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 Ensalos de Proficiéncia

PEP EM ANALISE DE METAIS

1. INTRODUGAO E OBJETIVOS DO PROGRAMA

Este protocolo apresenta o programa denominado como PROGRAMA DE ENSAIO DE PROFICIENCIA EM
METAIS. A Rede Metroldgica RS é acreditada pela Cgcre.

Este programa foi estruturado, integralmente, com base nos requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17043:2024 e
ISO 13528:2022. Existem varios propdsitos tipicos de ensaio de proficiéncia, conforme descrito na ABNT NBR

ISO/IEC 17043:2024. Listamos abaixo os principais objetivos deste PEP:

avaliacdo de desempenho dos laboratérios para os ensaios propostos;

- identificagcdo de problemas nos laboratdrios que possam estar, por exemplo, relacionados aos métodos
de ensaio, a eficacia do treinamento e a supervisdo do pessoal ou a calibracdo de equipamentos;

- estabelecimento da eficacia de métodos de ensaio e da comparabilidade de resultados de ensaios;

- provimento de confianga adicional aos usudrios dos resultados de ensaios;

- identificacdo de diferencas em ensaios;

- educacdo dos laboratérios participantes baseada nos resultados dessas comparagoes;

2. COORDENACAO

A Coordenacdo deste Ensaio de Proficiéncia sera conduzida pela Rede Metroldgica RS, com o devido apoio
do Grupo técnico de Metais.

Integrantes do Grupo Técnico de Metais:

Nome Entidade E-mail
Andréa dos Anjos Conformita contato@conformita-rs.com.br
Aline Alves Laboratdrio Central de Efluente aline.alves@corsan.com.br
Lucilena Monteiro CNEN/IPEN luciremo@uol.com.br
Ricardo Zimmer* Zimmer Gestdo e Desenvolvimento | ricardo@zimmergestao.com.br
Bruna Bertoletti bruna@econsulting.com.br

Econsulting
Giovani Zandona giovani@econsulting.com.br
Giulia Barzagli Giulia.Barzagli@eurofinslatam.com
Eurofins | Ambiental Rio Claro

Bruna Alexandre Bruna.alexandre@eurofinslatam.com

* Responsavel pelo GT

Contatos:

Vinicius Silveira Almeida (Gerente Técnico) — interlab@redemetrologica.com.br

Rede Metroldgica RS MODO04 — Protocolo EP Ensaios — rev28 Pagina 4 de 21


mailto:contato@conformita-rs.com.br
mailto:aline.alves@corsan.com.br
mailto:luciremo@uol.com.br
mailto:ricardo@zimmergestao.com.br
mailto:interlab@redemetrologica.com.br

PEP EM ANALISE DE METAIS

MCTROLOGICA EM EFLUENTE INDUSTRIAL
""""""" RS PROTOCOLO N2 013/2025

Verobnica Fantinel (Coordenadora de Operacgées) — bonus@redemetrologica.com.br

Lauren Ramos (Gerente da Qualidade) — qualidade@redemetrologica.com.br

3. INSCRIGAO E CRITERIOS DE PARTICIPAGAO

O Programa de Ensaio de Proficiéncia em Metais da Rede Metroldgica RS estd aberto a todos os participantes
gue manifestarem interesse em participar. As inscricdes devem ser realizadas exclusivamente pelo site:

Interlaboratoriais — Rede Metroldgica RS (redemetrologica.com.br).

O numero minimo de participantes serd de 12 e o maximo sera de 100. Caso a rodada ndo atinja ao nimero

minimo de participantes, a rodada sera cancelada.

4. ITENS DE ENSAIO E RODADA

O Programa de Ensaio de Proficiéncia em Metais sera realizado, em 2025, em rodada Unica e possui os

seguintes parametros:

. . . .. Quantidade de amostra a ser fornecida
Parametro Unidade Faixas provaveis
(aprox.)
Rodada unica — Metais em Efluente
OPCAO 1: FRASCO METAIS
Arsénio total mg/L de As 0,010-0,400
Chumbo total mg/L de Pb 0,050 -0,300
Ferro total mg/L de Fe 0,10 - 3,00
Manganés total mg/L de Mn 0,200 - 2,000 1 frasco de aproxmladamente 250 mL
(recuperagdo 500 mL)
Niquel total mg/L de Ni 0,050 - 0,500
Zinco mg/L de Zn 0,200 - 1,000
Mercurio total mg/L de Hg 0,00100 - 0,01000
Cianeto total* meg/L de CN 0,050 — 0,800 1 frasco de apromma?amente 500 mL
(recuperagdo 11)
Aluminio dissolvido* mg/L de Al 0,10 - 3,00
1 frasco de aproximadamente 250 mL
Cobre dissolvido* mg/L de Cu 0,500 - 1,000
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Ferro dissolvido* mg/L de Fe 0,10- 3,00
Manganés dissolvido* | mg/L de Mn 0,200 — 2,000

OPCAO 2: FRASCO FiSICO-QUIMICOS

1 frasco de aproximadamente 100 mL

DQO Mg/L de O, >0-500 (recuperagdo 250 mL)

1 frasco de aproximadamente 1 L

DBO Mg/L de O, 10-300 (recuperacio 2 L)

*parametros fora do escopo de acreditacdo.

As andlises propostas deverdo ser realizadas em duplicatas, devendo constar o registro dos 02 resultados na

ficha eletronica de registro dos resultados.

Nota: Por se tratar de amostras originadas de matrizes naturais, com a presenca de interferentes, nem
sempre e ndo necessariamente, os resultados encontrados pelos participantes vao ficar dentro das faixas de

concentracdo citadas na tabela acima.

5. PREPARAGCAO, CONTROLE DE QUALIDADE, ARMAZENAMENTO E DISTRIBUICAO
DOS ITENS DE ENSAIO

Preparacdo: o preparo dos itens de ensaio é de responsabilidade da Rede Metroldgica RS, estes itens de
ensaio serdo preparados, por pessoal capacitado e treinado, a partir da utilizacdo da matriz efluente e
padrdes, no Laboratdrio Econsulting (R. Torino, 161 - Santa Isabel, Viamao - RS, 94480-795), contando com o
apoio do Grupo Técnico da area. A obtencdo do efluente industrial sera realizado na CORSAN SITEL/DECTE
(Passo Raso, Triunfo - RS, 95840-000) pelo Laboratdrio Central de Efluente - Corsan. Os analitos de interesse
serdo preparados e adicionados ao efluente. Os barriletes serdo homogeneizados e apds os frascos serdo
envasados em ordem, fechados e etiquetados. Os EPIs necessarios e aplicaveis ao programa sdo: Jalecos ou

uniformes de coleta, 6culos para manipulagdo de algum 4acido e luvas.

Controle de qualidade: com o objetivo de garantir que os itens de ensaio permanegcam homogéneos e
estaveis durante este ensaio de proficiéncia, sera feita a avaliacio da homogeneidade e estabilidade dos
itens de ensaio durante o periodo da realizagdo deste programa por meio de ensaios realizados por um

laboratério acreditado na ABNT NBR ISO/IEC 17025 e andlises estatisticas de tais dados que serdo realizadas
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pela geréncia da Rede Metroldgica RS, conforme as diretrizes da ISO 13528:2022 - Statistical methods for use

in proficiency testing by interlaboratory comparison.

Armazenamento e distribuicdo: Os itens de ensaio serdo mantidos em refrigeradores, quando aplicavel, para
posterior distribuicao conforme o cronograma de cada rodada. As amostras sairdo do provedor refrigeradas
sob temperatura < 6° C. O armazenamento sera dado por meio de caixas térmicas, contendo gelo reciclavel,
sendo estas etiquetadas com a identificacdo do programa, da rodada, do remetente e do destinatario.

A distribuicdo das caixas com as amostras serd realizada por Correios, via SEDEX. Em data definida
previamente pelo provedor o laboratdrio deve receber as amostras e manter as mesmas em condicGes de
caixa (sem abrir as mesmas e sem acrescentar gelo) para garantir que as condi¢des de transporte e
armazenamento sejam as mesmas para todos os laboratdrios participantes da rodada de comparacdo. O
objetivo é garantir que as alteracGes nas amostras, caso ocorram, ndo tenham diferencas significativas entre
os laboratérios.

Ap0ds recebimento das amostras o laboratorio devera conferir e preencher o formulario FR-75 Controle de
recebimento de amostras, de acordo com as instrucées da rodada, que estara disponivel em link online
informado previamente. Caso o laboratdrio ndo envie nenhuma informacdo sobre as condi¢Ges de

recebimento, a Coordenacdo do EP ira considerar que os itens de ensaio chegaram em condi¢des adequadas.

6. SERVICOS PROVIDOS EXTERNAMENTE

Os servicos providos externamente neste programa de ensaio de proficiéncia sdo:

- Transporte dos itens de ensaio até os laboratdrios por empresa contratada pela Rede Metrolégica RS;

- Execucdo dos ensaios referentes as avaliagdes de homogeneidade e estabilidade pelo laboratério CRL,
descrito no item 7.1.1.

- Servicos de apoio operacional, como: coleta de efluente, local para preparacao e preservagao dos itens.

NOTA: A Rede Metroldgica RS tem total responsabilidade pelas atividades do laboratdrio provedor externo.
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7. TESTES DE HOMOGENEIDADE E ESTABILIDADE (PROVEDOR EXTERNO)

7.1. AVALIACAO DA HOMOGENEIDADE E ESTABILIDADE

7.1.1. AVALIAGAO DA HOMOGENEIDADE

Para a avaliacdo da homogeneidade, serdo utilizados os critérios estabelecidos pela norma I1SO 13528:2022.

Serdo coletadas 10 amostras ao longo do envase dos itens de ensaio. Os provedores externo para estes

ensaios sao:

Eurofins | Ambiental Rio Claro — CRL 0267 — R. Vinte e Um, 470 - Estadio, Rio Claro — SP

Econsulting — CRL 0940 — Rua Torino, 161 — Santa Isabel — Viam&o / RS

Ap0ds o tratamento dos dados, as amostras sdo consideradas homogéneas o seguinte critério for atendido:
ss < 0,30pr

Onde:

S = desvio-padrdo entre as amostras avaliadas no teste de homogeneidade;

opr = desvio-padrdo designado

7.1.2. AVALIAGAO DA ESTABILIDADE

Para avaliacdo da estabilidade, também serdo utilizados os critérios estabelecidos pela norma 1SO
13528:2022. Serdo coletadas 3 amostras ao longo do envase dos itens de ensaio. Os parametros avaliados
foram os mesmos descritos no item 7.1.1, nas mesmas matrizes e pelo mesmo provedor externo.
Ap0ds o tratamento dos dados, as amostras sdo consideradas estaveis se o seguinte critério for atendido:
| y1 =¥2] < 030pr
Onde:
¥y, = média dos resultados obtidos no teste de homogeneidade;
Yy, = média dos resultados obtidos no teste de estabilidade;

opr = desvio-padrdo designado
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8. METODOS ANALITICOS

Os participantes do Programa de Ensaio de Proficiéncia em Metais devem utilizar seus procedimentos de

rotina na andlise dos itens de ensaio.

Os métodos/técnicas analiticos sugeridos e equivalentes para o programa s3o:

Parametro

Método/técnica sugerido e equivalente

Arsénio total

ICP: OES ou MS;
AAS: Forno de grafite;
Colorimétrico.

Chumbo total

ICP: OES ou MS;
AAS: Forno de grafite;
Colorimétrico: kit.

Cianeto total

Espectrofotometria;
Eletrodo ion seletivo

Ferro total

ICP: OES ou MS;

Colorimétrico: Absorcdo molecular por
Ortofenantrolina ou kit;

Absorcdo atdomica: Chama ou Forno de grafite;
Espectrofotométrico;

Fotometria de chama.

Manganés total

ICP: OES ou MS;

Absorcdo atdmica: Chama ou Forno de grafite;
Colorimétrico: kit.

Espectrofotométrico;

Fotometria chama.

Niquel total

ICP: OES ou MS;

Colorimétrico: kit Hach ou Dimetilglioxima;
Absorcdo atdmica: Chama ou Forno de grafite;
Espectrofotométrico;

Fotometria de chama.

Zinco

ICP: OES ou MS;

Absorcdo atdmica: Chama ou Forno de grafite;
Colorimétrico: kit.

Espectrofotométrico;

Fotometria chama.

Mercurio total

ICP: OES ou MS;

Absorcdo atdmica — Geragdo de Hidretos ou Vapor a
frio/geracdo de hidreto;

Amalgamacao;

Fluorescéncia.

DBO

Teste DBO 5 dias;
Respirométrico.

Rede Metroldgica RS
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Colorimétrico refluxo fechado;

Titulométrico refluxo fechado

Titulométrico refluxo aberto.
Espectrofotométrico.

ICP: OES ou MS;

Absorcdo atdmica: Chama ou Forno de grafite;
Colorimétrico: kit;

Espectrofotometria

ICP: OES ou MS;

Absorcdo atdmica: Chama ou Forno de grafite;
Colorimétrico: kit;

Espectrofotometria

ICP: OES;

Ferro dissolvido Absorcdo atdmica: Chama ou Forno de grafite;
Espectrofotométrico;

ICP: OES;

Absorcdo atomica: Chama ou Forno de grafite;

DQO

Aluminio dissolvido

Cobre dissolvido

Manganés dissolvido

Informamos que se o laboratério utilizar um método ou técnica diferente das sugeridas e equivalentes deste
programa, este NAO sera considerado nos resultados do grupo para definicio da média robusta e desvio
robusto, mas tera seu desempenho avaliado. As metodologias analiticas consideradas equivalentes foram

definidas pelo Grupo Técnico do programa na area de metais, sendo aprovadas pelo responsavel pelo GT.

9. REGISTRO E ENVIO DOS RESULTADOS

Os dados serdo enviados via site em um software para registro eletronico dos resultados. Para ter acesso a
este portal, cada participante receberd um nome de usuario (cédigo) e uma senha. A partir deste momento,
o participante devera entrar no portal que serd informado pela Rede, visando manter a confidencialidade do
processo. Em caso de duvida entrar em contato com a coordenacdo do EP até a data estipulada para envio
de resultados no cronograma.

O provedor informa aos participantes que caso o valor encontrado no ensaio seja inferior ao LQ, o valor do
LQ do laboratdrio deve ser reportado como resultado encontrado no PEP (via 1) e esta informac¢do também

deve ser descrita nas observacdes.
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10. CONFIDENCIALIDADE E IMPARCIALIDADE

A Rede Metroldgica RS se compromete em assegurar a confidencialidade quanto as informacdes
identificadas pelos participantes. Os resultados de cada participantes serdo apresentados no relatério de
cada rodada através de um cédigo/senha de identificacdo Unico. Apenas o laboratdrio tera acesso a este
codigo e devera manté-lo em sigilo.

A Rede Metroldgica RS ndo identifica individualmente os laboratérios participantes, assegurando também

desta forma a confidencialidade em relagdo a sua identificagdo.

Todas as atividades da Rede Metroldgica RS sdo realizadas de forma imparcial e o provedor adota algumas
politicas para manter este compromisso, como:

- Ndo aceitar resultados apds o prazo estabelecido no item 17, nem permitir a alteracdo destes;

- Ndo aceitar qualquer tipo de pressao comercial ou financeira;

- Ndo divulgar previamente resultados de homogeneidade e estabilidade para algum participante ou membro
do grupo técnico;

- Ndo divulgar resultados antecipados (antes do relatdrio preliminar) de forma individual para qualquer
participante.

O grupo técnico recebe o relatdrio preliminar antes da emissao oficial para analise critica e técnica dos dados.

O provedor ndo altera resultados apds o envio do relatério para o grupo técnico.

O laboratdrio deve comprometer-se a ndo tornar publicas as analises realizadas, os resultados de outros
laboratédrios e a manter sigilo sobre os resultados das medi¢Ges realizadas para esse programa até a emissdo

do certificado de participacao individual.

A Rede Metroldgica RS ndo divulgara nenhuma informacgdo confidencial a qualquer organismo de terceira
parte, a menos que o laboratdrio participante renuncie formalmente sua confidencialidade. Caso se faca
necessario, os resultados dos laboratérios poderdo ser divulgados para uma autoridade reguladora, os
participantes ficardo cientes de tal pratica com antecedéncia. Os resultados do programa poderdo, também,

ser utilizados para compor dados para publicagdo de artigos cientificos.
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11. INFORMACOES SOBRE RECLAMACOES, APELACOES OU SUGESTOES E CASOS DE
PERDA, DANO OU ATRASO DE AMOSTRAS

Caso o participante desejar formalizar uma reclamacdo, apelagdo ou sugestdo sobre o Ensaio de Proficiéncia
devera preencher o formuldrio FR 61 — Formulario para reclamacdo de clientes disponivel no link

“Downloads” filtrar por Qualidade no site www.redemetrologica.com.br, este documento permite que os

participantes apelem contra a avaliacdo do seu desempenho no programa de ensaio de proficiéncia. Apods
preenchimento o laboratério podera enviar o documento para a sede da Rede Metroldgica RS através do e-

mail interlab@redemetrologica.com.br. O prazo para apelacdo é de 15 dias corridos apds a emissdo do

relatério final. A Rede Metroldgica RS tem como politica avaliar, e em caso de procedéncia, atender todas as
reclamacodes, apelacdes e sugestdes.

Caso o participante apresente alguma perda, dano ou atraso nas amostras enviadas pelo provedor, deve
entrar em contato por email em até 5 dias Uteis apds o envio das amostras na data prevista neste documento.
Se o dano ou perda forem responsabilidade do provedor e forem procedentes, novas amostras serao

enviadas aos cuidados do responsavel técnico inscrito na comparacgao.

12. INFORMAGOES SOBRE FALSIFICAGOES E CONLUIO

Pode haver uma tendéncia entre alguns participantes a fornecer uma falsa impressdo otimista sobre suas
capacidades. Fraudes podem ocorrer de forma que dados verdadeiramente independentes nao sejam
apresentados. E fundamental que a participante analise criticamente seus resultados, verificando as
informacdes nas instrugdes do programa e no site para envio de resultados. Embora seja recomendavel que
todas as medidas razoaveis sejam tomadas pelos coordenadores para prevenir fraudes, convém que os
participantes sejam os responsaveis por evita-las. Cada laboratério participante devera se comprometer a
ndo compartilhar seus resultados com outros laboratdrios, mantendo sigilo até o recebimento do relatdrio
final.

O procedimento, caso o provedor suspeite de conluio ou falsificacdo, pode ser cancelar o parametro analitico
ou excluir o laboratdrio da rodada de comparagdo. Caso haja a suspeita de conluio ou falsificagdo por parte
dos laboratdrios participantes, estes terdo a oportunidade de se explicar antes de ser tomada qualquer

decisdo. Caso seja realmente evidenciado conluio e/ou falsificacdo, o laboratério sera excluido do EP.
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13. POTENCIAIS FONTES DE ERROS NO ENSAIO DE PROFICIENCIA

Na execucdo dos ensaios deste programa o laboratério pode, eventualmente, obter um resultado
guestionavel ou ndo aceitdvel. Dentro deste contexto, o participante deve investigar as causas de variacdo
existentes e tomar agGes corretivas adequadas. As principais fontes de erros analiticos para este ensaio de
proficiéncia sdo:

- Ensaios realizados fora do prazo estabelecido pelo PEP;

- Falta ou problemas de uso relacionados aos materiais de referéncia;

- Utilizacdo de equipamentos nao calibrados;

- Falta de treinamento dos analistas envolvidos;

- Problemas na diluicao das amostras;

- Nao cumprimento das orientacdes estabelecidas pelo PEP;

- Erro de unidade de medida;

- Problemas na diluicao das amostras;

14. ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS E AVALIAGAO DE DESEMPENHO

A andlise dos dados sera executada pela geréncia técnica da Rede Metroldgica RS. A analise estatistica sera
realizada utilizando a norma ISO 13528:2022 - Statistical methods for use in proficiency testing by

interlaboratory comparisons.

14.1. VALOR DESIGNADO (X,,)

O método estatistico utilizado serd o da estatistica robusta para determinar o valor designado (X,). As
técnicas de estatistica robusta sdo utilizadas para minimizar influéncia de valores dispersos (outliers) sobre
as estimativas de média e desvio-padrdo, mesmo assim o provedor fard uma analise de dados e quando
pertinente n3do considera estes outliers no calculo do valor designado como referéncia. O calculo do valor
designado para cada parametro sera realizado conforme previsto no Anexo C da norma ISO 13528:2022,

norma especifica de métodos estatisticos para uso em EP por comparac¢Ges interlaboratoriais.

O valor de referéncia (X,) sera avaliado para cada parametro com um N 2 6 participantes, de acordo com

os métodos/técnicas sugeridas e equivalentes e apds a retirada de valores considerados outliers. Para

Rede Metroldgica RS MODO04 — Protocolo EP Ensaios — rev28 Pagina 13 de 21



PEP EM ANALISE DE METAIS

MCTROLOGICA EM EFLUENTE INDUSTRIAL
""""""" RS PROTOCOLO N2 013/2025

qualguer parametro com um N < 6 participantes o provedor podera ndo determinar o valor de referéncia

(Xpt)-

14.2. DESVIO-PADRAO DESIGNADO (7,

O desvio-padrao designado para avaliacdo da proficiéncia dos laboratérios participantes sera calculado como
recomendado no item 7.7 da norma ISO 13528:2022. O desvio-padrdo robusto sera calculado a partir dos

resultados dos participantes, usando o algoritmo A do anexo C desta norma.

Outra opcdo para calculo do desvio-padrdo (Equacdo de Horwitz):

O desvio designado para avaliagdo da proficiéncia dos laboratérios participantes podera ser calculado como
recomendado no item 8.4.3 da norma ISO 13528:2022. O desvio-padrdo é calculado utilizando as equacgdes
propostas originalmente por Horwtiz e modificadas por Thompson, levando em consideragées os niveis de

concentracdo do analito expressos em fragdo massica. As equagdes para realizacdo dos célculos sdo:

Sec<1,2x107:

oy = 0,22c
Se:1,2x107<¢<0,138:

oy = 0,02c08495
Se c>0,138:

oy = 0,01c%5

14.3.INCERTEZA DO VALOR DESIGNADO - u(X,;,)

Aincerteza de medicdo padrdo (u) do valor designado sera determinada, para cada parametro avaliado, por

valor de consenso do grupo de participantes e calculada pela férmula:

1,25 = Opt
u(Xpe) = i

Onde:
0 pt € 0 desvio robusto.

n = numero de participantes que forneceram resultados e foram considerados no calculo.
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u = incerteza padrao.

CRITERIO DA AVALIACAO DA INCERTEZA DO VALOR DESIGNADO:
u(X,:) <030,

Onde:

u(Xpt) = incerteza padrdo do valor designado.

0 p¢ = desvio designado.

Para os parametros em que incerteza ndo atenda ao critério de ser menor do que 0,3 g;, a u(Xpt) sera
somada quadraticamente ao desvio-padrao designado. Como na u(Xpt) ja estdo incluidas as componentes
de incerteza devido a ndo homogeneidade e/ou instabilidade (nota 1 do item 7.7.7 da I1SO 13528:2022), a

incerteza da ndo homogeneidade e/ou instabilidade n3o precisara ser incluida para estes parametros.

14.4. ESTIMATIVA DA REPRODUTIBILIDADE ENTRE OS LABORATORIOS (CVGrupo)

O Coeficiente de Variagdo do grupo de laboratérios participantes (CVgrupo) € um pardametro que representa
a dispersdo entre os resultados dos laboratérios participantes. O CVgyp, foi calculado para cada parametro
realizado na rodada.

Para o célculo do coeficiente de variacdo é utilizada a equacgéao:

Cv,

Grupo

(%) = 22T % 100%
X

PT

Onde:

0pt € 0 desvio-padrdo designado;

Xp: € ovalor designado

14.5. ESTIMATIVA DE REPETIBILIDADE - CALCULO DO CVnrerno

cr,

Interno

(%) _ ) 11000

Lab

Onde:
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X Lab é a média aritmética dos resultados obtidos pelo participante;

S1ab Desvio-padrao das vias do laboratdrio participante.
= (Classificacdo dos Desempenhos dos participantes para precisdo (repetibilidade):

Se CVinterno(%) < 10% = Resultado aceitdvel

Se CVinterno(%) > 10% = Resultado ndo aceitavel (legenda: **)

Nota 1: O critério do CV interno para classificagdo de desempenho pode ser modificado dependendo do PEP

que estd sendo conduzido, adequando o mesmo aos métodos avaliados.

14.6. AVALIACAO DE DESEMPENHO

O desempenho de cada laboratério participante do Ensaio de Proficiéncia sera avaliado a partir da analise
estatistica dos resultados enviados, sendo definida a estimativa do valor de consenso.
- Se a incerteza do valor designado for menor do que 0,3*d;,;, a férmula utilizada sera:
7 = (Xi — Xpt)
Opt
Onde:

wn,
I

Z =Z-Score obtido pelo participante
X; = média aritmética dos resultados obtidos pelo participante “i”;
Xp¢ = valor designado;

Op¢ = desvio designado.

- Se a incerteza do valor designado for maior do que 0,3*0y,, a férmula utilizada sera:
(Xi - Xpt)

\/02 ot T U2(Xpe)

A

Onde:

s,
|

Z' =7'-Score obtido pelo participante
X; = média aritmética dos resultados obtidos pelo participante “i”;
Xp¢ = valor designado;

Op¢ = desvio designado;
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u(Xpt) = incerteza padrdo do valor designado;

ORIENTACOES A RESPEITO DA INTERPRETACAO DA ANALISE ESTATISTICA:

O Z-Score reportado para cada parametro no item 4 e os desempenhos dos participantes serdo classificados

como ACEITAVEL, QUESTIONAVEL ou NO ACEITAVEL, para cada um dos pardmetros em analise.

YR VAR¥IHRESULTADO ACEITAVE
Se2< |z| <3=
YR VARETIRESULTADO NAO ACEITAVE

A incerteza de medicdo do valor designado é calculada pelo provedor para cada parametro analisado com
base na rodada de comparacdo, através o desvio robusto utilizado no calculo do Z-Score. A mesma légica se

aplica em caso de avaliacdo por Z'-Score.

OBSERVACAO:

A andlise estatistica de desempenho por consenso serd realizada apenas para os parametros que tiveram no
minimo 06 participantes com métodos equivalentes. Caso esse nimero nao seja atendido, a avaliagdo de
desempenho sera realizada, assim como ndo foi informado os dados de média e desvio-padrédo robustos do

parametro ndo avaliado.

O provedor apds andlise critica dos resultados, o provedor podera optar por ndo reportar avaliacdo de
desempenho, caso o parametro tenha problemas significativos de homogeneidade e/ou estabilidade ou
eventuais problemas técnicos. Caso isso aconteca, a justificativa estara descrita nas consideragdes finais

(item 11).

Responsavel pelos célculos: Eng. Vinicius Almeida, Gerente Técnico da Rede Metroldgica RS.

14.7. CONSIDERACOES ADICIONAIS SOBRE A ANALISE ESTATISTICA

Os resultados serdo avaliados segundo as recomendacdes das normas ABNT ISO/IEC 17043:2024 e ISO
13528:2022. Sera realizada uma analise dos resultados enviados pelos participantes para identificacdo de

outliers. Caso sejam encontrados valores aberrantes, estes serdo excluidos da andlise estatistica para
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definicdo do valor designado, mas terdao mantida a avaliacao do desempenho. Portanto, todos os resultados
numeéricos reportados pelos laboratdrios serdo avaliados, independentemente de serem aberrantes ou de
terem entrado no célculo do X,,; e do ;.

Os algarismos significativos sdo importantes no momento de expressar o valor de uma dada grandeza medida
experimentalmente. No caso deste ensaio de proficiéncia, recomendamos que os participantes reportem
seus resultados com o numero de casas decimais, conforme estabelecido na ficha de instrucées técnicas

disponibilizada pelo provedor.

Responsavel pelos célculos: Eng. Vinicius Almeida, Gerente Técnico da Rede Metroldgica RS.

15.  CERTIFICADOS E RELATORIOS DO PROGRAMA

Ao final do programa, serdo fornecidos certificados de participagdo (via sistema) a todos os participantes.
Agueles que desejarem obter um certificado de desempenho, em pdf, evidenciando o desempenho do
laboratério ao longo do programa, deverdo efetuar solicitacdo via e-mail a Rede Metroldgica RS e enviar

cépia do cédigo de seu laboratdrio. Este certificado possui um custo adicional de RS 200,00.

Serd elaborado pela equipe da Rede Metrolégica RS um relatério da rodada do Ensaio de Proficiéncia,
contendo informacgdes como:

- identificacdo clara dos itens de ensaio, incluindo detalhes de preparagdo das amostras;

- participantes identificados apenas por cddigos e seus resultados;

- procedimentos utilizados para a analise estatistica dos dados;

- dados estatisticos incluindo a estimativa do valor real e os desempenhos dos participantes;

- comentdrios sobre o desempenho dos participantes.

Este Relatdrio sera enviado por e-mail para todos os participantes do Programa e disponibilizado na pagina
da Rede Metroldgica RS na Internet. O relatdrio final sera enviado 10 dias corridos apds o envio do relatério

preliminar.
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16. CUSTOS E FORMAS DE PAGAMENTO

. . Opgao 1 Opgao 2
el RIS (Metais) (fisico-quimicos)
Laboratdrios Associados da Rede Metroldgica RS RS 2.300,00 RS 1.000,00 RS 2.800,00
Laboratérios NAO Associados da Rede Metroldgica RS RS 2.500,00 RS 1.200,00 RS 3.200,00

A taxa de inscricdo ja inclui as despesas de transporte.

Forma de pagamento:

Forma de pagamento: boleto bancario
Prazo de Pagamento: 30 (trinta) dias a contar da data de emissdo da nota fiscal.
Condicdes Especiais de Pagamento como depdsito bancario e parcelamento uma solicitacdo deve ser

encaminhada para o e-mail: administrativo@redemetrologica.com.br no ato da inscri¢do, estando sujeita a

aprovagao.
Os empenhos/Ordem de compra/Pedido de Compra deverdo ser encaminhados antes do envio das

amostras para o e-mail: administrativo@redemetrologica.com.br.

Cancelamento de notas fiscais devem ser solicitados no mesmo més da emissio.

A inadimpléncia impossibilitara o acesso ao(s) certificado(s).

OBS: Informar no momento da inscricdo a opg¢do desejada. Exemplo: op¢do 1 + opgdo 2

17. CRONOGRAMA DE ATIVIDADES - PRAZOS

o Prazo Limite para Inscrigdo no Programa: 20 de fevereiro de 2026.

o Pagamento em 30 dias apds confirmagdo do PEP por e-mail aos inscritos.

o Envio das senhas: até dia 15 de margo de 2026.

o Envio dos itens de ensaio: 24 de margo de 2026.

o Abertura da caixa e inicio dos ensaios (amostras em condicdo de caixa): 27 de margo de 2026.
o Envio dos resultados (dados), via portal: até 15 de abril de 2026.

o Divulgagdo do relatdrio aos participantes: até 8 de junho de 2026.
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Qualquer duvida sobre o programa ou sobre o processo de inscricdo, pedimos a gentileza de contatar a

geréncia da Rede Metroldgica RS.

18.  POLITICA DE CANCELAMENTO - DESISTENCIA DA PARTICIPAGCAO

Os laboratérios inscritos poderdo manifestar interesse no cancelamento da contratacdo do programa até a
data do envio das senhas, conforme descrito no item 18. Caso o cancelamento seja solicitado até essa data,
o valor pago serd reembolsado integralmente ao contratante.

Se o cancelamento for solicitado apds o envio das senhas, serd cobrada uma taxa de 50% do valor contratado
para a efetivacdo do cancelamento da inscricao.

No caso de o cancelamento ser solicitado apds o envio das amostras contratadas, o provedor ndo realizara
reembolso de nenhum valor pago.

Para formalizar o cancelamento ou esclarecer duvidas, entre em contato conosco por meio do e-mail

pep@redemetrologica.com.br.

19. REFERENCIAS NORMATIVAS

ABNT NBR ISO/IEC 17043 — Avaliacdo da Conformidade — Requisitos gerais para a competéncia de provedores

de ensaio de proficiéncia.
ISO GUM - Guia para a Expressao da Incerteza de Medicgao.

ISO 5725 — 5 — Accurancy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 5: Alternative

methods for the determination of the precision of a standard measurement method.

ISO 5725 — 6 — Accurancy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 6: Use in

practice of accuracy values.

ISO 13528 — Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory comparisons.
MONTGOMERY, D.C. (2004), Introducdo ao controle estatistico da qualidade. LTC: Rio de Janeiro.
PROFICIENCY TESTING AUSTRALIA (PTA). Guide to Proficiency Testing Australia. Revised July, 2019.

Inmetro. NIT-Dicla-026 - Requisitos para a Participacdo de Laboratérios em Atividades de Ensaio de

Proficiéncia.
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Standard Methods for Examination of Water and Wastewater, 242 edi¢do, 2023.

20. PROCEDIMENTOS UTILIZADOS NO PROJETO E IMPLEMENTACAO DO
PROGRAMA

RM82 - Manual da Qualidade do Provedor de Ensaios de Proficiéncia
RMB8S5 - Procedimento para Designacdo do Valor de Referéncia e Calculo de Incerteza na area de Ensaios
RM72 - Cartilha para Preparacdo de Amostras Liquidas

MOD13 — Diretrizes para o preparo de amostras do PEP de Metais

21.  HISTORICO DE EDICAO

Edicao Data Historico de Alteragdo
00 09/07/2025 Publicacdo inicial do protocolo
01 14/08/2025 Atualizacdo do cronograma do programa
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