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AVALIACAO DA CONFORMIDADE

PROTOCOLO DO PEP DE ENSAIOS n2 02/2026

Nome do PEP: PEP EM ENSAIOS SUBSEQUENTES DA AMOSTRAGEM no Estado do ES — Matrizes: agua bruta e
sedimentos.

1. OBJETIVOS

Este Programa tem o propdsito de:

- determinar o desempenho dos participantes para os ensaios propostos;

- monitorar continuamente o desempenho dos participantes;

- propiciar subsidios aos participantes para a identificagdo e solu¢do de problemas analiticos;
- ldentificar diferencas interlaboratoriais;

- agregar valor ao controle da qualidade dos participantes; e

- fornecer confianga adicional aos clientes dos participantes.

2. COORDENACAO

A Coordenacdo deste Ensaio de Proficiéncia serd conduzida pela Conformita — Avaliacdo de Conformidade,
CNPJ 27524069/0001-70, cujo enderego fiscal € Av. Dr. Nilo Pecanha, n2 3228, 22 andar, sala 14 Bairro Jardim Europa,
Porto Alegre.

Nome do colaborador E-mail/telefone Empresa
pep@conformita-rs.com.br/
Whatsapp: 51 99977-9964

Marilia Rodrigues (Gerente de PEP) Conformita

A equipe Conformita possui um Grupo Consultivo de Especialistas de provedores externos da area para suporte
técnico. Segue:

Nome do colaborador E-mail/telefone Empresa ou Instituicao
Andréa Vidal dos Anjos contato@conformita-rs.com.br Conformita
Otdvio Heringer n.amaral@tommasiambiental.com.br Tommasi Ambiental
Julié Rosemberg Sartoretto j.-rosemberg@tommasiambiental.com.br Tommasi Ambiental

3. ACREDITACAO

A Conformita é acreditada na ABNT NBR ISO/IEC 17043:2024 pela Cgcre sob o nimero PEP 0031.

O escopo acreditado esta disponivel no link:
https://www.gov.br/inmetro/pt-br/assuntos/acreditacao-reconhecimento-bpl/organismos-acreditados/provedores-
de-ensaios-de-proficiencia/escopos/PEP0031.pdf

4. ACORDOS DE CONFIDENCIALIDADE E IMPARCIALIDADE COM O PARTICIPANTE

A Conformita mantém a confidencialidade em rela¢do aos resultados dos participantes através da defini¢do
de um cddigo uUnico e exclusivo no Programa de Ensaio de Proficiéncia, que garantira a confidencialidade do
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laboratdrio no Programa. Somente o laboratério e a Coordenacao do PEP da Conformita conhecerdo este cddigo.
Caso a Conformita seja obrigada por Lei, devera disponibilizar para as Autoridades Reguladoras ou Ministério Publico
todas as informacdes do participante ou cliente.

Os relatérios do PEP ndo sdo documentos publicos, estando disponiveis (através do envio ou disponibilizado
no sistema) apenas para os participantes do Programa.

Os dados do PEP, assim como as anadlises estatisticas, poderdo ser utilizados pela Conformita para fins
académicos, como por exemplo, artigos técnicos e cientificos. Nestas situacdes, a Conformita assegura a total
confidencialidade em relac¢do a identificacdo dos participantes e a correlacdao dos dados.

A Conformita ndo identifica (nomeia) os Laboratdrios participantes, assegurando também desta forma a
confidencialidade em rela¢do a sua identificagcdo. Caso seja realizada Reunido de Discussdo Técnica do Programa apos
o encerramento do Programa e o Laboratério deseje participar, o mesmo renuncia a confidencialidade do seu nome.

Todas as atividades da Conformita sdo realizadas de forma imparcial e, afim de assegurar a equidade dos
participantes, assume como compromissos:

- ndo aceitar o envio de resultados apds o prazo estabelecido neste documento, assim como qualquer
alteracdo dos resultados apds o envio;

- ndo aceitar qualquer tipo de pressao comercial ou financeira indevida;

- ndo divulgar qualquer tipo de resultado relacionado a homogeneidade e estabilidade dos itens para qualquer
cliente, participante ou membro do Grupo Consultivo;

- ndo divulgar resultados individuais de forma preliminar a respeito do programa para qualquer cliente,
participante ou membro do Grupo Consultivo.

*Cabe ressaltar que o Grupo Consultivo recebera o Relatério finalizado do PEP para realizar a andlise critica do
conjunto de dados antes da emissao para os participantes.

5. CONLUIO

E de responsabilidade de cada participante do Programa agir de forma imparcial ao longo de todas as
atividades relacionadas ao EP.

A Conformita toma todas as medidas possiveis para evitar o conluio entre os participantes, conforme as
especificidades de cada PEP.

Caso seja constatada qualquer situacdo que possa evidenciar uma tentativa de conluio, a Conformita entrara
em contato com as partes envolvidas para esclarecimentos.

Nas situacGes em que se confirmar os atos de ma-fé, a Conformita se reserva ao direito de excluir o(s)
participante(s) do Programa e desconsiderar os dados informados por eles. Nestas situa¢des, ndo cabera reembolso
dos valores do Programa.

6. CRITERIOS PARA PARTICIPACAO NO PEP

O PEP em ensaios subsequentes da Amostragem da Conformita estd aberto a todos os laboratdrios de ensaios
com atuacdo na area que realizem os ensaios de acordo com os “métodos/técnicas sugeridas e equivalentes” do
programa que desejarem participar, mediante preenchimento de uma ficha de inscricdo on-line, disponivel no site
https://www.conformita-rs.com.br em Servicos — Ensaios de Proficiéncia, e pagamento da taxa de participacdo no
prazo limite estipulado neste documento.

O numero minimo de participantes serd de 12 participantes e o nimero maximo de inscritos sera de 28
laboratérios.
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7. ITENS DE ENSAIO E RODADA:

O PEP em ensaios subsequentes da Amostragem sera realizado em 01 rodada e contara com os seguintes

parametros para serem medidos:

7.1 ENSAIOS
Matriz Parametro/Preservagio Unidade de medida
pH a 25°C* -
Condutividade a 25°C* uS/cm
Temperatura da agua*™ °C
Temperatura do ar °C
Agua bruta (ensaios subsequentes) | OD* mg/L de O,
ORP* mV
Turbidez* NTU
Salinidade* PSU
Transparéncia* m
Coleta para o ensaio de Fitoplancton |Fitoplancton*
, L L Ind/mL
em agua bruta (Qualitativo e Quantitativo)
Coleta para os ensaios Escherichia coli* NMP/100mL
Microbioldgicos em agua bruta Coliformes totais NMP/100mL
. . pH* -
Sedimentos (ensaios subsequentes) ORP* pucy
COoT* %
Aluminio* mg/kg
Chumbo mg/kg
Coleta para os ensaios em Ferro mg/kg
sedimentos Manganés mg/kg
Cromo mg/kg
Zinco mg/kg
Vanadio mg/kg

*Ensaio onde sero feitos os testes de homogeneidade e/ou estabilidade definido pelo Grupo Consultivo.

** Com relagdo ao numero de casas decimais, o laboratério deverd reportar de acordo com seus
procedimentos internos. O provedor realizara os calculos em Excel sem truncar valores, porém no reporte de
resultados poderd informar e truncar valores ao designar os valores e reportar o Z- escore ou Z’-escore com duas
casas decimais. A sistematica de arredondamento sera adotada conforme o Excel.

Os resultados dos ensaios microbioldgicos devem ser expressos em NMP/100mL e estes serdo convertidos

para Log10 para os célculos.

As andlises propostas deverdo ser realizadas em 02 vias, devendo constar o registro do resultado na ficha
eletronica de registro dos resultados gerada pelo Google form (informac6es nas instrucGes da rodada) e no FG que
devera ser entregue para os participantes por e-mail para que seja impresso e levado no dia da coleta.

7.2 FAIXAS DE CONCENTRAGCAO

Tabela - Faixas de concentragao

Matriz Parametro

Minima - Maximo

Unidade de Preservagao da
medida amostra
(recomendagao)
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Agua bruta pH a 25°C 4,0 -10,0 - Ensaios
(ensaios Condutividade a subsequentes
subsequentes) 25°C 30-4500 us/cm
Temperatura da 15,00 — 35,00 °C °c
agua
Temperatura do ar 10,00 - 40,00 °C °C
oD 3-12 mg/L de O,
ORP -400 a 400 mV
Turbidez 0ab50 NTU
Salinidade 0,00 a 2,50 PSU
Transparéncia 0,0-10,0 m
Coleta para o Lugol, frasco
ensaio de Fitoplancton éscuro e
Fitoplancton em (Qualitativo e 200 —200.000 Ind/mL | refrigeragé?c .
agua brut,a ‘(em Quantitativo) Cc\’/:zaggcr’?::eréz ge €
laboratdrio) Plancton (20 Micra)
Coletaparaos | escperichia coli 0 —20.000 NMP/100mL
ensaios e
. L Frascos estéreis e
Microbiolégicos em . ~
agua bruta (em Coliformes totais 0-20.000 NMP/100mL refrigeracgo
laboratério)
Sedimentos — pH 5,0-9,0 - Coleta com draga
ensaios ORP -300 até 300 Iy de profundidade
subsequentes de3m-—
Coleta para os coT 0,0-10,0 % orientagdo que
ensaios de Aluminio 500,0 — 70.000,0 mg/kg pH e ORP sejam
Sedimentos (em Chumbo 0,5-100,0 mg/kg manuseados com
laboratério) Ferro 1000,0 — 70.000,0 mg/kg cuidado para
Manganés 20,0 —900,0 mg/kg medigdo em
Cromo 0,5-100,0 mg/kg campo em meio
Zinco 0,5-100,0 mg/kg aquoso.
o COT e metais
Vanadio 0,5-100,0 mg/kg (frascos plasticos)
e refrigeragdo

A faixa é uma previsdo, podendo sofrer altera¢des da natureza.
Informacgdo aos participantes:

Caso o valor encontrado no ensaio seja inferior ao LQ, o Laboratdrio deve informar como resultado o préprio
LQ para a via 1 (por exemplo, se o resultado encontrado for 8 u.m.* e o LQ for 10 u.m., o valor a ser relato é de 10
u.m.). No campo de observac¢es deve ser relatado que o valor registrado é menor que 10 u.m (< LQ). Quando isso
ocorrer, o provedor nao inclui o valor informado pelo participante na determinac¢do dos valores designados, porém
o Laboratério terd seu desempenho avaliado.

*u.m. = unidade de medigao

Em PEP de Amostragem os participantes devem ficar atentos aos registros dos resultados de campo para que
o registro realizado em campo seja IGUAL ao registrado na ficha eletronica. Essa conferéncia é feita pela equipe da
Conformita que deve ter uma foto dos resultados de campo que sdo comparados com os registros digitais. Caso
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haja qualquer divergéncia da informacao a politica da Conformita é entrar em contato com o participante e verificar
o porqué da divergéncia de informacdes. Esse registro é realizado por e-mail para que fique a evidéncia da
informacao e, se necessario, os dados alterados de acordo com os dados brutos (foto) do PEP.

7.3 METODOS EQUIVALENTES

Tabela — Métodos equivalentes

Matriz Parametro Técnicas/Métodos
oH 3 25°C Eletrométrico ou Potenciométrico
Referéncia: SMWW, 24a Edi¢cdo, Método 4500 H+
- < Aro Condutivimétrico
Condutividade a 25°C Referéncia: SMWW, 24a Edi¢cdo, Método 2510
Temperatura da dgua*™ Medigéo_direta ,
Referéncia: SMWW, 24a Edi¢cdo, Método 2550
Temperatura do ar Medicdo direta
Referéncia: SMWW, 24a Edi¢do, Método 2550
Agua bruta oD Eletrométrico ou Luminescéncia
(ensaios Referéncia: SMWW, 24a Edicdo, Método 4500-0 G
subsequentes) ORP* Eletrométrico ou Potenciométrico
SMWW, 24a Edi¢cdo, Método 2580
Turbidez* Turbidimétrico ou Nefelométrico
Referéncia: SMWW, 24a Edi¢cdo, Método 2130 B (Nefelométrico)
Salinidade* Eletrométrico

Referéncia: SMWW, 24a Edi¢cdo, Método 2520 B
Disco de Secchi

Transparéncia*

Coleta parao
ensaio de
Fitoplancton

Fitoplancton*
(Qualitativo e

Obrigatdrio utilizar os amostradores de profundidade, previstos no
guia da CETESB 42 Edicdo, Método L5.303 (Garrafa de Van Dorn e
Rede de Plancton - 20 Micra)

Quantitativo) L. . .
Técnica de microscopia

Substrato enzimatico — Tubos multiplos

Referéncia: SMMW 242 Edicdo 2023 — Método 9221 - F
Substrato enzimatico — cartela;

Referéncia: SMMW 242 Edicdo 2023 — Método 9223 - B
Substrato enzimatico — cartela;

Referéncia: SMMW 242 Edicdo 2023 — Método 9223 - B
Substrato enzimatico — Tubos multiplos

Referéncia: SMMW 242 Edicdo 2023 — Método 9221 - F
Eletrométrico ou Potenciométrico

em agua bruta

Escherichia coli*

Coleta para os
ensaios
Microbiolégicos
em agua bruta

Escherichia coli

Coliformes totais

Coliformes totais

*
Sedimentos — PH Referéncia: EPA 9045D:2004
ensaios Eletrométrico ou Potenciométrico
subsequentes | ORP* Referéncia (adaptada para meio aquoso):
SMWW, 24a Edi¢do 2023, Método 2580
COT* Método de combustdo catalitica em alta temperatura
Referéncia: EPA/600/R-02/069
col Aluminio* ICP —OES
oletaparaos o imbo Referéncia: Referéncia: EPA Método 6010D: 2018
ensaios em
. Ferro
sedimentos —
Manganés
Cromo
Zinco
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ATENCAOQ: Se o laboratério utilizar um método ou técnica diferente das sugeridas e equivalentes deste programa, este
ndo sera considerado nos resultados do grupo para definicado dos valores designados. As metodologias analiticas
consideradas equivalentes foram definidas pelo Grupo Consultivo do programa na area, sendo aprovadas pela equipe
da Conformita. Todas as medidas necessarias para garantir a similaridade, sdo tomadas antes da realizacdo do EP e
estdo definidas no FG 017 do Programa. Apds a analise estatistica do desempenho dos participantes, podera ocorrer
a separacao por técnicas, desde que o n de participantes seja adequado.

Obs: separagao das técnicas de tubos multiplos e cartelas para E. coli e Coliformes totais, por ndo serem consideradas
equivalentes. Para analise deve ter no minimo 06 participantes para cada método.

8. ESCOLHA DO METODO DE ENSAIO

Os participantes do PEP deverdo utilizar seus procedimentos de rotina na andlise dos itens de ensaio. Os
métodos/técnicas analiticos sugeridos e equivalentes para o programa est3o relacionados na tabela 1 do item 6.3.

As amostras do Programa devem ser tratadas pelos laboratérios como amostras de rotina.

9. PREPARACAO/PRODUCAO, ARMAZENAMENTO E DISTRIBUICAO DE ITENS DE ENSAIO

N3do aplicdvel preparo de amostras, o PEP sera realizado com ensaios subsequentes e o processo de
amostragem realizado por cada participante.

O laboratdério devera comparacer ao local de coleta conforme cronograma com seus equipamentos,
balde/extensores, dragas, frascos/preservantes, caixas, colete salva vidas, gelos para realizacdo das medicBes de
campo e coleta de amostras. Lembramos que a logistica do laboratdrio até o local de coleta e a logistica de retorno
do local de coleta até o laboratério é da responsabilidade de cada participante, assim como os materiais para a coleta.

Para os ensaios de Fitoplancton e Microbioldgicos vdo orientacGes aos participantes em como proceder para inicio
dos ensaios.

Local da amostragem: Praia Grande/ES — Localiza¢do: https://maps.app.goo.gl/kXuiPTAqeFYRg9LW8

As coletas serdo embarcadas em 02 barcos com capacidade de 03 pessoas em cada barco, mais o condutor.
Pela légica de realizacdo das coletas cada laboratério terd em torno de 1h para a realizacdo das coletas entdo
iniciaremos as 8h30 com a previsao de finalizagao 17h30.

Os laboratdrios serao divididos em pequenos grupos, o barco se deslocara até o local de coleta através do GPS, e cada
um realizard sua coleta. No segundo barco estara a equipe da Tommasi para a realizagdo das medicdes de
Homogeneidade e/ou estabilidade. O ordem das coletas sera realizada na seguinte sistematica:

- Os laboratdrios que coletaram para amostragem ensaios subsequentes, fitoplancton e micro, serdo nas primeiras
viagens.

- As coletas para sedimentos serdo realizadas depois, de modo que ndo interferiram na amostra para ensaios
subsequentes, fitoplancton e micro.

Ap0s a finalizacdo das medicGes os laboratérios registrardo os dados da amostragem e ensaios subsequentes e a
Conformita registrara através de fotos as informacdes.
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10. POTENCIAS FONTES DE ERROS NO ENSAIO DE PROFICIENCIA

Na execugdo dos ensaios deste PEP o laboratdrio pode, eventualmente, obter um resultado questionavel ou
insatisfatério. Dentro deste contexto, deverd investigar as causas de variacdo existentes e tomar agdes corretivas
adequadas. As potenciais fontes de erro podem ser devido ao treinamento do analista, desempenho do equipamento
(ajuste, manutencdo ou calibracdo), uso de padrbes ou materiais de referéncia inadequados, condi¢des ambientais da
analise, execucdo do método de ensaio, erro de unidade de medida ou diluicdo aplicada, entre outros.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de pH pelo Método Eletrométrico (Potenciométrico)

1. Erros Relacionados ao Eletrodo:

hidratacdo inadequada do eletrodo, contaminacao do eletrodo, envelhecimento do eletrodo, obstrucao ou
contaminacdo da Juncdo de Referéncia, Bolhas de Ar na Solucdo de Referéncia Interna e resposta Lenta do Eletrodo.

2. Erros de Calibracao:

Uso de Solugdes Tampdo Vencidas ou Contaminadas, Calibracdo Incorreta (NiUmero de Pontos ou Ordem) e Variacdo
de Temperatura entre a Calibracdo e a Amostra.

3. Erros Relacionados a Amostra: temperatura da Amostra, forca idbnica da amostra, contamina¢do da amostra,
homogeneidade inadequada da amostra e Tempo de Estabilizagdo Insuficiente.

4. Erros Operacionais e Ambientais: Limpeza Inadequada do Eletrodo entre Amostras, Erro de Leitura (Visual),
Varia¢des de Temperatura Ambiente e Interferéncia Eletromagnética.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de Condutividade a 25°C pelo Método Condutivimétrico

1. Erros Relacionados a Calibragdo e aos Padrdes: uso de padrdes vencidos ou contaminados, preparag¢do incorreta
dos padrdes, temperatura incorreta dos padrdes na calibragdo e calibragdo insuficiente.

2. Erros Relacionados a Célula de Condutividade: limpeza inadequada da célula, canos fisicos a célula, bolhas de ar
presas na célula e armazenamento incorreto da célula.

3. Erros Relacionados a Temperatura da Amostra: ndo aclimatiza¢do da amostra a 25°C e compensagao automatica
de temperatura (ATC) ineficaz ou desativada.

4. Erros Relacionados a Amostra e Procedimento: contamina¢do da Amostra, diéxido de carbono (CO2) atmosférico,
tempo de estabilizacdo insuficiente, homogeneizacdo inadequada da amostra e interferéncias eletromagnéticas.
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Principais Fontes de Erros no Ensaio de Temperatura por Medicdo Direta

1. Erros Relacionados ao Termdmetro: calibracdo incorreta ou ausente, termémetro danificado, variacdo na resposta
do termémetro e limpeza inadequada do Termémetro.

2. Erros de Procedimento na Medigdo: imersdo insuficiente da Sonda/Bulbo, ndo esperar a estabilizagdo da Leitura,
contato com as paredes do recipiente, agitacao inadequada da amostra e contaminacdo da amostra.

3. Erros Ambientais e de Amostra: variagbes de Temperatura Ambiente, amostra exposta ao sol ou fontes de
Calor/Frio, recipiente da Amostra e evaporacdo da Amostra.

4. Erros de Observacdo (para termdmetros analdgicos): erro de paralaxe.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de Oxigénio Dissolvido (OD) pelo Método Eletrométrico ou de Luminescéncia

1. Erros Relacionados a Calibragdo e Manutencgdo do Sensor/Sonda: Calibracdo Incorreta ou Ausente, Contaminacgado
ou Danos na Membrana (Método Eletrométrico), Esgotamento ou Contaminacdo do Eletrélito (Método
Eletrométrico), envelhecimento do Sensor/Eletrélito/Membrana e Biofilme no Sensor (Ambos os Métodos).

2. Erros Relacionados a Temperatura: ndo Compensacdo da Temperatura (ATC) e variacbes de Temperatura na
Amostra.

3. Erros Relacionados a Amostra e ao Procedimento: geragdo ou perda de bolhas de ar, agitagdo inadequada da
Amostra Durante a Medicdo, Interferentes Quimicos (Método Eletrométrico), VariagGes de Pressdo Barométrica,
Tempo de Estabilizacdo Insuficiente e Contaminacdo da Amostra Durante a Coleta/Anélise.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de ORP pelo método Eletrométrico ou Potenciométrico
1. Eletrodo de Medicao (Platina ou Ouro)

Contaminagao da Superficie: A superficie do eletrodo de platina ou ouro pode ser contaminada por substdncias
organicas, 6leos, graxas ou precipitados inorganicos. Essa contamina¢do forma uma camada isolante que impede o
contato direto com a amostra, resultando em leituras lentas, instaveis e imprecisas.

Polarizacdo: Em amostras com baixa forca iGnica ou com reagdes redox lentas, o eletrodo pode sofrer polarizacdo, ou
seja, acumulo de espécies na superficie do eletrodo que alteram seu potencial.

Armazenamento Inadequado: O armazenamento do eletrodo em solugdes inadequadas (como agua destilada por
longos periodos) pode levar a desidratacdo e a perda da sensibilidade.

Envelhecimento do Eletrodo: Com o tempo e o uso continuo, a superficie do eletrodo pode se tornar menos
responsiva, exigindo limpeza ou substituicao.

2. Eletrodo de Referéncia (Calomelano, Ag/AgCl)
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e Problemas na Juncgdo Liquida: A juncao liquida é a interface entre o eletrdlito do eletrodo de referéncia e a
amostra. Entupimentos ou obstruc¢des nessa juncgdo (por precipitados de KCl, por exemplo) impedem o fluxo
adequado de ions, causando leituras instaveis, lentas ou erradas.

e Perda de Eletrdlito Interno: O eletrélito do eletrodo de referéncia (geralmente KCl saturado) pode vazar ou
ser diluido, alterando o potencial de referéncia e levando a erros.

e Contaminacao do Eletrdlito: A contaminacao do eletrdlito interno pode alterar suas propriedades e,
consequentemente, o potencial do eletrodo de referéncia.

e Temperatura: O potencial do eletrodo de referéncia é dependente da temperatura, e variagGes significativas
podem impactar a precisdao da leitura do ORP.

3. Solucdes Padrao de Calibracao

e Preparo Incorreto: SolugcGes padrdo preparadas incorretamente (concentragdo errada, uso de reagentes de
baixa pureza, volume impreciso) introduzirdo erros sistémicos na calibracéo.

e Contaminacdo: As solugdes padrdo sdo sensiveis a contaminacdo por impurezas ou microrganismos, que
podem alterar seu potencial redox real.

e Validade e Armazenamento: Solucdes padrdao tém um prazo de validade e devem ser armazenadas
adequadamente (em frascos escuros, fechados e em temperatura controlada) para evitar degradacgéo.

e Oxidacdo/Reducdo por Exposicdo ao Ar: Algumas solucdes padrdo de ORP s3o sensiveis a oxidacdo ou redugdo
guando expostas ao ar, alterando seu valor.

4. Amostra

e FlutuagOes de Temperatura: O potencial ORP é altamente dependente da temperatura. Variagdes na
temperatura da amostra durante a medicdo podem causar erros significativos. Recomenda-se que a medicao
seja feita a uma temperatura constante ou que se aplique uma compensagdo de temperatura.

e pHda Amostra: Embora o ORP ndo seja diretamente o pH, o potencial redox de muitas espécies é
influenciado pelo pH. Uma grande variagcao de pH entre as amostras pode dificultar a comparagao direta dos
valores de ORP, a menos que se padronize o pH ou se compreenda a relagdo ORP-pH para o sistema em
estudo.

e Presenca de Interferentes: Algumas substancias presentes na amostra podem reagir com o eletrodo ou com
as espécies redox de interesse, interferindo na medigao.

o Degradagdo da Amostra: Amostras bioldgicas ou quimicamente instdveis podem sofrer alteragées no seu
potencial redox ao longo do tempo apds a coleta, antes da medigao.

e Heterogeneidade: Se a amostra ndao for homogénea, diferentes pontos podem apresentar diferentes valores
de ORP.

e Forca lonica: Amostras com baixa forga iGnica podem causar instabilidade nas leituras devido a menor
condutividade.

5. Equipamento (Medidor de ORP/Potenciémetro)

e Calibracgdo Incorreta: A calibragdo inadequada do medidor (ndo seguindo os procedimentos ou utilizando
solugdes padrdo erradas) resultara em leituras imprecisas.

e Baterias Fracas: Em medidores portateis, baterias fracas podem causar instabilidade e erros nas leituras.

e Interferéncia Eletromagnética: O equipamento pode ser suscetivel a interferéncias eletromagnéticas de
outros equipamentos proximos, afetando a estabilidade da leitura.

e Problemas de Conexdo: Cabos danificados ou conexdes frouxas entre o eletrodo e o medidor podem levar a
leituras erraticas.

e 6. Técnicas de Medigdo e Condi¢des de Operagao
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e Tempo de Estabilizacdo Insuficiente: E crucial aguardar tempo suficiente para que a leitura se estabilize apds
a imersao do eletrodo na amostra. Leituras prematuras resultardao em erros.

e Agitacdo Inadequada: A agitacdo da amostra pode influenciar a velocidade de resposta do eletrodo e garantir
uma leitura representativa. No entanto, agitacdo excessiva pode introduzir oxigénio na amostra ou causar
bolhas no eletrodo, afetando a medicao.

e Limpeza e Manutencado dos Eletrodos: A falta de limpeza regular e a manutencao preventiva dos eletrodos
podem levar ao acumulo de residuos e contaminacdo, comprometendo a precisao.

e Contaminacgdo Cruzada: A ndo lavagem adequada dos eletrodos entre as medi¢cdes de diferentes amostras
pode levar a contaminacgdo cruzada.

e Exposicdo ao Ar Atmosférico: Durante a medicdo, a exposicao prolongada da amostra ao ar pode alterar o
potencial redox, especialmente em amostras sensiveis ao oxigénio

Principais Fontes de Erros no Ensaio de Turbidez pelo Método Nefelométrico

1.Erros Relacionados a Calibracdo e PadrGes: Padrdoes de Formazina Vencidos ou Contaminados, Armazenamento
Inadequado dos Padrdes, Curva de Calibragdo Inadequada e Qualidade da Agua de Diluic3o

2. Erros Relacionados a Célula de Amostra (Cuveta): Arrancées, Sujeira ou Marcas de Dedo, Orientacdo Incorreta da
Cuveta, Bolhas de Ar na Amostra da Cuveta e Condensac¢do na Cuveta.

3. Erros Relacionados a Amostra: Gases Dissolvidos, Material Sedimentdvel, Variacdo de Temperatura da Amostra e
Coloracdo da Amostra.

4. Erros Operacionais e de Equipamento: Nao Homogeneizag¢do Suficiente da Amostra, Equipamento N3o Estabilizado
ou Danificado e Interferéncia de Luz Ambiente.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de Salinidade pelo Método Eletrométrico

1. Erros Relacionados a Calibracdo e Padrbes: padrdes de Salinidade vencidos ou vontaminados, qualidade e o
manuseio dos padrbes sdo criticos, temperatura incorreta dos PadrGes na Calibracdo (A condutividade e,
consequentemente, a salinidade, sdo altamente dependentes da temperatura). Se os padrdes nado estiverem na
temperatura de calibracdo (geralmente 25°C), e o equipamento ndo compensar a temperatura de forma adequada, a
calibracdo sera distorcida. Calibracdo insuficiente.

2. Erros Relacionados a Célula de Condutividade (Sonda): limpeza inadequada da Célula, Danos Fisicos a Célula, Bolhas
de Ar Presas na Célula e Armazenamento Incorreto da Célula.

3. Erros Relacionados a Temperatura da Amostra: Temperatura da Amostra Diferente da Temperatura de Referéncia:
A salinidade é normalmente reportada a 25°C. Se a amostra ndo estiver a 25°C e o equipamento ndo possuir uma
compensacado automatica de temperatura (ATC) eficaz, ou se o sensor de temperatura estiver danificado, a leitura de
condutividade bruta ndo sera corretamente convertida para a salinidade padronizada. Embora a maioria dos
equipamentos modernos possua ATC, é sempre preferivel que a temperatura da amostra esteja a mais préxima
possivel de 25°C para minimizar a dependéncia do fator de correcao.

Coeficiente de Temperatura Incorreto: O algoritmo de compensacdo de temperatura assume um coeficiente de

temperatura médio para a agua. Para solugdes com composi¢Oes iGnicas muito diferentes da agua do mar tipica, o
coeficiente real pode variar, introduzindo um pequeno erro se a amostra estiver muito longe de 25°C.
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4. Erros Relacionados & Composicdo da Amostra e Procedimento: Composicdo |6nica Diferente da Agua do Mar Padr3o,
Contaminacdo da Amostra, Homogeneizacdo Inadequada da Amostra e Tempo de Estabilizacdo Insuficiente.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de Transparéncia pelo método Disco de Secchi
1. Condi¢bes Ambientais

e Luminosidade Solar: A intensidade e o angulo da luz solar sdo fatores criticos. Um sol muito forte pode
causar ofuscamento e dificultar a visualizacdo do disco, enquanto um dia nublado ou com pouca luz pode
subestimar a transparéncia real. O ideal é realizar as medi¢Oes entre o meio da manha e o meio da tarde
(geralmente entre 10h e 16h), com o sol alto no céu, e sempre no lado sombrio do barco para evitar
reflexos.

e Reflexos na Superficie da Agua: Ondula¢des na superficie da dgua, causadas por vento ou correnteza, criam
reflexos que podem obscurecer o disco, levando a leituras subestimadas da transparéncia. A medicdo deve
ser feita em condicGes de superficie calma, se possivel.

o Angulo de Observacdo: A posicdo do observador em relacdo ao sol e a 4gua é crucial. Se o observador estiver
de frente para o sol, o brilho ofuscara a visdo. Observar o disco da sombra do barco minimiza os reflexos e
melhora a visibilidade.

2. Equipamento (Disco de Secchi)

e Limpeza do Disco: O disco deve estar perfeitamente limpo. Algas, sujeira, riscos ou abrasdes na superficie
podem alterar a forma como a luz é refletida e absorvida, resultando em leituras inconsistentes ou imprecisas.

e Corda e MarcacgGes: A corda do disco deve ser de material que ndo estique (por exemplo, Dacron ou nylon
trancado sem elasticidade) e as marcacGes de profundidade (geralmente a cada 0,1 ou 0,5 metro) devem ser
claras, precisas e resistentes a agua. Uma corda que estica ou marcagdes apagadas introduzem erros na
profundidade lida.

e Peso do Disco: O peso do disco deve ser suficiente para garantir que ele afunde verticalmente, mesmo em
presenca de correntes leves. Um disco muito leve pode ser desviado, resultando em leituras imprecisas da
profundidade.

3. Técnica de Medicdo e Observador

e Erro de Leitura Pessoal (Subjetividade): Esta é talvez a maior fonte de erro. A determinagdo da profundidade
de desaparecimento e reaparecimento do disco é subjetiva e depende da acuidade visual do observador, da
sua experiéncia e de sua interpretagdo do "desaparecer" e "reaparecer". Diferentes observadores podem
obter resultados ligeiramente diferentes para a mesma amostra de agua.

e Velocidade de Baixar/Levantar o Disco: O disco deve ser baixado lentamente até o ponto em que ele
desaparece e, em seguida, levantado lentamente até o ponto em que ele reaparece. Uma velocidade muito
rapida pode levar a uma estimativa incorreta. A profundidade de Secchi é a média entre a profundidade de
desaparecimento e a profundidade de reaparecimento.

e Olhos no Nivel da Agua: O observador deve manter os olhos o mais préximo possivel do nivel da dgua para
minimizar distorc¢des visuais e garantir um angulo de observacdo consistente.

e Usode Oculos de Sol Polarizados: Oculos de sol polarizados podem ser Uteis para reduzir o reflexo da superficie
da dgua, mas é importante que o mesmo tipo de dculos seja usado consistentemente em todas as medicGes
para evitar introducao de vieses.

e Ponto de Medi¢do: A medicdo deve ser realizada no mesmo local e na mesma profundidade, sempre que
possivel, para garantir a comparabilidade dos dados.

www.conformita-rs.com.br FG 064 — rev. 00

pep@conformita-rs.com.br Pagina 11 de 23


http://www.conformita-rs.com.br/

Conf .3 | PROTOCOLO DO PROGRAMA
Conformitd | pr nsal0 DE PROFICIENCIA

4. Caracteristicas da Agua

e Cor da Agua: Aguas naturalmente muito escuras (devido a matéria organica dissolvida, por exemplo) podem
ter uma transparéncia de Secchi baixa, mesmo com poucas particulas em suspensao. O disco de Secchi mede
a profundidade de penetragdo da luz, que é afetada tanto por particulas quanto pela cor da agua.

e Tamanho e Tipo das Particulas: Particulas muito pequenas ou muito grandes, bem como a sua forma e
composicdo, podem afetar como a luz é dispersa e, consequentemente, a leitura de Secchi. Por exemplo,
algas filamentosas podem ter um efeito diferente na visibilidade do disco do que sedimentos finos.

e Sombras e Objetos Submersos: A presenca de sombras (do barco, pontes) ou objetos grandes submersos
(rochas, vegetacdo aquatica) na linha de visdo pode influenciar a percepgao do observador e levar a leituras
imprecisas.

Principais Fontes de Erros no Ensaio de Fitoplancton (Quantitativo e Qualitativo) pelo Método da Rede e Microscopia (CETESB
L5.303)

1. Erros Relacionados a Coleta com Rede: Tamanho da Malha da Rede Inadequado, Volume de Agua Filtrado
Incorreto, velocidade e Duragdo do Arraste Inconsistentes, Entupimento da Rede (Clogging), Danos Mecanicos aos
Organismos (arrastes muito rapidos, manuseio brusco da rede ou a pressao da agua durante a filtragdo podem
danificar ou desintegrar células frageis de fitoplancton, levando a uma subestimacdo da abundancia e dificultando a
identificacdo) e Amostragem Nao Representativa do Local (A coleta deve ser feita em pontos e profundidades que
representem a coluna d'adgua e a heterogeneidade espacial do corpo d'dgua. Amostrar apenas uma camada
superficial ou um ponto isolado pode nao refletir a comunidade fitoplanctonica total).

2. Erros Relacionados a Preservacdo da Amostra: Fixador Inadequado ou em Concentragdo Errada, Tempo de Fixagdo
Inadequado, Armazenamento Inadequado e Contamina¢dao da Amostra.

3. Erros Relacionados a Analise Laboratorial (Microscopia): Homogeneiza¢do Inadequada da Amostra, Erros na
Diluigdo ou Concentragdo da Amostra.

Erro de Contagem e Identificagdo:

o Viés do Analista: Experiéncia insuficiente do analista, fadiga visual ou falta de treinamento especifico
podem levar a erros de identificagdo (género/espécie), contagem (subestimar ou superestimar) e
diferenciacdo entre células vivas/mortas ou detritos.

o Identificacdo Incorreta: A identificacdo err6nea de espécies pode impactar seriamente a analise
qualitativa e a interpretagao ecoldgica. O uso de chaves taxonGmicas atualizadas e a comparag¢dao com
materiais de referéncia sdo cruciais.

o Células Danificadas ou Parcialmente Visiveis: Células que foram danificadas durante a coleta ou
preservacao sao dificeis de identificar e contar, introduzindo incerteza.

o Interferéncia de Detritos: A presenca de grande quantidade de detritos (particulas inorganicas,
material organico ndo fitoplancténico) pode dificultar a visualizacdo e contagem do fitoplancton.

e Erro na Camara de Contagem (Ex: Sedgewick-Rafter, Neubauer):

o Volume Incorreto da Camara: Pequenas variagdes no volume da camara de contagem ou sua limpeza
inadequada podem introduzir erros na contagem volumétrica.

o Preenchimento Inadequado: Preencher a cdmara muito rapido ou com bolhas pode causar um arranjo
nao uniforme das células.
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o Subamostragem da Camara: Contar apenas uma porc¢do da camara de forma inconsistente pode nao
ser representativo do total de células.

e Calibracdo do Microscdépio e Ocular: A calibracdo do microscépio e da ocular com uma lamina micrométrica é
essencial para medir o tamanho dos organismos e estimar o volume celular com precisao para biovolume e
biomassa. Erros nessa calibracao afetam diretamente os dados quantitativos.

e Resolucdo e lluminacdo Inadequadas: A qualidade da imagem fornecida pelo microscépio (resolucdo,
contraste, iluminacdo) é fundamental para a identificacdo precisa e contagem.

Principais fontes de erros para E. coli e Coliformes totais pelo método Substrato enzimatico — cartela;

1.Erros Relacionados a Coleta e Manuseio da Amostra: Contaminacdo da Amostra Durante a Coleta, Tempo e
Temperatura de Armazenamento Inadequados, Amostra com Cloro Residual, Volume da Amostra Incorreto.

2. Erros Relacionados ao Procedimento da Cartela: Hidratagdo Insuficiente/Exagerada, Erro na Inoculacdo da Cartela.
Contaminacdo da Cartela Durante a Inoculacdo, Uso de Cartelas Vencidas ou Armazenadas Incorretamente.

3. Erros Relacionados a Incubacdo: Temperatura de Incubacgdo Incorreta (A temperatura de incubacdo é critica para o
crescimento bacteriano e a atividade enzimatica. Desvios da temperatura ideal (geralmente 35 + 0,5°C para E. coli e
coliformes totais, mas verificar especificacbes do fabricante) podem inibir o crescimento bacteriano ou a producao
enzimatica, resultando em contagens subestimadas ou falsos negativos), Tempo de Incubacdo Incorreto, Ambiente
de Incubagao.

4. Erros Relacionados a Leitura e Interpretacdo: Interpretacdo Subjetiva dos Resultados (Cor/Fluorescéncia),
Equipamento de Leitura (se aplicavel) Ndo Calibrado, Contagem Incorreta dos Pogos Positivos, Crescimento de
Bactérias Atipicas/Ndo-Alvo e Inibicdo por Matriz da Amostra.

Principais fontes de erros para E. coli e Coliformes totais pelo método Substrato enzimatico — tubos multiplos

O ensaio de E. coli e coliformes totais pelo método do Substrato Enzimatico em Tubos Multiplos, conforme o Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater (SMWW), 242 Edi¢do, Método 9221 F, é uma variagdo do
método tradicional do Niumero Mais Provavel (NMP) que incorpora os substratos enzimaticos para detec¢do mais
rapida e especifica. Embora oferega vantagens sobre o NMP cldssico, ele ainda esta sujeito a diversas fontes de erro
gue podem afetar a precisao e a confiabilidade dos resultados.

1.Erros Relacionados a Coleta e Manuseio da Amostra: Contaminacdo da Amostra Durante a Coleta (E fundamental
usar frascos estéreis e seguir procedimentos assépticos rigorosos), Tempo e Temperatura de Armazenamento
Inadequados,Amostra com Cloro Residual, Volume da Amostra Incorreto.

www.conformita-rs.com.br FG 064 — rev. 00

pep@conformita-rs.com.br Pagina 13 de 23


http://www.conformita-rs.com.br/

Conf .53 | PROTOCOLO DO PROGRAMA
Conformitd | pr nsal0 DE PROFICIENCIA

2. Erros Relacionados a Preparacdo das DiluicGes e Meios de Cultura: Diluicdes Imprecisas, Meio de Cultura
Contaminado, Meio de Cultura Preparado Incorretamente, Armazenamento Inadequado dos Reagentes/Meios,
Inoculacdo Incorreta dos Tubos, Temperatura de Incubacdo Incorreta, Tempo de Incubacdo Incorreto e Ambiente de
Incubacao.

3. Erros Relacionados a Leitura e Interpretacao:

Interpretacdo Subjetiva (Cor/Fluorescéncia): Embora os meios com substratos enzimaticos fornecam uma indicacdo
visual clara (mudanca de cor ou fluorescéncia), a interpretacdo pode ter um grau de subjetividade, especialmente em
reacgoes fracas ou intermedidrias. A falta de treinamento adequado do analista e a padronizacdo na leitura sdo cruciais.

Erro na Contagem de Tubos Positivos: A contagem precisa do numero de tubos positivos em cada diluicdo é essencial
para o calculo correto do NMP. Erros de contagem resultardo em valores de NMP incorretos.

Utilizacdo Incorreta da Tabela de NMP: O calculo do NMP baseia-se em tabelas estatisticas. O uso da tabela errada
para o numero de tubos e diluigdes utilizadas, ou erros na consulta da tabela, levara a resultados incorretos.

Falsos Positivos/Negativos Inesperados: Embora o método seja mais especifico que o NMP tradicional, algumas
bactérias ndo-alvo podem, ocasionalmente, dar reacdes cruzadas ou a matriz da amostra pode inibir a reacao,
causando resultados atipicos. O uso de controles de qualidade (positivos e negativos) é fundamental para validar cada
lote de andlise.

Crescimento Atipico: Crescimento bacteriano que ndo produz a cor ou fluorescéncia esperada pode ser ignorado,
levando a falsos negativos para a presenga de enzimas.

Principais fontes de erros dos Metais em Sedimentos

A andlise de metais em sedimentos pelo método ICP-OES (Espectrometria de Emissdo Optica com Plasma
Indutivamente Acoplado), conforme a EPA Método 6010C: 2007, é uma técnica poderosa e amplamente utilizada. No

entanto, sua precisdo e exatiddo podem ser comprometidas por diversas fontes de erro que abrangem desde a coleta
da amostra até a interpreta¢do dos dados no laboratério.

1. Erros Relacionados a Amostragem e Preservacgdo: Contaminagdo da Amostra, Amostragem N3do Representativa,
Perda de Analitos e Homogeneizacdo Insuficiente.

2. Erros Relacionados a Preparacdo da Amostra (Digestdo):

O método EPA 6010C exige a digestdo prévia da amostra para solubilizar os metais. Geralmente, sdo utilizados os
métodos de digestdo acida, como o EPA 3050B (digestdo acida em bloco aquecido) ou 3051A (digestdo assistida por
micro-ondas). Os erros nesta etapa sdo criticos:
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e Digestdo Incompleta: Se a matriz do sedimento ndo for completamente digerida (solubilizada), os metais
contidos nas por¢des nao digeridas ndo serdo liberados para andlise, levando a resultados subestimados.
Sedimentos complexos (com alta matéria organica, minerais refratarios) sdo mais desafiadores.

e Contaminacdo dos Reagentes: Acidos e outros reagentes usados na digestdo devem ser de grau analitico de
alta pureza (ultra-puro ou "trace metal grade") para evitar a introdu¢do de metais traco na amostra.

e Contaminacdo do Material de Vidraria/Plastico: Toda a vidraria e utensilios devem ser rigorosamente limpos
com procedimentos especificos de descontaminacgdo para metais.

e Perda por Volatilizagdo Durante a Digestdo: Alguns elementos, como mercurio (Hg) e arsénio (As) em certas
formas quimicas, podem ser volateis em altas temperaturas ou em presenca de acidos oxidantes, levando a
subestimacdo. O controle da temperatura e o tipo de digestdo sdo importantes para esses elementos.

e Formacdo de Precipitados: Durante a digestao, podem formar-se precipitados insolUveis que "seqliestram"
parte dos metais, impedindo sua detecgao.

3. Erros Relacionados a Andlise por ICP-OES:

Interferéncias Espectrais: Esta € uma das fontes de erro mais comuns em ICP-OES. A emissdo de luz de um elemento
pode se sobrepor a linha de emissdao de outro elemento de interesse (interferéncia direta ou de sobreposicdo) ou
causar um aumento no sinal de fundo (interferéncia de fundo).

Interferéncias de Matriz: A presenca de altas concentragdes de outros elementos na amostra (ex: Al, Fe, Ca em
sedimentos) pode afetar a intensidade do sinal do analito devido a efeitos de plasma (supressdo ou aprimoramento
de sinal), transporte da amostra ou ionizagdo. A corre¢do de matriz (diluicdo, adicdo de padrdo interno,
correspondéncia de matriz) é essencial.

e Calibracdo Incorreta:

o Padrdes de Calibragao Imprecisos: Os padrdes devem ser preparados com precisao a partir de
solugdes estoque certificadas e de alta pureza. Erros na preparagao ou padrdes degradados
comprometem toda a calibragao.

o Nao Linearidade da Curva: A curva de calibragdao deve ser linear na faixa de concentra¢do dos
analitos. A falta de linearidade (especialmente em concentragdes elevadas) ou a calibragdo com
pontos insuficientes pode levar a resultados imprecisos.

o Drift do Instrumento: A sensibilidade do instrumento pode mudar ao longo do tempo (drift). A
analise de controles de calibragdo continua (CCV) periodicamente é vital para monitorar e corrigir o
drift.

e Ajustes Incorretos do Instrumento: Parametros operacionais do ICP-OES (poténcia de RF, fluxos de gas do
plasma, posicdo da tocha, altura de visualizagdo) devem ser otimizados para cada analito e matriz. Ajustes
inadequados podem afetar a sensibilidade e introduzir interferéncias.

e Contaminacdo do Sistema: Tubula¢Ges, nebulizador, cdmara de spray ou tocha podem ser contaminados por
residuos de amostras anteriores ou poeira, levando a "carry-over" (contaminacdo residual) e resultados
falsamente elevados. A limpeza e o enxdgue adequados entre as amostras sdo cruciais.

e Interferéncias Fisicas: Viscosidade, tensdo superficial, ou a presenca de particulas na amostra podem afetar a
eficiéncia do transporte da amostra para o plasma, resultando em supressdo ou aumento de sinal.

e Limites de Detec¢do/Quantificacdo (LD/LQ): A incapacidade de detectar ou quantificar elementos abaixo do
limite do método ou do instrumento pode ser um problema, especialmente para metais tragco em
concentragdes ambientais.
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e Erro do Operador: Falta de treinamento, desatencdo durante a analise, ou erros no registro e processamento
dos dados podem levar a resultados incorretos.

4. Erros Pds-Analise

e Calculos Incorretos: Erros na aplicacdo de fatores de diluicdo, correcdes de branco ou unidades de medida
podem levar a resultados finais equivocados.

e Interpretacdo Inadequada dos Dados de CQ: N3o interpretar corretamente os resultados dos controles de
qualidade (brancos, padrdes, amostras fortificadas, duplicatas de laboratdrio) pode levar a liberagdo de
dados ndo confidveis.

11. ENVIO DOS ITENS DE ENSAIO

Para Amostragem: Ndo ha preparo de amostras neste PEP. O laboratério realiza as coletas, medicGes e logistica
das amostras, sendo a responsabilidade do participamte.

12. ATRASQOS, PERDAS OU DANOS DOS ITENS DE ENSAIO

Nao aplicavel.

Para Amostragem:

N3o serdo tolerados atrasos ao horario da coleta.

E de responsabilidade do participante a coleta e armazenamento de amostras, conforme seu procedimento.
Demais orientagOes técnicas estardao disponiveis no FG 012 - Orienta¢les participacdo PEP enviado para cada
participante inscritos antes da data da amostragem.

13. REGISTRO E ENVIO DOS RESULTADOS

Os resultados ao provedor serdo enviados pelos laboratérios participantes através de link que serd
disponibilizado pela Conformita conforme sera indicado nas instrugdes/orientagdes do PEP. O laboratério sera
identificado com o cddigo que sera enviado para cada participante.

14. TESTES DE HOMOGENEIDADE E/OU ESTABILIDADE (PROVEDOR EXTERNO COMPETENTE)

A Conformita realiza andlise estatistica em relagdo a homogeneidade e/ou estabilidade. A homogeneidade
verifica se ha variabilidade significativa entre as amostras para os parametros relacionados na Tabela 1, do item 7.1, e
assinalados com *. Os ensaios para evidenciar a homogeneidade serdo realizados na data a ser agendada pelo
laboratério designado como provedor externo subcontratado Laboratério Tommasi Ambiental acreditado — CRL0442
(Rua Arara Azul, 570, Galp&o 03 — Serra/ES). Ja a estabilidade verifica se as amostras possuem degradac&o ao longo da
rodada e sdo analisadas na data final do envio dos resultados (apenas para ensaios em laboratdrio).

Norma estatistica utilizada: A norma utilizada para avaliacdo de desempenho e testes de homogeneidade é a
ISO 13528 - Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory comparisons, sendo esta norma
recomendada pela norma ISO/IEC 17043.

<
Critério de aceitacdo da homogeneidade: 5, <03x0p

www.conformita-rs.com.br FG 064 — rev. 00

pep@conformita-rs.com.br Pagina 16 de 23


http://www.conformita-rs.com.br/

Conf .53 | PROTOCOLO DO PROGRAMA
Conformitd | pr nsal0 DE PROFICIENCIA

X -y |<£03x0
Critério de aceitacdo da estabilidade: | y| P

Caso os critérios de homogeneidade e/ou estabilidade ndo sejam satisfeitos, a Conformita pode n3o reportar os
resultados de um determinado ensaio. Cabe analise critica e de risco, quando aplicdvel, do provedor para inclusdo da

N o . o~ - . . (o) . .
variacdo da ndo homogeneidade e/ou n3o estabilidade no desvio desighado ~ P'’, avaliando-se o desempenho através
do Z’-escore.

Pardmetros de campo (ensaios subsequentes), apenas homogeneidade sera avaliada.

15. DEFINICAO DE VALORES DESIGNADOS DO EP (X,,;) € (0p;).

Para designar os valores do PEP a Conformita baseia-se nas informacgdes da norma ISO 13528 - Statistical
methods for use in proficiency testing by interlaboratory comparisons. Sendo assim, seguem as opc¢oes e formas de
designar o valor de referéncia (X,;) e o desvio padrdo (o).

15.1 VALOR DESIGNADO (X,,;)

O método estatistico utilizado serd o da estatistica robusta para determinar o valor de referéncia (X,;). A
estatistica robusta sofre pouca influéncia de valores dispersos (outliers), mesmo assim o provedor analisa os dados
reportados pelos participantes e quando apropriado estes resultados aberrantes/discrepantes ndo sdo considerados
para designar valores.

O valor de referéncia (X,;) sera avaliado para cada ensaio com um N 2 6 participantes de acordo com os
métodos/técnicas sugeridas e equivalentes e apds a retirada de valores considerados aberrantes/discrepantes (ver
nota). Para qualquer parametro com um N < 6 participantes o provedor ndo determina o valor de referéncia (X,;),
assim como o desvio padrdo (o,;).

Nota: Valores aberrantes/discrepantes (Outliers): Embora estimadores robustos sejam usados para minimizar a influéncia de resultados
atipicos, extremos ou resultados identificaveis invélidos ndo devem ser incluidos na analise estatistica dos dados. Por exemplo, podem ser
resultados causados por erros de cdlculo ou pelo uso de unidades. No entanto, tais resultados podem ser dificeis de identificar pelo provedor do
EP. Por este motivo, a Conformita avalia a distribuicdo dos dados através do histograma. A média robusta e desvio padrao serao calculados como
no Algoritmo A, mas o resultado que esta fora da faixa do “(valor atribuido + (5 x Desvio atribuido))” serd removido para estimativa de valores
designados - média robusta e desvio padrdo serdo, entdo, recalculados. Esses valores recalculados serdo usados como valores designados. Todos
os participantes, incluindo aqueles com os resultados removidos, receberdo avaliagdes de desempenho. Ainda se o provedor considerar
conveniente pode realizar uma analise de GRUBBS para validagdo da remocgdo de outliers.

15.2 INCERTEZA DO VALOR DESIGNADO

Através dos dados dos participantes pode-se estimar a incerteza do valor designado. Este é o cdlculo de

incerteza do valor designado, conforme colocado a seguir.

U(Xpr) =125 x 0pp /\/B
Onde,
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OPpT = desvio designado

P = nimero de participantes que forneceram resultados e foram considerados no calculo.

Critério da avaliacdo da Incerteza do Valor Designado:
U(Xpr) <0,3% opr

Onde,

u(x) PT = incerteza padronizada do valor designado

OPT = desvio designado

Caso o critério ndo seja atendido o provedor podera analisar o Z’ escore com a inclusdo da variabilidade da
incerteza do valor designado e demonstrado que a variagao CV do grupo amplia, aumentando a dispersdo dos dados.

15.3 DESVIO DESGINADO (ay,)

A Conformita pode optar entre as possibilidades abaixo para determinar do desvio designado, opc¢ées
embasadas tecnicamente com o grupo consultivo do PEP. Abaixo estdo relacionadas as possibilidades que serdo
avaliadas pelo provedor. A decisdo do melhor desvio designado depende do numero de participantes de cada
pardmetro e da variagdo (CV do grupo) ser intermedidria ou menor entre as opgGes possiveis de determinar o desvio
designado. Por exemplo, se for possivel, determinar o desvio designado de acordo com as 03 opgdes listadas, o
provedor utilizard aquele com a variagado (CV do grupo) intermedidria. Seguem opcdes:

Opgédo A: Desvio designado Robusto (a,;)

Essa opcdo segue o cdlculo do Algoritmo A previsto pela norma ISO 13528. Somente pode ser calculado para
um N > 12 participantes com métodos sugeridos/equivalentes e apds remocdo de valores aberrantes/discrepantes.
Apos essa determinagdo verifica-se o critério da IM do valor designado e se avalia o Z escore ou Z’ escore.

Opgado B: Desvio designado por Horwitz (oy,)

O valor do desvio padrdo da rodada do EP (oer) sera determinado usando as equagGes de Horwitz, descritas
abaixo. O valor a ser utilizado como referéncia no nivel de concentracdo (massa/massa) a ser utilizado na equacgéo de
Horwitz sera obtido através do procedimento de estimativa do valor de consenso.

A seguir as equacOes que devem ser usadas conforme o nivel de concentracdo do analito, sendo representado
por sua fragdo massica (c).

Quando c < (1,2 x 107), utilizar:
o.r =0,22xcC

Quando (1,2 x 107) < ¢ < (0,138), utilizar (esta faixa é a mais usual):
Gop = 0,02 x 0¥

Quando c > (0,138), utilizar:
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0,5
opr =01xcC

Verifica-se o critério da IM do valor designado e se avalia o Z escore ou Z’' escore.

Opgéo C: Desvio designado de forma teorica (o)

Essa opc¢do para designar o desvio padrao do EP é determinada com a avaliagdo do grupo consultivo, onde
através das legislacdes dos ensaios e expertise do grupo sao definidas as possibilidades de desvios aceitaveis para os
parametros. Segue tabela abaixo com possiveis variacdes aceitas nos parametros.

. . % de variagao aceito (Coeficiente e L.
Parametro/Ensaio e e g L. Justificativa
de variagdo fixo) ou Oy tedrico

pH a 25°C (agua bruta) o, tedrico =0,1 SMWW

Condutividade a 25°C CV=2% SMWW

Temperatura — 4gua e AR CV=3% Critério provedor de 2023 PEP’s
Amostragem = CV = 3%

oD CV =10,6% SMWWwW

ORP (4gua e sedimentos) e Turbidez | CV =30% Valor maximo de variabilidade aceito

Salinidade (agua bruta) pelo provedor.

Transparéncia (dgua bruta)

Fitoplancton (quanti) CV =50% Valor maximo aceito pelo provedor,

pH (Sedimentos) CV =10% Valor utilizado no PEP de 2023 do
provedor.

COT (Sedimentos) CV =30% Valor maximo de variabilidade aceito
pelo provedor.

Metais (sedimentos): Aluminio e | CV=20% Valor utilizado no PEP de 2023 do

Chumbo provedor.

Metais (sedimentos): Cromo e Zinco | CV =10% Valor utilizado no PEP de 2023 do
provedor.

Metais (sedimentos): Ferro, | CV=5% Valor utilizado no PEP de 2023 do

Manganés e Vanadio provedor.

E. coli e Coliformes totais Desvio = 0,32 (NMP) ISO 22117

Verifica-se o critério da IM do valor designado e se avalia o Z-escore ou Z’-escore.

16 AVALIACAO DE DESEMPENHO

16.1 ANALISE QUANTITATIVA

Ap0s definicdo de valores designados o provedor avalia o desempenho de cada participante nos ensaios
propostos. Seguindo o critério de desempenho pelo Z-escore para avalia¢do da exatiddo é utilizada a formula abaixo:

7 :(Xi_xpt) ou Z':(Xi_xpt)
o)

(o}

pt pt

Onde:
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I é o valor medido ou média aritmética dos resultados obtidos pelo participante;

Xot » .- ..
Pt & o valor da média robusta dos participantes;
O, € 0 desvio designado definido pelo provedor

2
0 ' € o desvio designado sendo 0,,;' = raiz quadrada (( O'pt2 )+ (U(Xet) )

O Z-escore é reportado e os desempenhos dos participantes serdo classificados como SATISFATORIO,
ou INSATISFATORIO, para cada um dos pardmetros em andlise.

Se | z | < 2 = Resultado Satisfatorio = Resultado aceitavel
Se 2< |Z| <3=

Se | z | > 3 = Resultado Insatisfatorio = Resultado nao aceitavel

16.2 ANALISE QUALITATIVA

O método estatistico utilizado serda o da estatistica descritiva, utilizando a MODA para avaliacdo de
desempenho. Em estatistica descritiva, a moda é o valor que detém o maior nimero de observagdes, ou seja, o valor
ou valores mais frequentes. A moda n3o é necessariamente Unica, ao contrario da média ou da mediana. E
especialmente Util quando os valores ou observagdes ndo sao numéricos.

Caso a andlise estatistica seja QUALITATIVA:

A avaliagdo de desempenho serd realizada pela MODA e serado classificados como resultados CONFORME ou
NAO CONFORME, dependendo da maior quantidade de resultados do grupo.

Avaliagdo estatistica para os ensaios qualitativos de Fitoplancton o laboratério devera registrar os GENEROS e as
ESPECIES identificados na amostra. O provedor avaliard os GENEROS com maios frequéncia (mais de 60% de
resultados identificados) e analisar. Serdo avaliados até 10 géneros de maior frequéncia pelo provedor.

17. AVALIACAO DA VARIABILIDADE DO GRUPO (CV)

Com as analises dos valores designados realizadas, o provedor consegue verificar o coeficiente de variagdo do grupo
(CVerupo) que representa a dispersdo entre os resultados dos laboratérios participantes. O CVgrypo € 0 quociente entre o
desvio padrdo designado e a estimativa do valor designado como referéncia (alvo), multiplicado por 100, sendo
expresso como uma porcentagem.

CVrup0 (%) = % x100%

PT

Onde: oPT é o desvio padrdo designado estabelecido;
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X . A
PT Valor designado como referéncia (alvo)

OBSERVACAO:

A andlise estatistica de desempenho por consenso sera realizada apenas para os parametros que tiverem no
minimo 06 participantes com métodos equivalentes. Caso esse numero ndo seja atendido, a avaliacdo de
desempenho nao sera realizada.

O provedor, apds anadlise critica e de riscos dos resultados, podera ndo reportar avaliacdo de desempenho caso
o parametro tenha problemas significativos de homogeneidade e/ou estabilidade ou eventuais problemas técnicos. A
justificativa estard descrita nas consideracdes finais.

Responsavel pelos calculos: Marilia Rodrigues (Gerente de PEP).

18. RELATORIOS DO PROGRAMA

Serd elaborado pela Conformita Avaliagdo da Conformidade um Relatério rodada do PEP, contendo
informagdes como:

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

- procedimentos utilizados para a andlise estatistica dos dados;

- dados estatisticos incluindo as estimativas dos valores designados e os desempenhos dos participantes;
- comentarios gerais sobre o desempenho dos participantes.

Este Relatdrio serd enviado por e-mail ou sistema para todos os participantes do Programa.

19. INFORMACOES SOBRE RECLAMACAO E/OU APELACOES

Caso o participante deseje formalizar uma reclama¢do ou apelacdo sobre o PEP devera registrar sua
insatisfacdo pelo e-mail pep@conformita-rs.com.br ou através de formuldrio disponivel no site da Conformita em até
7 dias ap6s o envio do relatério preliminar.

20. INSCRICOES E VALORES

Os laboratérios que desejarem participar deste Ensaio de Proficiéncia deverdo preencher a ficha de inscrigdo,

disponivel no site da Conformita, e efetuar o pagamento da taxa, conforme o caso abaixo:

Regiao Valor

Opgdo 1: ensaios subsequentes da Amostragem RS 640,00
Opcao 2: coleta e ensaio em Fitopldncton (quali e quantitativo) RS$ 592,00
Opcdo 3: coleta e ensaios Microbioldgicos RS 550,00
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Opcao 4: coleta e ensaios em Sedimentos R 550,00
s . ~< 4 0,
f;etgllaboratorlo optar pelas 04 opc¢des terd um desconto de 10% no valor RS 2.098,80

A taxa de inscricdo ndo inclui valores de logisticas até o local da coleta, assim como o material da coleta e
logistica das amostras.

Cada laboratdrio inscrito poderd coletar com dois técnicos. Deverao informar ao provedor se terdo 02 técnicos
disponiveis na coleta, para que o provedor providencie dois cédigos ao laboratério. Sem custo adicional o segundo

técnico.

Forma de pagamento:

A nota fiscal e o boleto bancario serdao enviados por e-mail ao participante, apds a confirmacao da rodada.

CNAE utilizado pela Conformita para emissdo de NFe:

8.02 / Instrucdo, treinamento, orientacdo pedagdgica e educacional, avaliacdo de conhecimentos de
qualquer natureza.

Prazo de Pagamento: 30 (trinta) dias a contar da data de emissdo da nota fiscal.

CondigOes Especiais de Pagamento (parcelamento): devem ser negociados por e-mail:

pep@conformita-rs.com.br.

21. CRONOGRAMA DE ATIVIDADES

(¢]

Prazo Limite para Inscrigdo no Programa: 02 de fevereiro de 2026
Pagamento em 30 dias apds confirmacdo do PEP por e-mail aos inscritos.
Envio das senhas: 20 de fevereiro de 2026.

Data e Local de coleta e realizagdo do PEP: 26 de fevereiro de 2026 as 8h30 em Praia Grande/ES

(https://maps.app.goo.gl/kXuiPTAgeFYRqOLWS8)

Inicio dos ensaios de laboratdrio: 27 de fevereiro de 2026 as 8h30.

Envio dos resultados (dados), via formulario eletrénico: 18 de margo de 2026.

Divulgacdo do relatério aos participantes: 22 de abril de 2026.

Reunido online de encerramento do PEP (sem custo adicional): previsto para 30 de abril de 2026.

Qualquer duvida sobre o programa ou sobre o processo de inscricdo, pede-se a gentileza de contatar a gerente de PEP

da Conformita. Além da participacdo do PEP, o laboratdrio tera direito a se inscrever (01 inscricdo) para realizar o
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treinamento online “Avaliacdo de dados de Ensaios de Proficiéncia” em alguma das datas previstas no site da

Conformita, sem custo adicional.

22. REFERENCIAS NORMATIVAS:

ABNT NBR ISO/IEC 17025 — Requisitos gerais para a competéncia de laboratdrios de ensaio e calibracdo.

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

de proficiéncia.

ISO 5725 — 5 — Accurancy (trueness and precision) of measurement methods ans 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 ans 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.

Statistical Manual | Chemical Proficiency Testing — NMI North — CRV — Australia Reviewed Date: 26 February 2021

IUPAC - Protocolo Internacional Harmonizado para ensaios de proficiéncia de laboratdrios analiticos (quimicos)

PG 03 - Modelos estatisticos

Porto Alegre, 02 de abril de 2026

21/07/2025 EmissGes para PEP acreditado. Revisdo 0

07/09/2025 Ajuste de cronograma. PEP previsto para 2026.
Revisao 01

25/11/2025 Ajuste no niimero do PEP para 02/2026. Revisio 02

22/01/2026 Ajustes na tabela de desvios designados, nas
informagoes de ORP e pH de Sedimentos e inclusdao do
texto que o laboratério podera coletar com 02
técnicos, sem custo adicional de inscricdes. Revisao 03

02/04/2026 Informacgdes do laboratério provedor externo, ajuste
de faixas previstas e alteracao dos parametros dos
testes de Homogeneidade. Revisao 04
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