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RESUMO

OS LABORATORIOS DE ENSAIOS FiSICOS E QUIMICOS DEVEM COMPROVAR QUE A
METODOLOGIA UTILIZADA NAS SUAS CONDICOES ATENDE AOS CRITERIOS
ESTATISTICAMENTE VALIDOS E TAMBEM PRECISAM ESTIMAR A INCERTEZA DE
MEDICAO DOS RESULTADOS OBTIDOS. NO INTUITO DE FACILITAR A VIDA DO
PESSOAL DESSES LABORATORIOS, ESTE TRABALHO APRESENTA UMA FORMA
RAPIDA E FACIL DE VALIDAR E ESTIMAR INCERTEZA, POR MEIO DA REALIZACAO
DE 49 ENSAIOS, CUJOS RESULTADOS FORAM REGISTRADOS EM PLANILHA
ELETRONICA QUE FAZ OS CALCULOS ESTATISTICOS E MOSTRA SE OS
RESULTADOS ATENDEM OS CRITERIOS ESTABELECIDOS. ESSA VALIDACAO
PODE SER APLICADA NAS METODOLOGIAS DE ENSAIO EM AGUA, ESGOTOS,
LODOS E PRODUTOS QUIMICOS E MATERIAIS UTILIZADOS NO TRATAMENTO DE
AGUA E ESGOTOS. A SISTEMATICA PROPOSTA FOI _UTILIZADA NA
DETERMIANCAO DE TURBIDEZ, AVALIOU-SE QUE O ENSAIO E ADEQUADA AO
USO E CONCLUIU-SE QUE ESTE METODO FACILITA E AGILIZA O TRABALHO DO
TECNICO DO LABORATORIO.

PALAVRAS-CHAVE: Validagao de método, estimativa de incerteza, ensaios

INTRODUGAO

De acordo com o orientativo do Inmetro, DOQ-CGCRE-008, é fundamental que os
laboratérios disponham de meios e critérios objetivos para demonstrar, por meio da
validacdo, que os métodos de ensaio que executam conduzem a resultados confiaveis e
adequados a qualidade pretendida. O laboratério ao empregar métodos normalizados,
necessita demonstrar que tem condicdes de opera-los de maneira adequada, dentro das
condicbes especificas existentes nas suas instalacbes antes de implementa-los, nao
necessitando realizar os seguintes parametros: seletividade, linearidade, faixa de trabalho e
faixa linear, comparacdo de métodos, avaliacdo de aceitabilidade, robustez e comparacao
de precisdo entre métodos, desde que os parametros de validacdo estejam declarados no
métodos em questdo, entretanto se um método for modificado, o laboratério deve
assegurar que o método atendem aos requisitos pretendidos. Segundo o Guia para a
Expressdo da Incerteza de Medicdo do Inmetro, quando se relata o resultado de medicao, é
obrigatério uma indicacdo quantitativa da qualidade do resultado através da indicacdo da
incerteza e sem essa indicacdo os resultados ndo podem ser comparados, portanto é




necessario ter procedimento facilmente compreendido de aceitacdo geral para avaliar e
expressar a incerteza.




OBJETIVO

Demonstrar a aplicacdo do método de validacdo e estimativa de incerteza de forma facil e
rapida.

MATERIAL E METODOS

Definicdo de parametros de validacao

A validacdo proposta neste trabalho tem como referéncia o documento orientativo do
INMETRO - DOQ-CGCRE-008.

Os parametros de validacdo devem estar claramente declarados no plano de validacao.
Esses parametros devem ser calculados durante o processo de validacdo e podem variar de
acordo com o tipo de ensaio como mostra tabela 1 abaixo.

Tabela 1: Parametros e tipos de ensaio

Tipo de ensaio
Parametros o Determinacéo do Analise de | Propriedades
Qualitativo principal Tracos Fisicas
componente

Precisdo X X X
Especificidade/Seletividade X X X X
Tendéncia/Recuperacio X X X
Robustez X X X X
Sensibilidade/Faixa de N X X
trabalho

Limite de Deteccédo X X

Limite de Quantificacdo X

Plano de Validagao

Foi elaborado um programa de validacdo para determinacdo de turbidez, contendo os
responsaveis, situacido dos equipamentos, materiais de referéncia e datas de inicio e
término de cada processo de validacdo, coforme tabela 3.

Verificacao dos equipamentos e materiais de referéncia

Foi avaliado as condicdes de uso e verificacdo de calibracdo dos equipamentos e vidrarias, a
especificacao e validade dos reagentes e padrdes de referéncia, segundo os procedimentos
internos especificos, conforme tabela 3. Caso existam condicdes ndo conformes, deve ser
efetuado as manutencodes, calibracdes ou aquisicées devidas para depois passar a préxima
etapa.

Preparacdao das Amostras

Amostra é a unidade de um produto que mostra sua natureza, qualidade e tipo. Matriz é
amostra sem o analito de interesse que sera utilizada na preparacdo de outras amostras
com adicdo de padrdo com objetivo de avaliar as interferéncias do método.

Solucdo Padrio, considerada Material de Referéncia Certificado (MRC), é a solucédo padréo-
estoque utilizada para preparacdo das amostras com adicdo de padrdo. Foi preparada com
todos os cuidados e registros que garantem sua rastreabilidade ao Sistema Internacional
(Sl) e tem sua incerteza em relacdo a concentracdo do analito estimada com base nas
contribuicbes da pureza, volumetria e gravimetria. Caso seja usado padrdo adquirido
externamente, o mesmo deve possuir certificado, com rastreabilidade e incerteza.

Foram preparadas (07) replicatas independentes de cada amostra (de A a G) conforme
tabela 2.




Para possibilitar a avaliacdo da repetitividade intralaboratorial, as amostras foram
preparadas, por trés analistas diferentes, os mesmos que realizaram os ensaios.




Tabela 2: Preparacdao das amostras

Amostra | Analista Descricdo Concentracio Solvente
Matriz sem adicdo de :
A 1 padrio Zero Matriz
Matriz com a menor L. .

B 1 concentracao desejada do Proxwggta;% “gg'te de Matriz

analito ¢

Matriz com a maior L .

C 2 concentracao desejada do Valordrg?gl?tw)?adgocurva Matriz

analito ¢

Matriz com concentracio Meio da curva de .
D 2 média calibracdo Matriz
. L, Contida na curva de

E 3 Ponto intermediario com calibracdo e diferente Matriz

matriz .

das anteriores
x Préxima a média das

F 3 Padrédo de trabalho com amostras ou limite de Matriz

matriz o

especificacio
Padrao de trabalho sem N x Agua

G 3 matriz Igual a solucéo F Reagente

Para amostra B, sugere-se que a concentracdo seja de 20 % a 50% do limite maximo
permitido pela legislacao.

Registros da Validagao

O registro de validacdo é normalmente realizado em um relatério. Para facilitar o registro da
validacdo, ou seja, dados referentes a matriz utilizada, metodologia, faixa de trabalho,
procedimento, concentracdo das amostras, materiais de referéncia e equipamentos foi
utilizado o formulario padrao conforme tabela 3.

Tabela 3: Metodologia, equipamentos e materiais de referéncia

LABORATORIO: Inorganica DATA: 12/03/2013 RESPONSAVEL:  Elvira A. S. Venckunas
Ensaio: Turbidez (Faixa Baixa)

Método: Nefelométrico

Metodologia Referenciada: Standard Methods FOR THE EXAMINATION OF WATER & WASTEWATER 21st Edition
Limite da Legislacao/especiticacao 05 ppm Preencher a célula anterior com "% " ou "ppm" ou "ppb"
Faixa de '1rabalho: de 0,10 a 20 NTU

Instrucao de ‘I'rabalho/versao: PO-CQ0422

EQUIPAMENTOS E MATERIAIS DE REFERENCIA

Equipamentos e Vidrarias utilizados na realizagao do

. Validade da Calibragdo Certificado
ensaio
Turbidimetro HACH 2100N BP: 1381243 nov/14 7024170
Micropipeta RAININ EDP BP:1381314 jun/14 RBC 4805/13
Baldo de Vidro de 200 mL ago/15 BVT 4657
Padrdes e Reagentes Data de Validade Certificado Conc. Incerteza
. Valor d Valor da
B Data de validade do . - (jr N . .
Nome do padrdo ou reagente B Numero do certificaco  padrdo ou  incerteza no
padrdes ou reagente .
reagente certificado
Solugdo Padrdo Formazina 4000 NTU out/13 IonSol-17618 4000 NTU +40 NTU
Solugdo Padrio Formazina STABLCAL <0,10 NTU LOTE:8210 jul/13 HACH-26621-05 <0,J0NTU ndo consta
Soluc@o Padrao Formazina STABLCAL 20NTU LOTE:8211 jul/13 HACH-26621-06 20 NTU +=1NTU
Solugdo Padrido Formazina STABLCAL 200NTU LOTE:8207 jul/13 HACH-26621-07 200 NTU + 10 NTU
Solugio Padrao Formazina STABLCAL 1000NTU LOTE:8212 jul/13 HACH-26621-08 1000 NTU + 50 NTU
Solugdo Padrao Formazina STABLCAL 1000NTU LOTE:8212 jul/13 HACH-2461-02 4000 NTU +200 NTU




O planejamento da foram definidos a matriz, as concentracdes e os volumes preparados,
suficientes para todo o processo, conforme tabela 4.

Tabela 4: Planejamento da validagcao
PLANO DE VALIDAGAO
Matriz é uma amostra com todos os seus componentes exceto o analito de interesse.

Amostra Agua Final
Filtrag&o em 0,2um, Frasco Plastico - refrigeragéo - prazo
Data Coleta 11/03/2013  [Embalagem/Preservagéo ¢ geragao-p
48 horas
PREPARAGAO DE AMOSTRA
Volumes/massa Numero da vidraria
AMOSTRAS DESCRIGAO Concentrag Bala
¢ Padrao Total éo 2 'fm_ Pipeta
Volumétrico
A Matriz sem adi¢ao de padréo - 200 mL | 0,08 NTU | BVT 4657 [ FO500505C
B Matriz com menor concentragao 0,005mL | 200mL | 0,10NTU | BVT 4657 |F0500505C
desejada do analito
c Matriz com a maior concentragao 5000mL | 200mL | 100 NTU | BVT 4657 |F0500505C
desejada do analito
D Matriz com concentragdo média 1000 mL 200 mL 20 NTU | BVT 4657 | F0500505C
E alriz Com CONCelragao dierente @@s 1o 50 i | 200mL | 10NTU | BVT 4657 | F0500505C
F Padr&o de trabalho com matriz 0,050 mL 200 mL | 1,00 NTU | BVT 4657 [ F0500505C
G Padrio de trabalho sem matriz 0,050 mL 200 mL 1,00 NTU | BVT 4657 | FO500505C
RESULTADOS

Foram registrados, os técnicos que realizaram os ensaios, o valor teérico e os resultados
dos ensaios conforme tabela 5.
Tabela 5: Técnicos que realizaram os ensaios, valor tedrico e resultados

RESULTADOS DOS ENSAIOS
Técnicos [1 - Elvira |2 - Tania [3 - Durdes
Menor
DESCRICAO Sem analito | Concentracdo | Superior Médio Intermedidrio Padrao . Padrio SEM
.. COM Matriz Matriz
proximo (LD)
AMOSTRAS A B C D E F G
Valor tedrico (NTU) 0,08 0,1 20 20 10 1,0 1,0
Técnico Elvira Elvira Elvira Tania Tania Durées Duries
Replicatas/Data 07/10/2013 07/10/2013 | 07/10/2013 | 07/10/2013 | 07/10/2013 | 07/10/2013 | 07/10/2013
1 0,080 0,191 20,200 20,200 10,400 1,090 1020
2 0,084 0,183 20,200 20,200 10400 1090 1010
3 0,084 0,191 20,100 20,100 10,400 1,080 1010
4 0,078 0,181 20,100 20,100 10,500 1,080 1,000
5 0079 0,188 20,100 20,100 10400 1090 1,000
6 0076 0,181 20,100 20,100 10400 1,090 1010
7 0,079 0,185 20,100 20,100 10,400 1,090 1010
Média 0,08000 0,1857 20,129 20,129 10414 1,087 1,009
Desvio Padrao 000300 00043 0,049 0049 0038 0,005 0,0069
Limites de critérios de
aceitacdo  para % - 23 10 10 11 16 16
recuperacao/precisao
CALCULOS

Todos os calculos envolvidos e avaliacdo dos resultados obtidos nesta sistematica foram
realizados automaticamente na planilha do excel de registro de validagao.




Limite de Deteccao (LD)

Foi calculado de acordo com a equacdo 1, utilizando os resultados dos ensaios das 7
replicatas da amostra B, conforme coforme tabela 6.

LD = t.s equagéo (1)

Onde:

t = 3,143 para 99 % de grau de confianca (para as 7 replicatas da amostra B com 6 graus
de liberdade)

s = desvio padrido dos 7 resultados da amostra B

Deve considerar que o limite de deteccdao ndo podera exceder 20% do limite da legislacao
ou especificacdo que sera denominado “Valor Maximo de Limite de Deteccédo” (VMLD).

Tabela 6: Calculo do limite de detetegdo

Limite de Deteccao (LD) VMLD = 1/5 do Limite da Legislagao ou
LD calculado 0,089429 Especificacao

Valor Méximo de LD (VMLD) 0,10000

Conclusao |Atende ao critério de Limite de LD

Limite de Quantificacdao (LQ)

Foi calculado de acordo com a equacdo 2, utilizando os resultados dos ensaios das 7
replicatas da amostra B, conforme coforme tabela 7.

LQ = 5.s equacao
(2)

Deve considerar que o limite de quantificacdo ndo poderd exceder 60% do limite da
legislagcdo ou especificacdo e foi denominado “Valor Maximo de Limite de Quantificacao”
(VMLQ). Caso o LQ for menor que a incerteza, recalcular o LQ conforme equacéo 3.

LQ = :—4 equacio

(3)

Onde:
U = incerteza expandida

A soma do LQ mais a incerteza nao deve ultrapassar o limite da legislacdo ou especificacao.
Caso contrario, avaliar e melhorar o processo analitico, preparar outra solucdo com
concentracdo mais alta e repetir os ensaios. Se ndo conseguir atingir estes critérios, o
método ndo é adequado.

Tabela 7: Calculo de limite de quantificagdo

Limite de Quantificacio VMLQ = (Limite da Legislacio ou
Valor de LQ calculado 0,095 Especificacdo - Incerteza)
Valor maximo do LQ (VMLQ) 0,4250

Conclusdo |Atende ao critério de Limite de LQ

Linearidade

Foi calculado utilizando o coeficiente de correlacido linear entre os valores teéricos das
amostras: B,C,D,E e F e os valores médios das 7 replicatas das mesmas amostras, com o
recurso CORREL da planilha eletronica do Excel, conforme tabela 8. O método para ser
linear tem que apresentar valor calculado maior que o critério de aceitacdo de coeficiene de
correlacao linear cujo valor é 0,995.




Tabela 8: Calculo de linearidade

Linearidade >0.995 = Limite estabelecido no Standard
Coeficiente de Correlagdo Linear (amostras B a F) 1,000 Methods 21? edi¢ao

Critério de Aceitagdo de Coeficiente de Correlacdo Linear >0995

Conclusao |Atende ao critério de Linearidade

Seletividade

Foram comparados, conforme tabela 9, os 7 resultados da amostra G com os 7 resultados
da amostra F, através dos testes “F” (diferenca entre as precisdes), de acordo com a
equacdo 4. Para 7 resultados o F,..q € igual a 4,28 com 6 graus de liberdade.

2
Fcalculado = j_:z equagéo
(4)

Onde:

e “S” é o desvio padrao calculado das 7 replicatas de cada amostra F e G;
e 52 e s? sdo variancias de cada amostra, com a maior variancia no numerador;

Se F cuado TOr menor que Fipen00 @S variancias podem ser consideradas iguais, isto é, a
matriz ndo tem um efeito importante sobre a precisdo do método na faixa de concentracéo
em estudo.

Neste caso, os desvios padrdo dos dois grupos de resultados (amostras F e G) e a
igualdade das médias podem ser testados com a distribuicdo t de Stundent como segue
abaixo.

O valor de “S?” é a soma das varancias dos componentes individuais do erro aleatorio,
através da equacdo 5:

52 — (6:53)+(6.5%)

12
(5)
Onde:
s? e s? sdo os mesmos utilizados no célculo do teste F.

equacao

Com os valores das médias e do S?, foi encontrado o valor de “t .4 através da equacédo
6:

_ %1+ x| ~
tcalculado - > equa(;ao
2s%
7
(6)
Onde:

x, = média dos resultados da amostra F;
x, = média dos resultados da amostra G;

Se teaeusdo fOr menor que 2,18 (para 12 graus de liberdade para as duas amostras), entdo o
método é seletivo, ndo sofrendo interferéncia significativa da matriz. Caso contrario, os
interferentes da matriz deverdo ser investigados por testes de robustez, para definir os
limites de aplicacdo e/ou deve-se descartar o uso do método.

Tabela 9: Calculo da seletividade

Seletividade - Avaliacdo do efeito da matriz

Teste F (amostra F e G) 2,00 Critério de aceitacdo das diferenga entre as|<4.28 - 95% de confianca e 6 graus de liberdade em

Teste T (amostra F e G) 0,447 Critério de Aceitagdo das diferengas entre [<2,18 - 95% de confianca e 12 graus de liberdade

Conclusdao Atende ao critério de seletividade

Exatidao
a) Materiais de Referéncia




Foi comparado, conforme tabela 10, os resultados do padrido de trabalho sem matriz
(Amostra G) com a concentracdo nominal do padréo, utilizando critério de deciséo, o indice
Z (Z-Score), calculado de acordo com a equacéo (7):

7= (xzabs—xu) equacao
(7)

Onde:

X,qp = Média dos valores das 7 replicatas da amostra G;

%, = valor aceito como verdadeiro;

s = desvio padrao dos valores das 7 replicatas da amostra G.

Critérios para avaliacdo do Z-¢.:

|z| < 2 = resultado satisfatério, o método possui exatiddo estatisticamente valida;

2 < |z| < 3 = resultado questionavel, preparar nova amostra e refazer os célculos;

|z| > 3 = resultado insatisfatério, o método ndo é exato e deve ser revisto ou descartado.

Tabela 10: Calculo de exatiddo do Material de Referéncia
Materiais de Referéncia

Z score € o nimero de desvio padrao da amostra G

| 2] 1,242
Critério de Aceitacdo z| <=2  Satisfatdrio 2<| z| <=3 Questiondvel | z| >3 Insatisfatério
Conclusio |Atende ao critério de Exatiddo

b) Recuperacao

Foi calculado conforme tabela 11, a % de recuperacido das concentracées das Amostras B,
C, D, E e F. Neste calculo foi utilizado como referéncia o valor médio das 7 replicatas da
amostra A, utilizando a equacao 8.

Recuperacédo (%) = @xloo
3

equacao (8)
Onde:

c, = concentracdo determinada de cada amostra (média dos valores das 7 replicatas da
amostra B, C, D, E e F);

c, = concentracdo determinada na amostra (média dos valores das 7 replicatas da amostra
A);

c; = valor nominal de cada amostraB, C,D,E e F

Critério de aceitacao:
Para determinar o critério de aceitacdo da recuperacdo deve ser utilizada a férmula
empirica de HORWITS, conforme a equagéo 9.

Valor calculado = 2(1-05t0g¢) equacao

(9)

Onde:

Valor calculado = % da variacdo da recuperacao

LogC = logaritmo do valor teérico de cada amostra (B, C, D, E e F).

A porcentagem de recuperacéo deve estar contida na faixa entre 100 + o valor calculado.

Tabela 11: Calculo de recuperagio




Recuperacdo

Amostras B C D E F = .

Y% Recuperagao 106 100 100 103 10T % Recupe;agaol;ieve estar contido entre
Critério de Aceitagdo sim sim sim sim sim 100 = ojvalor calculado

Conclusao Atende ao critério de Recuperagdo em todas as amostras.

Precisao

E o grau de concordancia entre os resultados obtidos nas seguintes condicdes: mesmo
procedimento de medicdo, mesmo técnico, mesmo equipamento usado sob mesmas
condicdes, mesmo local e repeticdes em curto espaco de tempo. Foi obtido a precisido para
cada um dos trés técnicos que participaram da validacdo (1,2 e 3), calculando o limite de
repetitividade com os dados de todas as replicatas de cada técnico.

a) Repetitividade

Foi calculado, conforme tabelal2, o desvio padrao relativo (DPR) das amostras B a G. Se o
DPR for menor que o valor calculado para o limite de precisdo (formula empirica de
HORWITS), a variacdo é aceita. Caso alguma amostra estiver com DPR acima do critério de
aceitacdo, deve refazer as 7 replicatas. Foi utilizado a equacdo 10 para calcular a
repetitividade de cada amostra.

DPR = %xloo equacio

(10)
Onde:

DP = desvio padrao;
CM = concentracdo média determinada na amostra

Tabela 12: Calculo de repetitividade

Repetitividade

Amostras B C D E F G DPR deve ser menor que o
DPR 234 024 024 0,36 045 0,68 Limite Calculado para cada
Critério de Aceitagdo sim sim sim sim sim sim amostra
Conclusao Atende ao critério de Repetitividade em todas as amostras

b) Precisdo intermediaria

Foi calculado, conforme tabela 13, o Desvio Padrdo Relativo Intermediario (DPRI) das
amostras B a F. Neste caso a precisdo foi determinada através do calculo do (DPRI),
utilizando a equacéo 11.

_ (SIx100) ~
DPRI = v €quacao
(11)

Onde:

S/ = desvio padrido da precisdo intermediaria com operadores diferentes

CMD = concentracdo média determinada (média de todos os resultados das amostras B,C,
D,EeF).

Calcular a média dos limites de critério de aceitacdo (ML);

ML = (soma dos limites B a F)/5

Se o DPRI for menor que ML o método esta adequado, caso contrario deve verificar qual
amostra esta com variabilidade maior e repetir.

Para o célculo do Sl foi utilizado a equagéo 12.
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S = |- 92 equacdo
(12)

Onde:
y, = cada resultado obtido;
y = representa a média aritmética de cada resultado obtido.

Tabela 13: Calculo de precisdo intermediaria

Precisdo Intermediaria
Desvio Padrio da Precisdo Intermedidria 0,033
Amostras B C D E F
o O DPRI tem que ser menor
S(resultado - média) 0000113 001428571 0014286 0,00857 0000143 Ty
Meédia aritimética de todas as concentrag 102220 e
Meédia aritimética dos limites do critério 14
Desvio Padrio Relativo Intermedidrio 03
Conclusdo |Atende ao critério de Precisdo Intermedidria .
Incerteza

Para a estimativa da incerteza dos resultados dos ensaios, foi considerado que todos os
componentes de incerteza que contribuem para a incerteza padrdao combinada abrangidos
por esta forma de validacdo, estdo presentes no nimero de repeticdes das n observacdes
independentes, executadas durante a validacdo do método. Desse modo, adotou-se a
estimativa de incerteza do tipo A como forma de caracterizar a dispersdo dos valores do
mensurando, conforme Guia para a Expressdo da Incerteza de Medicdo, 3? edicdo, 2003,
INMETRO.

A estimativa da incerteza foi obtida pelo conjunto de dados de amostras com adicdo de
padrdo (amostras B, C, D, E e F), conforme verifica-se na tabelal3.

a) Incerteza padrao

Foi calculado a incerteza padrdo (u) através do desvio padrdo agrupado das 7 replicatas de
cada amostra e o desvio padrdo médio, através da equacédo 13.

DPM

u= Equacao

V7
(13)
Onde:
DPM = Média aritmética dos desvios padrdo das 5 amostras (B aF) cujas amostras sdo com

efeito matriz

b) Incerteza expandida

Foi utilizada a tabela da distribuicdo de Student com v = n -1 graus de liberdade e nivel de
confianca de 95% e calculado conforme equacido 13. Obtidos na planilha conforme tabela
14.

U=tpau Equacéo
13

Onde:

tim-1)= 2,45 para 6 grau de liberdade

11



Tabela 14: Calculo da incerteza

Incerteza A incerteza tem que ser menor que
Incerteza Expandida U 00275 95% confianga, k=2 tolerancia

Tolerancia da incerteza 0,1600 Corresponde ao limite do padrdo de trabalho

Critério de aceitacio sim

Conclusao Atende ao critério de Incerteza

Avaliacdo da validagdao do método

A metodologia atende todos os critérios de validagcdo, portanto o método esta adequado
ao uso. A expressdo do resultado, para este método sera: ( X,X + 0,027 ) NTU

CONCLUSAO

Verifica-se a viabilidade de aplicacdo da sistematica de validacdo e estimativa de incerteza,
avaliando todos os parametros principais necessarios para avaliacdo de método, com 49
ensaios e com auxilio de planilha excel. Assim todos os calculos sido efetuados de forma
automatica, agilizando e facilitando o trabalho do técnico de labotoério.

RECOMENDAGOES

Quando o critério néo for atendido em algum dos parametro avaliados , antes de refazer os
ensaios, as seguintes acdes devem ser avaliados:

e Avaliar se houve erro de aplicacdo da instrucdo do método;

e Avaliar se houve erro na transcricdo de dados;

e Avaliar se houve erro nos calculos.
Caso haja problema em algum parametro de validacdo e, mesmo com todas acdes de
correcdo tomadas ndo atendeu ao critério de aceitacdo, o método pode ser aprovado com
ressalva, sugerindo acbes pertinentes de controle de qualidade. Para problemas com
reprodutibilidade, sugere-se implantacdo do spike e repetitividade pode ser utilizado
ensaios em duplicatas.
A estimativa de incerteza deve ser apresentada apds cada resultado de ensaio, na mesma

unidade de medida, precedida do sinal . Os valores numéricos do resultado e sua incerteza
ndo devem ser dados com um numero excessivo de digitos. Quando a incerteza expandida
U ou uma incerteza padrdao v for dada, raramente é necessario mais que dois digitos
significativos para a incerteza. Os resultados devem ser arredondados para serem
coerentes com a incerteza dada.

Normalmente adotam-se uma faixa de trabalho cujo valor central da curva, corresponda a
100 % do valor normalmente encontrado na rotina e o valor maximo da curva, 150% do
valor central. Desta forma evita uma incerteza expandida superior ao Limite de
Quantificacdo, pois, como esta metodologia de calculo utiliza o calculo da incerteza
agrupada, um desvio padrdo de uma concentracao muito alta, aumentara significativamente
a incerteza da metodologia avaliada.
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