e Servigo Publico Federal

- MINISTERIO DO DESENVOLVIMENTO, INDUSTRIA, COMERCIO E SERVICOS - MDIC
INMETRO INSTITUTO NACIONAL DE METROLOGIA, QUALIDADE E TECNOLOGIA - INMETRO

Protocolo de EP Dimci/Lapep n° 004/2024 — Revisao 02

Ensaio de Proficiéncia em Alcoolemia — 4 rodada

ORGANIZACAO E COORDENACAO
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Telefone e fax: +55 21 2145-3023/3004

E-mail: pep-inmetro@inmetro.gov.br

Site: https://www.gov.br/inmetro/pt-br/assuntos/metrologia-cientifica/servicos/ensaios-de-
proficiencia/analise-forense/alcoolemia

OBJETIVOS ESPECIFICOS

* Proporcionar ferramenta para os laboratérios de toxicologia forense avaliarem os seus desempenhos na
determinac¢do de concentragdo de etanol em sangue;

e Cumprir a meta 2 do plano de trabalho do Termo de Execugao Descentralizada (TED) 001/2021 assinado
entre Inmetro e Segen/Senasp (MJSP);

* Contribuir para o aumento da confianga dos laboratdrios forenses nacionais;

* Contribuir para a melhoria continua dos métodos analiticos de cada laboratoério.

PARTICIPACAO

Este EP sera destinado a laboratérios de toxicologia forense, localizados no Brasil, que realizem anélises
de alcoolemia. A participacdo neste EP serd restrita a laboratérios de pericia da Policia Federal, institui¢des
de policia técnico-cientifica estaduais, institutos de criminalistica estaduais, institutos médico-legais
estaduais, bem como laboratdrios oficiais de toxicologia ou responsaveis pela analise de alcoolemia. O
numero maximo € de 30 participantes, que terdo sua inscricdo confirmada levando-se em consideragdo a
ordem de chegada da ficha de inscrigao.

Sera feita ampla divulgacido do EP para os potenciais participantes que, no periodo de inscri¢ao, deverao
preencher a ficha de inscri¢do diretamente no site do Inmetro.

A participacio nesse EP sera gratuita, sendo o prazo de inscricio de 15/08/2024 a 28/08/2024.

ITEM DE ENSAIO DE PROFICIENCIA

Os itens de ensaio consistem em: frascos tipo criovial contendo 2 mL de amostra de sangue fortificado com
etanol (item A), e frascos tipo headspace contendo 5 mL de solugdo de etanol em 4gua (item B), ambos na
faixa de concentracao entre 0,5 dg/L e 50 dg/L.

Cada laboratdrio participante recebera um total de 4 frascos, sendo 2 frascos para cada um dos itens de
ensaio. Os itens de ensaio deverdo ser identificados pelo nome “EP em Alcoolemia — Item de ensaio A” e
“EP em Alcoolemia — Item de ensaio B” no rétulo, acompanhado por numeragdo univoca referente a ordem
de envase de cada lote.
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Ser4 enviado também aos participantes 1 frasco contendo aproximadamente 1,5 mL de etanol de pureza
elevada. O Inmetro ird informar o valor da pureza do etanol desse frasco para uso opcional para calibragio
do método de analise.

DISTRIBUICAO DO ITEM DE ENSAIO DE PROFICIENCIA

Na data estabelecida no cronograma, serdo enviados para cada participante 4 frascos com contetddo a ser
analisado, além de 1 frasco contendo calibrante, acondicionados em caixas de isopor, preenchida com
material adequado para evitar danos aos frascos e com gelo seco. Serd utilizada etiqueta indicadora de
temperatura nas embalagens. O Lapep sera o responsavel pela embalagem e pelo envio dos itens de ensaio
e calibrante, que sera feito por transportadora e devera garantir que haja gelo seco até a entrega da caixa ao
destinatario. O formulario de recebimento do item de ensaio apresenta campo para que o participante
registre o estado da etiqueta indicadora de temperatura imediatamente ap6s abertura da embalagem.

RECEBIMENTO

No ato do recebimento, o participante devera realizar uma inspecado dos itens de ensaio para verificar se
existe algum dano que possa invalidar os resultados. O participante devera registrar a informacdo da
etiqueta de temperatura imediatamente apds abertura da caixa. O resultado da inspecao deve ser registrado
no formuléario de recebimento do item de ensaio. O formulario devera ser baixado do site do Inmetro
(https://www.gov.br/inmetro/pt-br/assuntos/metrologia-cientifica/servicos/ensaios-de-
proficiencia/analise-forense/alcoolemia), preenchido e enviado diretamente a coordenacio do EP
pelo e-mail pep-inmetro@inmetro.gov.br, tao logo os itens sejam recebidos.

PREPARO E ACONDICIONAMENTO

Os frascos do item de ensaio A (preparado em sangue) deverdo ser armazenados em freezer, em temperatura
inferior a -10 °C. Os frascos do item de ensaio B (solu¢do de etanol em agua) e a ampola do calibrante
deverdo ser acondicionados em temperatura ambiente, ndo ultrapassando 25 °C, em local limpo e seco. No
momento da anélise, os frascos do item de ensaio A devem ser mantidos em temperatura ambiente (20 °C
a 25 °C) até que estejam descongelados. Todos os frascos devem ser homogeneizados por agitacdo manual,
manipulados rapidamente e utilizados logo apds a abertura, para evitar possiveis alteragdes na concentracao
da solucdo. Os frascos sao de uso tnico, tanto dos itens de ensaio quanto dos calibrantes. O preparo das
amostras deve ser realizado na faixa de temperatura de 20 a 25 °C.

MANUSEIO E SEGURANCA

Durante sua manipulacao, utilizar equipamentos de protecao individual e coletivo adequados que impegam
o contato das amostras com a pele e olhos. O item de ensaio A nao foi testado para doencas
transmissiveis pelo contato com material biolégico de origem humana. Portanto, deve ser
manipulado como um produto que apresenta risco biolégico, capaz de transmitir doencas infecciosas.

DOCUMENTOS DO EP

Os documentos listados abaixo serdo fornecidos aos participantes:

(1) Protocolo do EP contendo todas as informagdes pertinentes, incluindo o cronograma de todas as etapas
do EP e qualquer informag¢ao sobre método de medicdo e/ou preparacio necessaria;
(2) Ficha de inscricao;

(3) Codigo de identificagao do participante do EP;

(4) Formulario de recebimento do item de ensaio;

(5) Formulario de registro de resultados;

(6) Formulario de envio de resultados;

(7) Relatério preliminar do EP;

(8) Relatério final do EP; e
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(9) Certificado de participacdo no EP.

Os documentos 1, 2, 4, 5 e 6 serdo disponibilizados no site do Inmetro (https://www.gov.br/inmetro/pt-
br/assuntos/metrologia-cientifica/servicos/ensaios-de-proficiencia/analise-forense/alcoolemia). Os
documentos 3, 7, 8 e 9 serdao enviados por e-mail aos participantes.

CRONOGRAMA
Descriciao Data de Inicio Data de Eﬁf;:linomata
Periodo de inscri¢des. 15/08/2024 28/08/2024
Envio dos cédigos de identificagdo de cada participante. 30/08/2024 04/09/2024
Envio dos itens de ensaio aos participantes. 05/09/2024 09/09/2024
Envio dos resultados para o Lapep. — 11/10/2024
Tratamento estatistico dos resultados. 16/10/2024 22/10/2024
Envio do relatério preliminar aos participantes. - 21/11/2024
](E:r;\(/)ir(()1 engzgo dce(;?siél;r.agﬁes do relatério preliminar a 29/11/2024 28/11/2024
Aprovacdo do relatério final. - 10/12/2024
Envio do relatério final aos participantes. - 11/12/2024
Envio do certificado de participacio no EP. 12/12/2024 13/12/2024

METODOS DE MEDICAO

Os participantes poderdo escolher as metodologias analiticas normalmente utilizadas pelo laboratério e
deverdo relatar cada etapa, por exemplo técnica analitica (ex: CG-DIC, CG-EM); transicoes utilizadas em
caso de andlise por EM (ions utilizados na quantifica¢do); abordagem de quantificacdo (calibracdo externa,
adicao padrao, calibracdo interna); padrdes utilizados (fornecedor e pureza), bem como a origem do valor
da pureza declarado e informag¢des adicionais que julgarem pertinentes. Caso o laboratério determine os
limites de detec¢do e quantificagdo de sua metodologia, recomenda-se que estes dados também sejam
relatados. CorrecOes para a pureza dos materiais de referéncia utilizados na calibracdo dos métodos deverao
ser feitas para cada resultado. O laboratério poderéa utilizar seu proprio calibrante ou o calibrante que sera
enviado pelo Inmetro junto com os itens de ensaio.

A aliquota minima que deve ser utilizada dos itens de ensaio € de 100 pL.

REGISTRO DAS MEDICOES E ENVIO DOS RESULTADOS

Os participantes receberdo 2 frascos para cada item de ensaio (A e B). Destes, 1 frasco podera ser utilizado
em testes preliminares e 1 frasco devera ser destinado a medi¢cdo do EP para obter os resultados que serdao
relatados. Preferencialmente, 3 aliquotas do frasco selecionado para medicao deverdo ser analisadas. Se o
volume contido no frasco ndo for suficiente para realizar a medi¢do em 3 aliquotas (triplicata) de acordo
com o procedimento do participante, um nimero menor de aliquotas podera ser usado. Para cada item de
ensaio, os participantes deverdo relatar a concentracdo de etanol para cada aliquota e a concentragdo média
para o item de ensaio analisado. Os participantes que estimarem a incerteza de medi¢ao podem relatar essa
informacao no formulério. Opcionalmente, os participantes poderdo relatar a presenga de outras substancias
volateis detectadas no ensaio.

Os participantes deverdo preencher o formulario de registro de resultados, elaborado pelo Inmetro e
disponibilizado no site do Inmetro (https://www.gov.br/inmetro/pt-br/assuntos/metrologia-
cientifica/servicos/ensaios-de-proficiencia/analise-forense/alcoolemia). O formulario serd um arquivo
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Excel contendo uma aba com instrucdes e outra para relato dos resultados. Antes de preencher as
informacdes e os resultados na planilha, é importante ler as orientacdes na aba “Instrucdes”. Apds o
preenchimento dos dados, a planilha deverd ser protegida com uma senha. Clicar na aba "Revisdo" e depois
em "Proteger Planilha". Ira abrir uma caixa de didlogo onde serd necessario definir uma senha conhecida
apenas pelo participante. Depois, clicar em "OK" e salvar a planilha.

O formulério de registro de resultados preenchido pelo participante devera ser enviado a coordenacao do
EP até 11/10/2024 anexando ao Formulario de envio de resultados disponivel no site do Inmetro
(https://www.gov.br/inmetro/pt-br/assuntos/metrologia-cientifica/servicos/ensaios-de-
proficiencia/analise-forense/alcoolemia/4a-rodada/formulario-de-envio-de-resultados)

A concentracdo de etanol para ambos itens de ensaio devera ser expressa em dg/L.

Os participantes devem conferir as informacdes relatadas no formulario de registro de resultados, pois nao
poderdo ser corrigidas ou alteradas apds o prazo limite para envio dos mesmos.

Para que o Comité Técnico possa acessar os dados enviados pelos participantes € importante seguir as
instrucdes de protecdo da planilha descritas acima. Em que caso de duvida, entrar em contato com a
coordenacdo do EP.

Observacao: Somente serdo analisados os resultados relatados no formulério de registro de resultados,
identificado com o cédigo do laboratério (enviado pela coordenagdo do EP), protegidos com senha e dentro
do prazo estabelecido no cronograma. Caso o participante obtenha para os itens de ensaio resultados de
concentracdo inferiores aos seus limites de detecc@o e/ou quantificacdo e mesmo assim opte por relatar os
resultados dos itens de ensaio, seus resultados de concentracao serdo considerados.

VALOR DESIGNADO E SUA INCERTEZA

O valor designado e a sua incerteza associada serdo estabelecidos pelo Inmetro. O valor designado para o
Item A (amostra de sangue) sera estabelecido pelo método de diluicao isotdpica, utilizando a técnica de
(HS-CG-EMDI). O etanol-Dg sera usado como padrao interno. O valor designado para o item B sera obtido
por formulac¢@o, ou seja, pelo preparo gravimétrico da solucdo de etanol em 4gua corrigido pela pureza do
etanol, e confirmado por CG-EMDI. A incerteza sera calculada seguindo a abordagem classica do Guia
para Expressdo de Incerteza de Medicao (GUM 2008) [S5], ABNT ISO GUIA 35 [3] e ISO 13528 [4],
combinando os valores de incerteza da caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade de armazenamento,
quando aplicaveis.

A incerteza combinada do valor designado deverd ser menor que 0,3 x 0y para que o desempenho dos
participantes seja avaliado pelo indice z. Caso contrario, sera avaliado pelo indice z’.

AVALIACAO DE DESEMPENHO

Todos os resultados relatados pelos participantes serdo avaliados, independentemente do limite de detec¢ao
ou quantificacdo informado pelo participante. Se a incerteza do valor designado pelo Inmetro for menor
que 0,3 x Oy, a avaliagdo de desempenho serd realizada por meio do indice z. Se a incerteza do valor
designado pelo Inmetro for maior que 0,3 x 0, a avaliagdo de desempenho sera feita pelo indice z’. Para os
participantes que relatarem a incerteza de medi¢do também sera calculado o erro normalizado.

Indice z
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O indice z (z score) representa uma medida da distdncia do resultado apresentado por um laboratério
especifico em relagdo ao valor designado do EP e, portanto, serve para verificar se o resultado da medig¢ao
de cada participante estd em conformidade com o valor designado. O indice z serd calculado conforme a
Equacao 1.

Xi — Xpt
7= (D
pt

Onde:

z; € o indice z para o i-€simo participante;

xi € o valor médio reportado pelo i-ésimo participante;

Xpr € 0 valor designado do EP, que serd determinado pelo laboratdrio de referéncia (Labor/Dquim/Inmetro);
Opt € 0 desvio-padrdo para avaliacdo de proficiéncia.

A interpretacdo do valor do indice z estd descrita a seguir:

|z] <2,0 - indica desempenho “satisfatorio”;
2,0 <z < 3,0 - indica desempenho “questionavel”;
|z] > 3,0 - indica desempenho “insatisfatério”.

Indice z’

Caso a incerteza combinada do valor designado seja maior do que 0,3 x oy, 0 indice z’ sera utilizado. O
indice z’ (z’ score) também representa uma medida da distancia do resultado apresentado por um laboratério
especifico em relagdo ao valor de referéncia do ensaio de proficiéncia. Contudo, o desvio-padrao para
avaliacdo de proficiéncia (0p) serd acrescido da contribuicdo da incerteza do valor designado, u(x,;). Dessa
forma, o denominador da equacao sera expandido, anulando o efeito da incerteza do valor designado sobre
a avaliacao de desempenho dos participantes. O indice z’ sera calculado conforme a Equagao 2.

Xi — X
zl = L )

l
/agt + u2(xpe)

Onde:

z; é o indice z’ para o i-ésimo participante;

xi € o valor médio reportado pelo i-ésimo participante;

Xxp € 0 valor designado do EP, que sera determinado pelo laboratorio de referéncia (Labor/Dquim/Inmetro);
0t € 0 desvio-padrdo para avaliacdo de proficiéncia;

u(xp) € a incerteza-padrdo do valor designado.

A interpretacdo do valor do indice z’ esta descrita abaixo:
|z’] < 2,0 - indica desempenho “‘satisfatério”;

2,0 <z’| <3,0 - indica desempenho “questionavel”;
|z’| > 3,0 - indica desempenho ““insatisfatorio”.

Erro normalizado

Para os participantes que relatarem a incerteza expandida de medi¢do também serd calculado o erro
normalizado. Este parametro avalia se o resultado da medicao de cada participante estd em conformidade
com o valor designado, levando em consideracdo ndo apenas os resultados das medi¢des, mas também suas
respectivas incertezas. O erro normalizado € calculado conforme a Equacao 3.
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_ Xi — Xpt
VU(x) + U? (o)

(3)

ni

Onde:

Ey; € o erro normalizado para o i-ésimo participante;

xi € o valor médio reportado pelo i-ésimo participante;

Xpr € 0 valor designado do EP, que serd determinado pelo laboratdrio de referéncia (Labor/Dquim/Inmetro);
U(xp:) é a incerteza expandida do valor designado;

U(x;) é a incerteza expandida reportada pelo i-ésimo participante.

A avalia¢do do desempenho de cada laboratério participante “i”
indice Ey,;, obedecendo ao seguinte critério:

serd realizada a partir do célculo do seu

|E,| <1 Desempenho “satisfatorio”
|E,| >1 Desempenho “insatisfatério”

Caso o participante reporte somente a incerteza-padrdo, sem considerar o fator de abrangéncia, o indice
zeta (¢) podera ser calculado no lugar do erro normalizado. O indice zeta () é calculado conforme a Equacao
4.

_ Xi — Xpt
VU2 () + u?(xpe)

Onde:

; € o indice zeta para o i-ésimo participante;

xi € o valor médio reportado pelo i-ésimo participante;

xpr € o valor designado do EP, que foi determinado pelo laboratério de referéncia (Inmetro/Dquim/Labor);
u(x;) € a incerteza-padrao reportada pelo i-ésimo participante;

u(xp) € a incerteza-padrdo do valor designado.

Gi (4)

A interpretacdo do valor do indice zeta esta descrita a seguir:
|7l < 2,0 indica desempenho “satisfatorio”;

2,0 <|¢l < 3,0 indica desempenho “questionavel”;

|7l > 3,0 indica desempenho “insatisfatério”.

Desvio-padrao para avaliacdo de proficiéncia (¢.p)

O valor de gy para os itens de ensaio A e B serda de 5 %. Esses valores foram baseados no desvio de Horwitz,
nos valores de rodadas anteriores (1%, 2% e 3% rodadas) do EP em alcoolemia e em dados da literatura de EP
semelhantes (THOMPSON, 2000 [6]; ARCHER, 2017 [2]; WALLACE, 2010 [7]; THOMPSON, 2006
[8]).

Outros métodos estatisticos e graficos poderdo ser utilizados para avaliar o desempenho combinado dos
itens de ensaio A e B, ou para avaliar o desempenho geral ao longo das rodadas, tais como, elipse de
Youden, histograma, carta controle, entre outros [4].

CONFIDENCIALIDADE
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Cada participante serd identificado por codigo individual que serd conhecido somente pelo proprio
participante, pelos Comités do Inmetro e pela Senasp, com excecado dos laboratdrios acreditados, que terdo
seu codigo de identificagdo disponivel para conhecimento da Coordenagdo-Geral de Acreditacao (Cgcre).
O participante receber, via e-mail, o seu codigo de identifica¢do correspondente a sua participacdo no EP.
Este cédigo deverd ser utilizado como identificacdo do participante no preenchimento do formulario de
registro de resultados.

APELACOES OU RECLAMACOES
Caso o participante deseje formalizar uma reclamacg@o ou apelagdo referente ao EP devera enviar e-mail
para pep-inmetro(@inmetro.gov.br.

INFORMACOES ADICIONAIS
Por meio do protocolo deste EP os participantes terdo as informacdes e regras. O contato com o Lapep
podera ser feito pelo telefone (21) 2145-3002 ou pelo e-mail: pep-inmetro@inmetro.gov.br.

RELATORIO PRELIMINAR E FINAL

Os resultados serdo apresentados em um relatdrio preliminar que serd enviado por e-mail aos participantes
para andlise passivel de propostas de corre¢des, apelagdes e reclamagdes. Estas consideragdes dos
participantes serdo analisadas pelos Comités do Inmetro e, se julgadas pertinentes, serdo incorporadas no
relatdrio final do EP. Todas as consideragdes recebidas serdo respondidas pelo Lapep.

Os relatoérios, preliminar e o final, serdo enviados apenas para os laboratdrios participantes, obedecendo a
confidencialidade.

Conforme estabelecido no item 4.10.4 da ABNT ISO/IEC 17043:2011 [1], em circunstincias excepcionais,
uma autoridade reguladora pode requerer os resultados do EP e a identificacdo dos participantes ao
provedor. Quando isto ocorrer, o provedor do EP notificara esta acdo aos participantes.

Os relatérios, preliminar e final, conterdao informag¢des como:

* Nome e detalhes de contato do provedor de EP e do coordenador;

» Data de emissao e situacdo do relatdrio (por exemplo: preliminar ou final);

» Declaragdo da extensio da confidencialidade dos resultados;

 Identificacdo do item de ensaio, incluindo detalhes sobre sua preparagao;

» Metodologia analitica usada pelos participantes;

» Resultados dos participantes, identificados apenas por seus codigos, apresentados em tabelas e graficos;

* Procedimentos utilizados para a analise estatistica dos dados, incluindo detalhes sobre os valores
designados e faixas de resultados aceitiveis e representacdes graficas;

» Procedimentos utilizados para estabelecer os valores designados, detalhes da rastreabilidade metroldgica
e das incertezas de medicao;

* Relac@o com nomes de todas as institui¢des participantes.
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HISTORICO DA REVISAO
* Atualizagdo do item “Cronograma”.
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