de
equipamentos devidamente instalados, calibrados e mantidos em condigdes
ambientais adequadas, segundo estipulado por seus fabricantes, para sua operagao.

Dissertando sobre estes requisitos necessarios para confiabilidade dos
resultados, Molinaro (2009, p. 39) explicita que o POP é uma forma de padronizagao
e planejamento prévio das atividades a serem executadas com o objetivo de suprimir

ao maximo os desvios, independente de quem realize o ensaio, garantindo a
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confiabilidade e reproducdo precisa dos resultados. Outro ponto importante é a
manutengao e calibragao correta dos equipamentos. Segundo o INMETRO (2000), a
calibracdo consiste na associacdo direta entre os valores de sinal obtidos por um
equipamento através da leitura de uma série de valores diferentes de um certo
material de referéncia. O mesmo 6rgdo recomenda que deve existir um plano de
manutengcao preventiva e calibragdo regular dos instrumentos, de acordo com a
frequéncia de sua utilizagdo, com o intuito de minimizar erros experimentais e
garantir a longevidade e desempenho dos mesmos.

Uma fonte de erro causada pela inadequada pratica do operador esta na
auséncia de organizagdo. A desordem no ambiente laboratorial e 0o excesso de
material sobre as bancadas de trabalho causam uma alta probabilidade de gerar
erros experimentais por interferéncias de agentes externos ao experimento, perda
de tempo (0o que, em algumas analises, o tempo curto é crucial) e possiveis
ocorréncias de acidentes, uma vez que, durante a realizacdo de um experimento &
possivel que haja uma falta de material ou espago, resultando em uma agao
imediata e inconsequente do operador podendo causar um acidente, como por
exemplo, um derramamento de substancia corrosiva sobre 0 mesmo, ou um erro
experimental, através da contaminacdo da amostra ou do material de referéncia
utilizado (MOLINARO, 2009).

3.3 ESTUDO DE CASO E O ENSINO DE QUIMICA

Segundo Paulo Freire (2005) em sua obra “Pedagogia do Oprimido”, é
necessario um trabalho docente com o foco na formagdo de egressos com uma
postura critica frente a realidade global e, no caminho para que este objetivo seja
alcangado, faz-se necessario o uso de atividades de cunho investigativos e
experimentais que estimulem a reflexao e a criatividade durante a formagao.

De acordo com S4, Francisco e Queiroz (2007), o uso de estudos de caso no
ensino e aprendizagem surgiu ha aproximadamente 30 anos na Escola de Medicina
da Universidade de McMaster, no estado de Ontario no Canada. Conhecido como
método de aprendizagem baseada em problemas (“ABP” na lingua portuguesa e
“‘PBL” na inglesa, oriunda do termo “Problem Based Learning”), basicamente tem

como principal objetivo expor os discentes a situagbes problemas, previamente
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elaboradas e baseadas em fatos reais ou ficticios, no qual os mesmos deveriam
usar-se dos conhecimentos e recursos obtidos ao longo do curso ou de uma
disciplina com o objetivo de encontrar possiveis solu¢des logicas para a questéo
proposta. Diante do sucesso exposto por essa ferramenta, a mesma espalhou-se
para diversas outras universidades, inicialmente em cursos de medicina apenas, no
entanto, mais adiante para outros cursos de graduagao e pés-graduagao e também,
em um ambito recente, atingiu até mesmo unidades disciplinares no ensino médio.

De acordo com Lopes et al. (2011), ao se utilizar os estudos de caso como
ferramenta de ensino, é perceptivel um imenso impacto na formacao profissional do
estudante, uma vez que, rompe com o senso comum de distancia entre a realidade
profissional e a teoria exposta em sala de aula. Isso resulta, principalmente, no
surgimento de profissionais capazes de refletir a importancia e os motivos de cada
etapa de um processo e a expressar um senso critico quanto aos resultados finais
obtidos, com vistas para a qualidade e garantia dos frutos de seu trabalho.

Diversos autores registram que o estudo de caso contempla o
amadurecimento educacional de diversas partes pedagodgicas do discente.
Primeiramente, o desenvolvimento do olhar critico, uma vez que, 0 mesmo devera
minuciosamente interpretar e criticar cada quesito explicitado ao longo do estudo de
caso que lhe foi dado. Outro ponto € a comunicacao e a escrita, pois o lecionando
devera apresentar argumentos légicos e claros no decorrer das discussoées, perante
os professores e colegas, e também através de um ou mais documentos conclusivos
redigidos. E estimulada também a capacidade de tomada de decisdes perante a um
problema, uma vez que, o mesmo devera pensar e medir as diversas possibilidades
e implicagdes, negativas ou positivas, de determinada solugdo para o caso proposto,
levando em consideracdo aspectos além dos conteudos exclusivos. Entretanto, o
principal foco é o aprendizado e aplicagao dos conceitos especificos, uma vez que,
os discentes deverao se debrucar diante da parte especifica da disciplina ou curso
para construir a estrutura de suas solugdes e argumentacgdes légicas a respeito da
questao proposta (PAZINATO; BRAIBANTE, 2014).

Ainda na questao dos diversos desenvolvimentos contemplados na formagao
dos discentes a cerca dessa ferramenta, os autores Sa e Queiroz (2007),

explicitaram em sua obra observacgdes positivas no desenvolvimento dos discentes
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em suas apresentagbes argumentativas finais, quando se utilizou o estudo de caso
como ferramenta de aprendizado, sendo estes argumentos bem fundamentados e
baseados em fontes confiaveis e precisas. Os autores ndo s6 observaram o
desenvolvimento no quesito da argumentacdo, mas também nas outras
competéncias anteriormente citadas, tais como o dominio do assunto especifico, a
escrita, a colaboracdo em equipe, o senso critico e o pensamento decisivo.

Como anteriormente dissertado sobre a influéncia do estudo de caso no
desenvolvimento do discente, neste momento deve-se olhar para a outra posicéao e
compreender as competéncias do professor diante do uso desta ferramenta. O
docente deve minuciosamente descrever os principais objetivos do estudo e elaborar
o contexto narrativo e o caminho que os discentes deverdo percorrer para chegar a
uma pequena parcela de solugdes bem relacionadas ao foco previamente definido.
Outro quesito essencial € o dominio do assunto escolhido, pois o docente devera,
nao soO elaborar ou analisar (caso tenha sido redigido por um terceiro) o material do
estudo de caso como também auxiliar seus discentes durante a analise dos
mesmos, incentivando a discussao diante das possiveis solugdes, suas implicagdes
e a confianga das fontes de referéncias utilizadas ao longo da pesquisa. (SILVA;
OLIVEIRA; QUEIROZ, 2011)

Para que o uso de um estudo de caso seja eficaz, é necessario que 0 mesmo
se enquadre, segundo a literatura, em um “bom caso”. Com a finalidade de elaborar
um estudo de caso que seja enquadrado a este nivel, faz se necessario que a
questao em foco desperte o interesse dos educandos, contenha uma questao com a
finalidade de ser resolvida, deva haver suspense e drama no decorrer das
descricbes de seus fatos, tratar-se de questdes em foco atual e pertinentes a
formacédo dos discentes, ser capaz de forcar uma analise critica das possiveis
decisdes a serem consideradas como solucao por parte de quem realiza o estudo e
que nao sejam longos e com diversas variaveis para serem analisadas (HERREID,
1998 apud SA; FRANCISCO; QUEIROZ, 2007).
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4 METODOLOGIA

Como alvo do presente trabalho, foi escolhida a disciplina de Quimica
Analitica Quantitativa Il do curso técnico em Quimica do IFRJ/CDuC. Esta turma foi
escolhida por razées de o ementario disciplinar de Quimica Analitica, nesse periodo,
ser menos robusto em conteudo, o que possibilita que o docente responsavel
forneca tempo de aula e apoio necessario para realizagao da atividade proposta.
Ainda, uma segunda razdo € que os discentes ja tiveram, anteriormente, contato
com os conceitos, métodos e experimentos analiticos que foram abordados ao longo
deste trabalho.

O projeto foi dividido em trés etapas. Inicialmente, foi aplicado o questionario
prévio a todos os discentes da disciplina, em seguida uma aula expositiva e, por fim,
optou-se pela aplicagao de trés estudos de caso. A forma de coleta de resultados
que comprovem a eficacia do presente estudo, foi realizada com um levantamento
quantitativo através de questdes objetivas respondidas pelos discentes ao longo das

etapas iniciais e finais do processo de aplicacao.

4.1 Questionario Prévio

Com o intuito de mapear o conhecimento prévio dos discentes quanto aos
conceitos, foco do trabalho, que ja foram abordados em disciplinas anteriores como
a Quimica Analitica Quantitativa | e a Estatistica, na primeira etapa de aplicagdo foi
entregue um questionario prévio (Apéndice A) com trés perguntas objetivas
enumeradas de 1 a 3.

A primeira pergunta trata a definicdo tedrica dos conceitos de exatidao e
precisdo, contendo trés opgdes de escolha e tendo como enunciado o seguinte
questionamento: “De acordo com o seu conhecimento, o que significa ter exatidao
e/ou precisdo em um procedimento experimental? Marque a alternativa”. A primeira
alternativa deste questionamento afirmava que a precisao e exatidao sao sinbnimos
e que indicam o quanto se chegou perto do resultado esperado, a segunda
alternativa descreve exatiddo como um indicativo do quanto se chegou perto de um
valor verdadeiro e a precisdo o quanto se consegue repetir, sem desvios, os valores
obtidos. Ja na terceira afirmacdo, a estrutura se enquadra na mesma que a

segunda, no entanto os significados de precisédo e exatidao séo invertidos.
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Como segunda questéo, o foco se deu na importancia do calculo do desvio
padrdao e coeficiente de variagdo de um conjunto de resultados experimentais.
Novamente foram apresentadas trés opcdes de resposta e com o enunciado a
seguinte pergunta: “Qual a necessidade de se calcular desvio padrao e coeficiente
de variacdo ao reportar os resultados de um procedimento experimental?”. A
primeira afirmacao indicou que era apenas necessario para constar nos resultados
finais de uma pesquisa e que nao havia nenhuma importancia. A segunda alternativa
relacionou a importancia deste calculo para entender a variagdo de uma sequéncia
de resultados obtidos e poder concluir se os mesmos tém qualidade ou ndo. E, por
fim, a terceira indicou que é apenas um entendimento matematico do resultado final
e que nao tem quaisquer relagdes com o trabalho realizado pelo analista.

Enfim, a ultima pergunta se direciona na definicho de um resultado
experimental confiavel, permitindo novamente trés opgdes de escolha ao discente e
como enunciado a seguinte frase: “De que forma vocé definiria um resultado
experimental como confiavel?” Neste ponto a primeira afirmacédo definiu que o
resultado seria confiavel se apenas o coeficiente de variagado estivesse acima de
30%. A segunda esteve voltada para apenas a presenga dos valores de desvio
padrao e coeficiente de variagao, nao importando seus valores numeéricos. Por fim, a
terceira relatou que o resultado seria confiavel se apresentasse um coeficiente de

variagdo que nao ultrapassasse 10%

4.2 Aula Expositiva

Na segunda etapa do projeto, ministrou-se uma aula expositiva (plano de aula
presente no Apéndice B) abordando uma revisdo dos conceitos de precisao e
exatiddo. Os topicos foram relacionados estatisticamente por meio do calculo do
desvio padrao, coeficiente de variagcao e erro percentual de dados experimentais. O
recurso utilizado nessa aula de 3 horas e 30 min minutos foi a apresentacao de
slides (Apéndice C). Para isso, usou-se um equipamento de data show e o quadro
negro para facilitar o desenvolvimento do raciocinio dos discentes. Nesses slides,
além dos conceitos mencionados acima, também, foram ilustrados dois exemplos,
contendo apenas resultados numéricos sem quaisquer ligagbes com algum

experimento, apenas para que os discentes tivessem a oportunidade de resolver
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exercicios e problemas para consolidacdo de conceitos e procedimentos. Neste
momento os discentes realizaram o calculo da média, do desvio padrdo, do
coeficiente de variacdo e do erro percentual, com auxilio da calculadora cientifica.
Desta forma, os discentes puderam realizar um julgamento positivo ou negativo em
relacdo a precisdo e exatidao utilizando os dados calculados previamente. Nesta
aula, também foram explicitadas questdes basicas de BPL e ag¢des que interferem
na confianga de resultados obtidos, como presencga de procedimentos padronizados,
uso correto das vidrarias de precisdo, uso de reagentes dentro do prazo de validade,

uso correto dos equipamentos eletrénicos e entre outros.

4.3 Estudos de Caso

Por fim foram aplicados trés estudos de caso (Apéndice D). O Primeiro estudo
de caso abordou a determinacédo do teor de cloreto em soro fisiolégico (Estudo de
Caso 1). O segundo estudo de caso apresentou o procedimento de determinagao do
teor de calcio no leite (Estudo de Caso 2). Ja, o terceiro estudo de casos foi
analisada a dosagem, em volumes, de agua oxigenada em frasco farmacéutico de
10 volumes (Estudo de Caso 3). Todos os trés ensaios escolhidos estdo
relacionados a procedimentos experimentais vivenciados pelos discentes durante a
disciplina de aplicagao escolhida.

Cada um dos estudos de caso contém a descricdo de como se desenvolveu a
analise pelo analista no laboratério, os valores experimentais nas dez réplicas, o
procedimento operacional (seja ele um procedimento padronizado ou n&o) utilizado
durante o ensaio e trés questdes divididas em A (calcular os valores de média,
desvio padrao, coeficiente de variagédo e erro percentual), B (julgar se o ensaio pode
ser considerado confiavel com base nos calculos realizado na questdo A e na
analise do estudo) e C (julgar entre verdadeiro ou falso seis afirmacdes, que
abordam as boas praticas de laboratorio e estdo relacionadas as acdes realizadas

pelo operador durante a execugao dos ensaios).

4.3.1 Estudo de Caso 1

O estudo de caso 1 foi apresentado aos discentes contendo a seguinte
estrutura: 1) procedimento operacional padronizado e referenciado; 2) descrigéo
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detalhada, passo a passo, e data do desenvolvimento do ensaio por um operador; 3)
marca e validade dos lotes de reagentes (todos dentro do prazo); 4) dez resultados
das réplicas em percentual massa por volume de cloreto sédio; 5) Formulario com
questdes de A até C.

Nesse primeiro estudo de caso, as seis afirmagbes da Questdao C,
enumeradas de 1 a 6, tiveram como objetivo avaliar o conhecimento do aluno em
relacdo aos seguintes itens : 1) o uso de solugdes dentro do prazo de validade
contribui para a confiabilidade do processo; 2) o operador cometeu um erro em n&o
pesar uma aliquota de reagente sem o uso da balanga analitica; 3) o uso de uma
proveta para se tomar uma aliquota da amostra nao interferiu nos resultados finais;
4) utilizar EPI’'s evita o contato do operador com a amostra e ao mesmo tempo
resguarda a vida do proprio; 5) o operador cometeu um erro ao utilizar uma proveta
ao tomar uma certa quantidade de agua deionizada; 6) o operador deveria ter se

certificado da limpeza das vidrarias antes de iniciar o ensaio.

4.3.2 Estudo de Caso 2

No estudo de caso 2, novamente apresentou-se aos discentes um conjunto
de informagdes separadas em: 1) um procedimento operacional padronizado e
referenciado; 2) descrigdo detalhada com passo a passo e data do desenvolvimento
do ensaio por um operador; 3) marca e validade dos lotes de reagentes (contendo
um reagente fora do prazo); 4) dez resultados das réplicas em miligramas de calcio
contida em 269 de leite em po; 5) Questdes de A até C.

No entanto a questdo C (julgar verdadeiro ou falso para seis afirmacdes)
tiveram abordagens diferentes, as afirmagbes enumeradas de 1 a 6 tiveram a
finalidade de avaliar o conhecimento do aluno nos seguintes itens: 1) a presencga de
um POP com a confiabilidade; 2) a agdo do operador em verificar o pH durante o
processo, € de extrema importancia para o processo realizado; 3) a necessidade em
se verificar a limpeza correta das vidrarias, causa uma redugéo na chance de surgir
contaminagdes durante o experimento realizado; 4) a nao utilizacdo de EPI's por
parte do operador n&o ira afetar o processo realizado; 5) houve um erro por parte do

operador em utilizar um indicador fora do prazo de validade; 6) ocorreu um equivoco
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quando o operador ndo ambientalizou a pipeta antes de transferir do frasco para o

Erlenmeyer.

4.3.3 Estudo de Caso 3

No estudo de caso 3, apresentou-se aos discentes um conjunto de elementos
textuais separados em: 1) um procedimento n&o padronizado; 2) descrigdo
detalhada com passo a passo e data do desenvolvimento do ensaio por um
operador; 3) marca e validade dos lotes de reagentes (contendo um reagente fora do
prazo de validade); 4) dez resultados de replicatas dadas em porcentagem massa
por volume de peroxido de hidrogénio; 5) Questdes de A até C.

Para a questdo C, cada uma das seis frases apresentadas tiveram a
finalidade de avaliar o conhecimento do aluno em relagdo aos seguintes itens: 1) a
atitude do operador em ambientalizar as vidrarias previamente a execuc¢ao dos
procedimentos experimentais contribuiu para diminuir erros no ensaio realizado; 2)
somente se o coeficiente de variagdo ndo ultrapassar 10%, pode-se dizer que o
ensaio foi confiavel e reprodutivo; 3) a ndo existéncia de um POP nao influencia na
confiabilidade do método; 4) as contaminag¢des causadas por vidrarias nao limpas,
nao irdo causar diferenga significativa nos resultados obtidos; 5) independentemente
de haver fator de correcgao, utilizar uma solucio titulante fora do prazo de validade
foi um erro; 6) é possivel discordar dos calculos realizados pelo operador, pois ndo
ha uma padronizagcdo e referéncia das férmulas utilizadas para o calculo do
resultado final.

Diante disso, os discentes leram os procedimentos, analisaram as acdes
efetuadas pelo operador, realizaram os calculos e a analise estatistica dos dados
experimentais, responderam objetivamente se consideravam confidvel o ensaio
realizado e julgaram como verdadeiro ou falso seis afirmag¢des pré-estabelecidas
referentes aos estudos de caso propostos acima.
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Partindo-se para apresentagdo e discussdo dos resultados obtidos apos a

aplicacédo, apresentados na Tabela 1 €& possivel verificar as questdes prévias

enumeradas de 1 a 3 e o quantitativo com as respostas assinaladas pelos discentes

dividido em certas e erradas, referente ao questionario prévio (Apéndice A).

Tabela 1 — Resultados do questionario prévio (Apéndice A).

Questao Prévia

Respostas Certas
(%)

Respostas
Erradas (%)

1-

De acordo com o seu
conhecimento, o que significa
ter exatiddo e/ou precisdao em
um procedimento experimental?

70,8%

29,2%

Qual a necessidade de se
calcular desvio padrao e
coeficiente de variagdo ao
reportar os resultados de um
procedimento experimental?

100%

0%

3-

De que forma vocé definiria um
resultado experimental como
confiavel?

95,3%

4,7%

Fonte: Autor préprio, 2021.

Desta forma, observando a Tabela 1, € possivel perceber que grande parte

dos discentes apresentaram conhecimento prévio quanto aos conteudos de

confiabilidade e estatistica, conteudos esses que sao alvos do trabalho. No entanto,

ainda ha uma parcela da turma que se confunde com a definicdo dos conceitos de

exatidao e precisao, visto através dos 29,2% de equivocos.

Ao analisar as respostas da questdo A — calculo estatisticos dos resultados

apresentados — dos trés estudos de caso, tem-se, na Figura 1, a representagéao

grafica das respostas dos discentes. Este quantitativo esta dividido de acordo com

os subitens da questdo (média, desvio, coeficiente de variagado e erro percentual),

sendo definido a cor verde para respostas corretas, vermelho para as equivocadas e

amarelo para os que ndo souberam responder.
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Figura 1 — Representacgao grafica das respostas dos discentes obtidas nos estudos de casos
(Apéndice D) relacionadas aos valores de média, desvio padréo, coeficiente de varia¢do e erro
percentual sendo verde para respostas corretas, vermelho para equivocadas € amarelo para os que

nao souberam responder.
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24
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4
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HAcertos MErros Nao responderam

Fonte: Autor préprio, 2021.

Observando os resultados obtidos, ha um indicativo de que existe uma
parcela da turma que apresenta duvidas ou confusdes na hora de realizar os
calculos. Estes equivocos podem ser atribuidos a impericia dos discentes ao
utilizarem a calculadora cientifica, pois, como todas as férmulas necessarias para o
desenvolvimento da atividade estavam expostas no quadro e, ao analisar as
respostas dos discentes individualmente, foi visto que ndo ha um padrdo de
repeticio de respostas incorretas cometidas nos trés estudos de caso,
caracterizando assim uma possivel confusdo na insercdo dos dados fornecidos.
Para os discentes que deixaram em branco, apenas um cometeu este ato pelo
motivo de nao ter, no momento da aplicagao dos estudos, uma calculadora cientifica

disponivel. Outros dois (um no estudo de caso 1 e outro no estudo de caso 3) ndo é
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possivel concluir se foi por ndo saber calcular ou por falta de atencéo ao preencher a
folha de respostas.

Analisando a quest&o B (julgar como confiavel ou ndo os ensaios apresentados nos
estudos de caso), temos explicitados na Figura 2 os graficos que representam o
percentual das respostas dos discentes em cada um dos estudos de caso e
separadas em respostas vermelhas, como nao confiavel, e verdes, como confiavel.
Vale ressaltar que, neste momento, todos os trés estudos de caso se tratavam de

ensaios nao confiaveis.

Figura 2 — Representacéo grafica das respostas dos discentes na questdo B sobre os
estudos de caso apresentados (Apéndice D) sendo definido cor vermelha para respostas de ndo
confiavel e verde para confiaveis.

Estudo de Caso 1 Estudo de Caso 2
4%

Estudo de Caso 3

m Confiavel = N3o confiavel

Fonte: Autor proprio, 2021.
Mesmo sendo explicitado durante o decorrer da aula expositiva (previamente

a aplicacao dos estudos de caso) todos os fatores necessarios para que um ensaio
seja dito como confiavel, foi possivel observar que uma parcela dos discentes
julgaram incorretamente os estudos de caso propostos, visto que, houve respostas
indicando como confiaveis os ensaios apresentados. Essas respostas incorretas

cairam diretamente no planejado pelo trabalho, uma vez que a questdo B foi
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propositalmente colocada logo apds a apresentagao dos dados (Questao A) e antes
da analise critica das etapas do processo (Questao C) buscando caracterizar se os
discentes teriam analisado criticamente todo o processo experimental junto aos
resultados estatisticos ou se iriam apenas observar os resultados da questdo A e
imediatamente julgar os ensaios como confiaveis se somente esses dados
estatisticos, dentro dos padrdes aceitaveis, fossem suficientes.

Continuando o agrupamento de respostas dadas por cada discente,
direciona-se no momento para questdo C de cada um dos estudos de caso. Esta
questdo se caracteriza por seis afirmacdes sobre os ensaios apresentados nos
estudos de caso e relacionadas aos conteudos trabalhados durante a etapa anterior
(etapa 2, a aula expositiva).

Para o estudo de caso 1, a Tabela 2 contém as seis afirmacdes realizadas e
ordenadas de primeira a sexta, com o numero de respostas corretas e incorretas de

cada uma delas.

Tabela 2 — Resultados das seis afirmagdes no estudo de caso 1 (Apéndice D).

Afirmacdes realizadas Respostas Respostas
certas incorretas

12 - O uso de reagentes e solugdes
dentro do prazo de validade contribuiu 23 1
para a confiabilidade dos resultados
obtidos.
2% - De acordo com o procedimento
(POP 001), a operadora deveria ter 18 6

utilizado uma balanga analitica para
pesar 0,5 g de carbonato de calcio.

32 - A utilizacdo de uma proveta para
retirar uma aliquota da amostra e do 23 1
padrao nao influenciou nos resultados
estatisticos obtidos.

42 - Utilizar itens de seguranga sao
necessarios para evitar o contato do 23 1
operador com a amostra e a0 mesmo
tempo resguardar a vida do préprio.

52 - Ao acrescentar a agua deionizada,

o operador deveria ter utilizado uma 16 8
pipeta graduada ao invés de uma

proveta.

a -

6 O operador deveria ter se 24 0

certificado se as vidrarias estavam
bem limpas ao separa-las.

Fonte: Autor proprio, 2021.
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Atentando-se neste momento a primeira afirmacgéo (Tabela 2) do estudo de
caso 1, a qual relacionou-se o prazo de validade dos reagentes com a confiabilidade
do ensaio apresentado. Foi dito durante a aula expositiva (etapa 2) a necessidade
de se verificar e utilizar reagentes dentro do prazo de validade, pois € a unica forma
de garantir que determinada substancia tenha as caracteristicas reais de acordo
com o estipulado no rétulo. E possivel atribuir as respostas incorretas ao fato de
haver um vicio intrinseco nos discentes de minimizar as alteracbes que possam
ocorrer por conta do vencimento do produto, seja a perda de concentragdo, umidade
ou outros fatores que alteram as caracteristicas da substancia presente.

Tratando a segunda, terceira e quinta afirmag¢des do estudo de caso 1
(Tabela 2) é possivel estipular duas vertentes para buscar entender o possivel
motivo que levou parte dos discentes a cometer equivoco no julgamento destas
afirmacdes. A primeira é a possivel falta de interpretacdo do procedimento quanto a
necessidade de precisdo requerida em diversas etapas do processo. Tanto nas
aulas ministradas pela docente regente quanto durante a parte expositiva da
aplicacédo apresentou-se a necessidade de sempre se atentar ao nivel de preciséo
requerido para uma determinada medida, ou seja, relacionar o numero de casas
decimais exigidas pelo procedimento com o tipo de vidraria a ser usada, seja para
uma aliquota de reagente ou amostra. A outra vertente seria um possivel deslize de
atencao durante a leitura do POP e a comparagédo com o procedimento adotado pelo
operador, uma vez que, a segunda afirmacao questionava a necessidade do uso de
uma balanga analitica para uma substancia que nao necessitava de precisdo
analitica — segundo o estipulado no procedimento — e a quinta a qual questiona-se o
uso de uma proveta para a transferéncia de 10 mL de agua deionizada, onde, ainda
segundo o POP, havia apenas a necessidade de precisdo de uma casa decimal,
sendo entdo permitido o uso da proveta.

Ainda nos resultados do estudo de caso 1, a quarta afirmacéo (Tabela 2)
surpreendeu ao apresentar uma resposta equivocada, uma vez que, relaciona-se
diretamente com os conceitos de BPL apresentados aos discentes durante a aula
expositiva (Etapa 2) e ao longo da disciplina. Este equivoco de apenas um aluno,
pode manifestado pelo fato de se ter em mente que os itens de seguranga sdo como

somente uma “barreira de seguranga” para o operador e ndo como forma de
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resguardar a integridade do processo, visto que os EPI's podem evitar o contato das
gorduras/sujidades da mao, goticulas de saliva e outros possiveis interferentes com
a amostra.

Seguindo adiante, tem-se os resultados da questdo C do estudo de caso 2
(Apéndice D) no qual estdo contidos na Tabela 3 e novamente dividido em

quantidade de respostas corretas e incorretas.

Tabela 3 — Resultados das seis afirmagdes no estudo de caso 2.

Afirmacdes realizadas Respostas Respostas
certas incorretas

12 — A presenca de um procedimento
operacional padrao (POP  002)
influencia positivamente na 29 2
confiabilidade do ensaio, uma vez que,
0o mesmo é bem referenciado e
estudado antes de sua
implementacgéo.

22 - O operador agiu corretamente ao
verificar o pH, uma vez que, o controle 19 5
do pH para este procedimento, afeta
totalmente o resultado final obtido.

32 - Certificar-se que as vidrarias estao
limpas ao iniciar um ensaio é de 24 0
extrema importdncia, uma vez que,
diminui as chances de contaminacao
das solugoes.

42 - A néao utilizagdo de EPI’s pelo 29 )
operador, nao interfere na
confiabilidade do ensaio realizado.

52 - O operador cometeu um erro ao
utilizar um indicador fora do prazo de 24 0
validade, pondo em risco a
confiabilidade de todo o ensaio.

62 - Ao pipetar a solugao diretamente
do frasco e sem ambientalizar a 24 0
pipeta, o operador pode estar
contaminando a solug&o padréio.

Fonte: Autor préprio, 2021.
Na afirmagdo com maior indice de erros do estudo de caso 2 (a segunda

afirmacao da Tabela 3), o erro pode ser atribuido a falta de relagdo com os conceitos
abordados durante a disciplina de Quimica Analitica Qualitativa. O procedimento, ao
indicar a necessidade do acréscimo de uma solugéo tampao com objetivo de elevar

o pH a 10, é indicativo de que o experimento s6 se dara da melhor forma quando a
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reacdo a ser realizada no Erlenmeyer ocorrer no pH requerido. Este fato é
observado quando se estuda o diagrama de especiagcéao do EDTA, pois o mesmo
aponta que esta substancia estara melhor disponivel no pH 10 para realizar as
ligagbes e formar o complexo com o Ca?* presente na amostra de leite. Sendo
assim, julgar como desnecessaria e incorreta a atitude do operador em verificar o pH
pode ocasionar erros no resultado final por conta de nao existir garantias de que
toda a reacdo se passou no pH descrito pela literatura, gerando uma desconfianga
quanto aos resultados finais do ensaio.

Observando a primeira afirmagdo do estudo de caso 2 (Tabela 3), ela
relaciona a presenca de um procedimento padronizado com a confiabilidade de um
ensaio. Durante a aula expositiva (Etapa 2), foi apresentada a importancia da
existéncia de um procedimento padronizado, suas caracteristicas e seus caminhos
basicos para ser elaborado. Entretanto, trata-se de algo novo e fora do usual para o
cotidiano dos discentes e, se atrelada a uma possivel forma ininteligivel de
elucidacdo destas importancias durante a parte expositiva, € razoavel justificar a
presenca de respostas incorretas por conta de um mal entendimento da real
importancia do procedimento padronizado e uma possivel confusdo com um
qualquer “passo-a-passo experimental”.

A quarta afirmacao do estudo de caso 2 (Tabela 3) assim como a quarta
afirmacao do primeiro estudo de caso (Tabela 2) apresentam o mesmo enfoque e a
mesma problematica com relagdo ao uso dos itens de seguranca. Sendo assim,
apresenta o mesmo obstaculo de entender o EPI apenas como forma de resguardar
a integridade do operador e se esquecem que também é uma forma de manter a
amostra sem exposicao a interferentes.

Adentrando no estudo de caso 3, a questdo C do mesmo apresenta os
seguintes resultados contidos na Tabela 4, abaixo e separados pela quantidade de

respostas corretas e incorretas de acordo com cada afirmagao.



Tabela 4 — Resultados das seis afirmagdes no estudo de caso 3.

Afirmacdes realizadas

Respostas
certas

Respostas
incorretas

12 - A atitude do operador em rinsar as
vidrarias com a solugdo ou amostra
antes do uso, contribuiu para
diminuicdo de erros durante o decorrer
da andlise.

24

22 - Se o coeficiente de variagao nao
ultrapassar 10%, ja é possivel dizer
que o ensaio foi confiavel e
reprodutivo.

11

13

32 - A ndo existéncia de um
procedimento operacional padronizado
nao influencia na confiabilidade do
meétodo.

24

42 - Verificar a limpeza das vidrarias
ndo € necessario, pois qualquer
contaminagdo presente nao causara
uma diferenca  significativa no
resultado final.

24

52 - Mesmo que levando em
consideragcao o fator de correcao da
solucéo titulante, foi um erro utiliza-la
fora do prazo de validade, uma vez
que, nao ha garantias que a mesma
tem a real concentracdo de quando foi
padronizada.

24

62 - E possivel discordar dos calculos
realizados pelo operador, uma vez que
nao foram explicitados e nao ha
presenca de formulas padronizadas no
procedimento utilizado.

23

Fonte: Autor préprio, 2021.

40

A segunda afirmacdo, na qual obteve altos indices de erros, do estudo de

caso 3 gera uma contradigdo direta com o que foi dito durante a aula expositiva

(etapa 2). Ao dizer que o ensaio € totalmente confiavel e reprodutivo apenas se o

coeficiente de variagéo dos resultados finais n&o ultrapassar os 10% € um erro, pois

conforme explicitado durante a aula, ha diversas formas de n&o cumprir as

exigéncias minimas presentes no POP e nas diretrizes de Boas Praticas

Laboratoriais. E possivel cometer erros e obter resultados n&o discrepantes entre si,

mas que nao representam a medida real e confiavel de determinado analito alvo.

Esta inexatiddo nas respostas dos discentes pode ser ocasionada pelo vicio
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enraizado de apenas buscar resultados estatisticos que nao variem entre si e ndo
observar e avaliar criticamente como se deu cada etapa de execuc¢ao do ensaio.

A sexta alegacéo do estudo de caso 3 (Tabela 4), na qual é dito ser possivel
discordar dos calculos realizados pelo operador, relaciona-se diretamente a falta de
um procedimento operacional padrdao. Pelo fato de o POP ter sido apresentado
apenas neste momento de aplicacdo, atrelado a realidade dos discentes estarem
acostumados a apenas ler um procedimento nao padronizado, realizar o
experimento e calcular com base em seus conhecimentos; € possivel entender que
os mesmos confiaram nos calculos realizados pelo operador, mesmo que nao
houvesse nenhum referencial. Esta confianca pode ser entendida pelo simples fato
de julgarem que para estar realizando aquele determinado experimento e ter
calculado os resultados finais, o operador deva ser alguém da area ou tenha
instrucdo minima para performar, sem erros, esses calculos.

Apo6s apresentados os resultados de todas as etapas de aplicagao, é
possivel estabelecer determinadas relagbes entre diferentes partes do processo.
Uma primeira relagdo € o cruzamento de dados obtidos de questdes B (Julgar como
confiavel ou ndo os ensaios, presentes na figura 2) e C (Julgamento de verdadeiro o
falso seis afirmagdes, presentes nas tabelas 1, 2 e 3) de cada estudo de caso. Com
isso, para o estudo de caso 1, vemos que dos 96% que julgaram corretamente a
confiabilidade do ensaio, somente 39,1% deste total, obtiveram éxito em todas as
respostas das afirmagdes. Ja no estudo de caso 2, dos 75% que julgaram de forma
correta a confiabilidade, ao comparar com os dados da questao C (Tabela 3), é visto
que um total de 55,6% respondeu as afirmagdes corretamente. Por fim, no terceiro
estudo de caso, 75% chegaram a conclusdo correta quanto a confiabilidade, no
entanto, somente 61,1% obtiveram o éxito total na questdo C. Diante das relagcbes
realizadas anteriormente, é possivel dizer que um percentual dos discentes, que
julgaram corretamente o ensaio, ndo souberam justificar suas respostas, ou seja,
demostram entender corretamente os conceitos teoricos, mas ndo conseguem
aplica-los na pratica.

Continuando as relagdes entre os dados obtidos, neste momento destaca-se
o total de 70.8% dos discentes que obtiveram éxito no questionario prévio (Tabela

1), mas que de alguma forma ndo obtiveram éxito total durante o desenvolvimento



42

dos trés estudos de caso (Figura 1 e 2 e Tabela 1, 2 e 3). Estes graficos
comparativos se encontram abaixo (Figura 3) e estdo separados por cada estudo de
caso, sendo a cor verde a porcentagem de discentes que acertaram o estudo de

caso na totalidade e, em vermelho, os que nao acertaram.

Figura 3 — Representagao grafica da relagdo entre o total de discentes que obtiveram éxito
no questionario prévio com o resultado das respostas dos trés estudos de caso sendo vermelho os
discentes que n&o acertaram e verde os que acertaram.

Estudo de Caso 1 Estudo de Caso 2

Estudo de Caso 3

m Respondeu corretamente o estudo de caso
m N3o respondeu corretamente os estudos de caso

Fonte: Autor proprio, 2021.
Estes dados fornecidos pela Figura 3 reforcam a ideia apresentada

anteriormente de que a grande porcentagem de discentes que demostraram um bom
conhecimento prévio quanto aos conteudos alvos do trabalho, relataram dificuldades
na aplicagao destes conhecimentos durante a execucéo dos estudos de casos.
Pontuando uma relagdo similar a anterior, entretanto de forma contraria, é
possivel observar na figura abaixo (Figura 4) as associagdes graficas dos discentes

que inicialmente ndo apresentaram conhecimento prévio, 29,2% da turma (Tabela
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1), mas que apos a aula expositiva (etapa 2) obtiveram éxito total nos estudos de
caso. Estes graficos estdo divididos em cor verde, percentual de discentes que
obtiveram éxito total no estudo de caso, e vermelho, percentual de discentes que

nao obtiveram éxito total.

Figura 4 — Representacgao grafica da relagao entre o total de alunos que nio obtiveram éxito
no questionario prévio com as respostas dos trés estudos de caso sendo vermelha para os que nao
obtiveram éxito e verde para os que obtiveram.

Estudo de Caso 1 Estudo de Caso 2

¢ ¢

Estudo de Caso 3

m Respondeu corretamente o estudo de caso
m N3o respondeu corretamente os estudos de caso

Fonte: Autor préprio, 2021.
Observa-se que um percentual dos discentes, acima da metade, ndo atingiu o

éxito total nos trés estudos de caso e sendo assim um resultado abaixo do
esperado. No entanto é possivel identificar que houve um regular resultado positivo
através do percentual de discentes que, mesmo sem apresentar conhecimento
prévio, obtiveram éxito em um ou mais estudos de casos. Este resultado regular
pode ser atribuido a uma positividade na condugdo da aula expositiva e no uso da

ferramenta de estudos de caso no auxilio a construgao do conhecimento.
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6 CONCLUSAO

Percebe-se que ndo ha uma defasagem significativa por parte dos discentes
quanto aos conhecimentos tedricos abordados e sim uma dificuldade de uma
determinada parcela da turma, em aplicar estes conteudos diante de uma situagao
problema, fato que foi observado através da comparacéo do questionario prévio com
os estudos de casos. Outra questdo que chamou atencdo durante a analise dos
resultados é que grande parte dos equivocos se concentrou em trés assuntos: saber
aplicar corretamente os diferentes tipos de vidrarias e equipamentos; importancia de
um procedimento operacional padronizado; importancia do uso de equipamentos de
protecao individual. Dentre os trés apontados, apenas a presencga do procedimento
operacional padrao é algo novo e foi apresentado no momento da aplicagdo do
trabalho. Isto pode ser um indicativo de que existe uma falha na construcdo do
conhecimento quanto a importancia do uso de EPI's e as vidrarias de precisao, os
quais vém sendo abordados desde o inicio do curso técnico. Diante disso, faz-se
necessario uma énfase maior para os conceitos e praticas no uso das diversas
vidrarias e suas importéncias, quanto também as medidas de seguranga e uso de
EPI's em ambientes controlados.

Por fim, o estudo sugere ser necessario o desenvolvimento de atividades e
projetos que visam contemplar a aplicacdo dos conceitos tedricos abordados em
sala em situagbes problemas, visto que houve ocorréncia de discentes que
entendem teoricamente o assunto, mas que, no entanto, ndo conseguem aplica-los
na pratica. Ao mesmo tempo o estudo foi capaz de contemplar o objetivo de auxiliar
na construgdo do conhecimento, visto que houve discentes que n&do apresentaram
conhecimento prévio, mas que apos a aula expositiva, obtiveram éxito total em no
minimo um dos trés estudos propostos. Neste sentido, € possivel formar futuros
técnicos que interpretem criticamente a integridade do seu processo e saibam
contornar os erros e dificuldades deste processo, abrindo possibilidade para uma
melhor eficacia no uso de vidrarias, equipamentos e insumos sem perda

credibilidade e seguranca do experimento a ser performado.
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APENDICE A - QUESTIONARIO PREVIO
INSTITUTO FEDERAL DE EDUACAO, CIENCIA E TECNOLOGIA DO RIO DE JANEIRO

NOME: TURMA:

1. De acordo com o seu conhecimento, o que significa ter exatidao e/ou
precisao em um procedimento experimental?

(__) Precisao e exatidao tem o mesmo significado, ou seja, tem como definicdo o
quanto se chegou perto do resultado esperado.

(__) Ter exatiddo significa o quanto se chegou proximo a um valor dito como
“Verdadeiro” e ter precisdo € o quanto se consegue repetir continuamente, sem
muitos desvios, os valores de um experimento.

(__) Ter precisao significa o quanto se chegou proximo a um valor dito como
“Verdadeiro” e ter exatiddo € o quanto se consegue repetir continuamente, sem
muitos desvios, os valores de um experimento.

2. Qual a necessidade de se calcular desvio padrao e coeficiente de variagdao
ao reportar os resultados de um procedimento experimental?

(__) Apenas para constar nos resultados finais, ndo ha nenhuma outra finalidade.
(__) E uma forma de tratamento estatistico voltado para analise da variacdo de uma
sequéncia de resultados finais, no intuito de definir se € um ensaio reprodutivo ou
nao.

(__) Séo necessarios apenas para entender matematicamente o resultado final e
nao tem qualquer relacido com trabalho do analista no laboratério.

3. De que forma vocé definiria um resultado experimental como confiavel?

(__) Um resultado em que o coeficiente de variagao referente aos resultados obtidos
fique acima de 30%

(__) Um resultado que apenas apresente os valores de desvio padrao e coeficiente
de variacao, independente da ordem de grandeza desses valores.

(__) Um resultado em que o coeficiente de variagao referente aos resultados obtidos

nao ultrapasse 10%.
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APENDICE B - PLANO DE AULA

PLANEJAMENTO DAS ATIVIDADES PRATICAS A SEREM DESENVOLVIDA

Instituto Federal de Educacéo, Ciéncia e
Tecnologia do Rio de Janeiro, campus Data: 05/11/2019
Duque de Caxias

Nome do Aluno/Professor: Matheus Schuengue Pimentel

Turma: Quimica 261 Data: 05/11/2019 Cronograma: de 13:00 as 15:45

Tema ou Conteuldo:

Metrologia Basica, conceitos de Boas Praticas de Laboratério e confiabilidade em ensaios
quimicos.

Objetivos Especificos:

Trabalhar conceitos de precisido e exatidao;
Apresentar fatores que alteram a confiabilidade de ensaios experimentais.

Caracterizacéo das Atividades/Metodologia:

Como inicio sera aplicado um questionario prévio com o intuito de mapear o conhecimento
dos discentes acerca do tema proposto. Apés esse momento havera uma aula expositiva
que, inicialmente abordara o significado dos termos de exatiddo e precisdo, em seguida
seus calculos e exercicios propostos aos alunos durante a explicagdo para fixar este
conteudo. Em seguida, sera expostas as questdes de Boas Praticas de Laboratério e como
elas podem influenciar positivamente a um experimento, correlacionando diretamente com
a confiabilidade de ensaios laboratoriais. Por fim sera entregue trés estudos de caso sobre
experimentos vivenciados pelos discentes para que os mesmos leiam, interpretem as agdes
realizadas por um operador, realizem os devidos calculos e julguem como confiavel ou nao
o desenvolver do experimento.

Recursos:

Quadro, pilot, slides e estudo de casos.

Avaliagao:

A avaliacdo se dara através de um levantamento quantitativo das respostas feitas pelos
discentes nas etapas do questionario prévio e estudos de caso.




APENDICE C - SLIDES DA AULA EXPOSITIVA

| ]
] INSTITUTO FEDERAL
] Rio de Janeiro
BB Campus Duque de Caxias

{tiia

POR: MATHIUS SCHUENGUE PIMENTEL
TURMA: QUIM 281
PROFESSORA: FERNANDA FARIA MARTINS

Confiabilidade e
Reprodutibilidade em ensaios
guimicos

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vacé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutive>

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vacé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutive?

h E experimental bem faco e

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vocé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutivo?

I—p P experimental bem iado e

l_. Operador devidamente capacitado;

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vocé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutivo?

I—p P experimental bem iado e

l_. Operador devidamente capacitado;

h Uso de vidrarias limpas e calibradas;

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vacé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutive?

h E experimental bem faco e

I—. Operador devidamente capacitado;

L Uso de vidrarias limpas e calibradas;

h Reagentes dentro dos prazos de validade;

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vacé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutive?

h E experimental bem faco e

I—. Operador devidamente capacitado;

L Uso de vidrarias limpas e calibradas;

h Reagentes dentro dos prazos de validade;

Resultados estatisticamente vilidos;

Confiabilidade e Reprodutibilidade

- Como vocé julgaria um ensaio quimico coma confidvel e raprodutivo?

I—p P experimental bem iado e

l_. Operador devidamente capacitado;

h Uso de vidrarias limpas e calibradas;

Reagentes dentro dos prazos de validade;

I—b fesultados estatisticamente validos;
—

Confiabilidade e Reprodutibilidade

49



Confiabilidade e Reprodutibilidade

@

Confiabilidade e Reprodutibilidade

@

Aintensidade” com que se
cansegue repetir o3
resultadas obtidos.

Confiabilidade e Reprodutibilidade

@ *» &

Arintensidade" com que se
consegue repetir 05
resultadus oblidas.

Confiabilidade e Reprodutibilidade

@ * &

Arintensidade" com que se 0 “quants” préximo se
consegue repetir 05 chegou a um valor dite
resultadus oblidas. coma verdadeiro.

Precisdo e Exatiddo

Precisdo e Exatiddo

- Preciso - Preciso / - Preciso - Preciso
- Exato - Exato ‘/ - Exato - Exato
@ - Preciso - Preciso @ - Preciso - Preciso
- Exato - Exato - Exato - Exato
Precisdo e Exatiddo Precisdo e Exatiddo
o/ - preciso - Preciso o/ - preciso - Preciso
‘/ - Exato - Exato ‘/ - Exato - Exato
@ ‘/ - Preciso - Preciso @ ‘/ - Preciso - Preciso
¥ - Exato - Exato % - Exato - Exato
Precisdo e Exatiddo Precisdo
Desvio Padrio: E o cilculo matemitico que expressa a amplitude de variagia com que a sérle de
/ _ Preciso 9 - Preciso resultados sbtidos varia entre si.

‘/ - Exato / - Exato

©) {r=

¢ - Preciso
3¢ - Exato
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Precisdo Precisdo

Desvio Padrdo: E o cilculo matemético que expressa a amplitude de variagio com que a série de

Coeficiente de Variacho: £ o cileulo matematics que expressa a amplitude de variagia com que 2
resultados abtidosvaria entre i alede resuitad H

ntre si, N6 entarto na forma de porcentagem.

Onde:

5~ Desvio Padrio;

X~ Um valor do conjunto de dades;

M~ Média Aritmétrica;

n— Quantidade total de dades da conjunto,

Precisdo Precisdo

Coeficiente de Variagho: £ o cilculo matemitice que expressa a amplitude de variagdo com que 2

Coeficiente de Variagho: £ o cilculo matemitice que expressa a amplitude de variagdo com que 2
i, no entantana forma de porcentagem. é

sl. 0o entantana forma de porcentagem.

ov= 2 x 100 =< x 100
Chservacio
Se o valorobtidofor:
Onde: <15% - Resultados com pouca variagio;

Onge:
CV — Coeficiente de variagso (%);
5 Desvio Padrio;
M —Média Aritmética;

CV — Coeficiente de variagso (%);
5 Desvio Padrio;
M —Média Aritmética;

= 16% € < 29% - Ha uma variag3a significativa dos resultados;
2 30% - N3o hd homogeneidadenos resultados obtidos.

Exatidao Exatidao

Erro Erro

istematico:

Pode seridentificada e corrigida,
camo per exempla, um
equipamento descalibrado, erre
do método & outros.

Exatiddo Exatiddo

m
]

3

istemat
Pode ser iden

istemitico:

Aleatéri

camo por exempla, um
equipamento descalibrado, erro
do método & outros.

falha humana,

tificadae comigida,  Falta de pericia do analista, uma Pode ser ident

cadae comigido,
camo por exemplo, u

equipaments descalibrado, erro
do método e outros.

Faltade pericia tio analista, uma
falha humana,

Nio pade ser corrigido, sempre
estard presente, como por
exempla, a ruide elétrico em
aparatos eletranices.

Exatidao

Erro percentual: £ o esleulo do quanto se desviou o valor encontrads com o valor esperado em
porcentagem.

Exatidao

Erro percentual: £ o esleulo do quanto se desviou o valor encontrads com o valor esperado em

porcentagem.

rro (%) =

raat

Onde:
¥~ Valor encantrado;
Keewo ~ Valor esperado.
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Exatiddo

Erro percentual: £ o esleulo do quanto se desviou o valor encontrads com o valor esperado em
porcentagem.

Observagio
0 percentual de erra toleradovai depender da
demanda de cada local de trabalho, no geral & no
maximo 5.

Onde:
¥~ Valor encantrado;

Yot~ P

1

2 2,50
3 2,40
a 240

Exemplos

Média:

Desvio Padrio:

Coeficiente de Variagio:

Erra percentual:

- Preciso
- Exato

Exemplos

Média: | 2,45 me/t
Desvia Padrio:

Coeficientede Yariagio:

Erra percentual:

- Preciso
- Exato

Exemplos

Média: | 2,45 me/t

Desvio Padrio: | +0,057735 mgfL

Coeficientede Yariagio:

Erra percentual:

- Preciso
- Exato

Exemplos

[Repetisso | Resultado(mg/l) |25 men
1 250 Desvio Padrio: | £0,057735 mefL
2 2,50 Coeficientede Variagio: | 2,36 %
3 2,40 Erra percentual:
a 240
Naoresperado. 20met +/ -Preciso

- Exato

1

2 2,50
3 2,40
a 240

Exemplos

Média: | 2,45 mg/L

Desvio Padrio: | 20,057735 mefL

Coeficientede Variagio: | 2,36 %

Erra parcentual: | 2,08 %

‘/ - Preciso
‘/ - Exato

Exemplos

Média:
Desvio Padrio:

Coeficientede Yariagio:

Erra percentual:

- Preciso
- Exato

Exemplos

Média: | 3,75 me/t

Desvio Padrio:

Coeficientede Yariagio:

Erra percentual:

- Preciso
- Exato

Exemplos

Exemplo 2:
1 2,50 Desvio Padrio: | £1,011599 me/L
2 4,10 Coeficientede Variagio:
3 350 Erra percentual:
a 430

erserso 430w -Preciso

- Exato

1

2 4,10
3 3,50
a 450

Exemplos

Média: | 3,75 mg/L

Desvio Padrio: | £1,011598 mefL

Coeficientede Variagio: | 26,97 %

Erra percentual:

# - Preciso
- Exato
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Exemplos

Média: [ 3,75 mg/L
1 2,50 Desvio Padrio: | £1,011599 mg/L
2 4,10 Coeficientede Variagio: | 26,97 %
3 350 Erra percentual: | 12,79 %
a 430
Nloresperto 40mgfl %% - Preciso
3¢ - Exato

Fatores que influenciam a confiabilidade

) Frocedimento operacionsl padro (POP):

h Bem referenciado bibliegraficamente

Elaborado, revisado e aprovado por um grupa de trabalho;

Uma forma de tornar o ensaio
as situaches.

h Deve ser seguido a risca em todas as etapas pelo operador;

Fatores que influenciam a confiabilidade
B Uso corrato das vidrarias:

h Vidrarias de precisio para amostragem e substincias que irio entrar nos calculos;

h Certificar-se sempre da limpeza das mesmas:

l_, Sempre rinsar com 3 substéncia de interesse as vidrmrias

Fatores que influenciam a confiabilidade

) Técnicas utilizadasno laboratério

h Transferir a substincia para um bécher antes de pipetar;

h Observar o menisco corretamente durante o preparo das solucdes;

h Estar com os corretos EPI's

Fatores que influenciam a confiabilidade

- Equipamentos e Reagentes:
h Usa de reagente dentro do prazo de validade;
T m—

h Certificar-se da calibragio dos mesmos

de acordo com o manual;

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Descricio do procedimento operacional padréo:

- Pesar 2,8 (+0,1] gramas de sal EDTA;
Transferir para um baldo de 1000 mL e avolumar;
Encher a bureta com a solugio preparada;
Transferir 5,00 mL do padrio de Calcio 0,01 mol/L para um erlenmeyer;
Adicionar 6,5 mL de tampéio amoniacal;
Adicionar 7 gotas do indicador Negro Eriocromo T;

Titular e anotar os valumes

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Agdes do aperador:

- Certificou-se da limpeza das vidrarias e a validade dos reagentes;
Pesou 2,9842 gramas de sal EDTA, esperando a balanga estabilizar;
Transteriu para um balio de 1000 ML e avolumeu segurando com a méa na altura dos olhos;
Rinsou e encheu a bureta com a solugio preparada;
Transferiu 5,00 mL do padrio de Cilcio 0,01 mal/L para um Erlenmeyer com o auxilio de uma
proveta;
Colacou 6,5 mL do tampio amaniacal com uma proveta;
Inseriu 7 gotas do indicador;
- Titulow & anotou os volumes.

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Resultados encontrados:

[Repeticdes  Resultado(mol/l) Madia:

1 o185 Desvia Padrio:

o 0,0163 Coeficientede Variagia:

3 00109 Erra percentual:

. 00143

5 0,0155 - Preciso

aloresperado 00102 molfL - Exato

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Resultados encontrados:

1 0,0185 Desvio Padrio:
2 COIES Coeficiente de Variagio:
3 0,0109 Erra percentual:
4 0,0143
5 00155

- Preciso

Valoresperada | 00102 molfL | - Exato

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)
Resultados encontrados:

[Repetisoes | Resubada(mol/y) | Média: | 0,015 moifL

0,0185 Desvio Padrio: | 20,002604 mefL

1

2 CALE Coeficiente de Variagio:

3 0,0109 Erra percentual:

4 0,0143

5 00155 - Preciso

Valoresperada | 00102 molfL | - Exato
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Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Resultados encontrados:

[Repetisoes | Resubada(mol/y) | Media: | 00151 molfL
o083 Desvio Padrio: | 20,002804 me/L
00183 .

Coeficientede Variagao: | 18,57 %

[E RV

0,0109 Erra percentual:
0,0143
00155 ¥ - Preciso

Valoresperada | 00102 molfL | - Exato

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Resultados encontrados:

[Repetisoes | Resubada(mol/y) | Média: | 0,015 moifL

i 00185 Desvio Padrdo: | £0,002804 ma/L
2 COIES Coeficientede Variagio: | 18,57 %

3 0,0109 Erra percentual: | 25,00 %

4 0,0143

5 00155 ¥ - Preciso

Valoresperada | 00102 molfL | % - Exato

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

) avaliagiods agho do operador durante o decorrer do ensaia:

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

) avaliagiiods sgio da op: o decorrer do ensaia:

h Procedimento padronizado; /

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

[— 3 Soda agio do operador d do ensaia:

h Procedimento padronizado; /
l_; Uso de reagente dentro do prazo de validade; /

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

) Avaliasioda aglo da operador durante o decorrer do ensaia:

h Procedimento padronizado; /

L Use de reagente dentra do praze de validade; /

h Uso correto dos equi do o manal; /

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

) avsliagiods agho do operador durante o decorrer do ensaia:

h Procedimento padronizado; /

h Uso de reagente dentro do prazo de valldade; J

I_, Uso correto dos cqui egundo o manual; /

h Atftude correta ao meniscar o balio; 3§

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

) avaliagiiods sgio da op: o decorrer do ensaia:

h Procedimento padronizado; /

h Uso de reagente dentro do prazo de valldade; J
L usocorreto dos cqui egundo o manual; /
h Atftude correta ao meniscar o balio; 3§

I—. Uso de proveta para transferir o padrio; 3§
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Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Conclusio:
Por mais que os valor médio tenham se aproximado do esperada, visto claramente no

percentual de erro (menar que 5%), nio podemos concluir que foi um ensaio confidvel por
conta das atitudes negativas realizadas pelo operador,

- Confiabilidade e Reprodutibilidade

Exemplo
Padronizacdo do EDTA (0,01 mol/L)

Conclusio:

Por mais que os valor médio tenham se aproximado do esperada, visto claramente no
percentual de erro (menar que 5%), nio podemos concluir que foi um ensaio confidvel por
conta das atitudes negativas realizadas pelo operador,

x - Confiabilidade e Reproduti

ed 8,2013.
HARRIS, D.C. An

Referencias:

SKOOG, D. M.; WEST, F. J.; STANLEY, R, C. Fundamentos da quimica analitica. Editora Thomsan,

ise Quimica Quantitativa. Editora LTC. ed 7, 2008
MARTINS, G. A, Estatistica geral e aplicada. Editora Atlas. ed 3, 2010,

FOR <o.
good laboratory practice and compliance monitoring. Paris, 1998

AND DEVELOPMENT. Series on principles of
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APENDICE D - ESTUDOS DE CASO

ESTUDO DE CASO N° 1: Quantificagao do Cloreto de Sédio em

Amostra de Soro Fisiolégico

A analista de um laboratério do Instituto Federal de Educagao, Ciéncia e Tecnologia
do Rio de Janeiro, campus Duque de Caxias, recebeu uma amostra de soro fisiolégico
fabricado pela SaudeMil em 01/09/2019. Com todos os EPI's, a mesma iniciou o
procedimento experimental (POP 001) apds separar as vidrarias, as solugdes necessarias
(Tabela 1) e a verificacao da integridade da solugao padrdo de NaCl 0,01N, previamente
preparada.

Realizou-se as seguintes etapas:

- Transferéncia de 5 mL da amostra para o Erlenmeyer com o auxilio de uma

proveta;

- Adicao de uma ponta de espatula de carbonato de calcio P.A;

- Acréscimo de 5 mL da solugdo de dextrina 2% (v/v) com o uso de uma pipeta

graduada;

- Adigao de 10 gotas de fluoresceina 0,1% (v/v) e com uma proveta, acrescentou 10

mL de agua deionizada;

- Titulagdo usando o nitrato de prata 0,01N;

- Repetiu 3 vezes as etapas citadas acima, porém, substituiu a amostra por 5 mL do

padrdo de NaCl 0,01N, previamente preparado, no intuito de padronizar a solugéo

titulante;

Por fim, anotou os volumes (mL) do AgNOs 0,01N consumido em cada titulagao.
Com base nas Equagdes 1 e 2 (POP 001), calculou-se o teor de cloreto de sédio (% m/v) de
cada amostra (Tabela 2).

Dados:

Roétulo do Produto: Indica que ha 0,92% (m/v) de Cloreto de Sodio no soro.
Tabela 1 — Reagentes e Solucdes utilizadas.

Solucédo/Reagentes Marca Validade
Nitrato de Prata 0,01N QualiQuimica | 01/05/2020
Dextrina 2% (v/v) ProQuim 30/04/2022
Carbonato de Caélcio | MerQui 30/06/2022
P.A
Fluoresceina 0,1% (m/v) | ProQuim 01/05/2021

Tabela 2 — Teor de cloreto de sédio calculado com base no volume de nitrato de prata
consumido nas titulacdes de amostra de soro fisioldgico.

Ensaios NaCl (%m/v)
1 0,90
1,08
0,81
0,90
0,99
1,16
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7 0,72
8 0,84
9 0,67
10 0,91

Agora é sua vez:
A) Utilizando os resultados apresentados na Tabela 2, calcule a média, o desvio
padrao e o coeficiente de variagéo.
Média:
Desvio Padréo:
Coeficiente de Variacao:
Erro: .
B) De acordo com a média, o desvio padrao, o coeficiente de variacédo e o erro
percentual, pode-se dizer que o ensaio foi reprodutivo e confiavel?
() Sim.
( ) Nao.
C) As afirmativas abaixo discorrem sobre os fatores que influenciaram positivamente
ou negativamente no resultado estatistico final. Marque verdadeiro (V) para a(s)
afirmativa(s) que julgar correta(s) ou falso (F) para a(s) afirmativa(s) que julgar
errada(s).
(L) O uso de reagentes e solugdes dentro do prazo de validade contribuiu para a
confiabilidade dos resultados obtidos.
(_) De acordo com o procedimento (POP 001), a operadora deveria ter utilizado uma
balanca analitica para pesar 0,5 g de carbonato de calcio.
(L) A utilizagcdo de uma proveta para retirar uma aliquota da amostra e do padrao
nao influenciou nos resultados estatisticos obtidos.
(_) Utilizar itens de seguranga sao necessarios para evitar o contato do operador
com a amostra e ao mesmo tempo resguardar a vida do proprio.
(_) Ao acrescentar a agua deionizada, o operador deveria ter utilizado uma pipeta
graduada ao invés de uma proveta.
(L) O operador deveria ter se certificado se as vidrarias estavam bem limpas ao
separa-las.
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ESTUDO DE CASO N° 2: Teor de Calcio no Leite em P6

No laboratério de controle de laticinios IFRJ, um operador recebeu uma amostra de
leite em p6 da marca Fazendas Tio Jodo em 03/10/19. Iniciou o trabalho separando as
vidrarias, certificando-se da limpeza das mesmas e conferindo as solugbes necessarias
(Tabela 1) e o padrao de carbonato de calcio 0,1M, anteriormente preparado.

Realizou-se o procedimento experimental (POP 002), seguindo as etapas descritas
abaixo:

- Preenchimento da bureta com a solugédo de EDTA 0,1M;

- Pesou cerca de 5 g de leite em pé em dez Erlenmeyers, ndo deixando variar mais

que 0,1 g na balanga, e dissolveu em agua deionizada;

- Acrescentou 15,0 mL de solugédo tampao com o auxilio de uma pipeta graduada.

Em seguida, mediu o pH e adicionou 6 gotas do indicador negro de Eriocromo T;

- Realizou-se a titulagdo das amostras preparadas no Erlenmeyers;

- Em outros 3 Erlenmeyers, pipetou 5,00 mL da solugdo padrdo de carbonato de

célcio, acrescentou a solugao tampao e o indicador para realizar a padronizagao da

solucao titulante;

-A titulacdo do “branco” foi realizada em ftriplicata, na qual a amostra foi substituida

por 10 mL de agua deionizada.

Ao final de cada ensaio, anotou-se o volume de EDTA consumido durante as titulagdes da
amostra e do branco, como também, da padronizagdo. Com base nas Equacgdes 1 e 2 (POP
002), calculou-se o teor de calcio contidas nas amostras de leite em p6 (Tabela 2)

Dados:
Indicagao do rétulo do produto: 256,2 mg de calcio em 26 g de leite em po.

Tabela 1 — Reagentes e Solugdes utilizadas.

Reagentes/Solugao Marca Validade
EDTA 0,1M QuimLab 30/02/2021
Tampao Amoniacal So6Quimica | 30/10/2020
Negro Eriocromo T QuimLab 30/02/2019

Tabela 2 — Teor de calcio calculado com base no volume de EDTA consumido nas titulacbes
de amostra de leite em po.
Ensaios | mg de calcio em 269 de leite em po6
1 196,5
243,5
257,5
248.,8
215,2
198,9
239,5
183,8
244 8
239,2
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Agora é sua vez:
A) Com base nos resultados apresentados na Tabela 2 e nos seus conhecimentos,
calcule a média, o desvio padrao e o coeficiente de variacao.
Média:
Desvio Padréo: )
Coeficiente de Variacao: .
B) De acordo com os valores encontrados, pode-se dizer que o ensaio foi
reprodutivo e confiavel?
()Sim.
( ) Nao.
C) As afirmativas abaixo discorrem sobre os fatores que influenciaram positivamente
ou negativamente no resultado estatistico final. Marque verdadeiro (V) para a(s)
afirmativa(s) que julgar correta(s) ou falso (F) para a(s) afirmativa(s) que julgar
errada(s).
(L) A presengca de um procedimento operacional padrdao (POP 002) influencia
positivamente na confiabilidade do ensaio, uma vez que, 0 mesmo €& bem
referenciado e estudado antes de sua implementacéao.
(_) O operador agiu corretamente ao verificar o pH, uma vez que, o controle do pH
para este procedimento, afeta totalmente o resultado final obtido.
(L) Certificar-se que as vidrarias estdo limpas ao iniciar um ensaio € de extrema
importancia, uma vez que, diminui as chances de contaminagéo das solugdes.
(L) A ndo utilizagdo de EPI’s pelo operador, ndo interfere na confiabilidade do ensaio
realizado.
(_) O operador cometeu um erro ao utilizar um indicador fora do prazo de validade,
pondo em risco a confiabilidade de todo o ensaio.
(_) Ao pipetar a solugdo diretamente do frasco e sem ambientalizar a pipeta, o
operador pode esta contaminando a solugao padrao.
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ESTUDO DE CASO N° 3: Analise de Amostra de Agua Oxigenada

Comercial

Um discente do IFRJ-CDuC recebeu uma amostra comercial de agua oxigenada da
marca FarLab em 04/10/19 com o objetivo de quantificar a presenca dessa substancia na
amostra. Foi utilizado para a analise desta amostra um procedimento experimental
encontrado em uma gaveta de material de escritério do laboratério. Assim, separou as
vidrarias e os reagentes necessarios (Tabela 1). Em seguida, realizou a limpeza das
vidrarias e, com o uso dos EPI’'s adequados, iniciou-se o procedimento experimental, como
descrito abaixo:

- Rinsou a bureta com a solugao de permanganato de potassio 0,1 eq/L, previamente

padronizada e, em seguida, preencheu a bureta com essa solugéo.

- Rinsou a pipeta volumétrica. Em seguida, transferiu 25,00 mL da amostra

comercial, 20 mL de agua deionizada e 20 mL do acido sulfurico 20% (%m/v) para os

erlenmeyers;

- Realizou-se a titulagao até o aparecimento de uma coloragao rosa palida;

- Para realizar a titulagdo do “branco”, em ftriplicata, substituiu-se 25 mL de amostra

por 25 mL de agua deionizada.

Ao final de cada titulagdo, anotou-se o volume de permanganato de potassio
consumido durante as titulagées da amostra e do branco, como também, da pradronizagéo.
Com base, no fator de correcao presente no rétulo do frasco da solugao titulante e nos
conhecimentos do analista em quimica analitica, calculou-se as concentragdes de agua
oxigenada contida nas amostras (Tabela 2).

Dados:
Indicagao do rétulo do produto: 3,5 %(m/v) de H>O2> na amostra.

Tabela 2 — Solugdes e Reagentes utilizados.
Reagentes/Solucdes Marca Validade
KMnO4 0,1 eq/L QuimLab 30/07/2019
Acido Sulfurico 20% So6Quimica | 30/10/2020

Tabela 2 — Concentragao de peroxido de hidrogénio calculado com base no volume de
permanganato de potassio consumido nas titulagbes de amostra de agua oxigenada
comercial.
Ensaios H202 (% m/v)

1 4,23
4,33
4,25
4,36
4,21
4,25
4,29
4,29
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9 4,24
10 4,31

Agora é sua vez:
A) Com base nos seus conhecimentos e nos resultados apresentados na Tabela 2,
calcule a média, o desvio padrao e o coeficiente de variagéo.
Média:
Desvio Padréo: :
Coeficiente de Variacao: .
B) De acordo com os valores encontrados acima, pode-se dizer que o ensaio foi
reprodutivo e confiavel?
() Sim.
( ) Nao.
C) As afirmativas abaixo discorrem sobre os fatores que influenciaram positivamente
ou negativamente no resultado estatistico final. Marque verdadeiro (V) para a(s)
afirmativa(s) que julgar correta(s) ou falso (F) para a(s) afirmativa(s) que julgar
errada(s).
() A atitude do operador em rinsar as vidrarias com a solugdo ou amostra antes do
uso, contribuiu para diminuicdo de erros durante o decorrer da analise.
(_) Se o coeficiente de variagdo nao ultrapassar 10%, ja é possivel dizer que o
ensaio foi confiavel e reprodutivo.
(L) A ndo existéncia de um procedimento operacional padronizado n&o influencia na
confiabilidade do método.
(L) Verificar a limpeza das vidrarias ndo € necessario, pois qualquer contaminagao
presente ndo causara uma diferenga significativa no resultado final.
(_) Mesmo que levando em consideracgao o fator de corregao da solugao titulante, foi
um erro utiliza-la fora do prazo de validade, uma vez que, ndo ha garantias que a
mesma tem a real concentragédo de quando foi padronizada.
(_) E possivel discordar dos calculos realizadas pelo operador, uma vez que nio
foram explicitados e ndo ha presenca de férmulas padronizada no procedimento
utilizado.




