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1. Introducgéo

O ensaio de proficiéncia (EP) € uma ferramenta para a determinacdo do desempenho de laboratoérios
na execu¢do de ensaios ou calibracdes. A realizacdo de ensaios de proficiéncia no Pais €&
fundamental para o aumento da credibilidade dos resultados das medigbes e, consequentemente,
contribui para facilitar o comércio internacional e prevenir barreiras técnicas.

Um EP compreende a organizacdo, o desempenho e a avaliacdo de ensaios nos mesmos itens ou
em itens de ensaio similares, por dois ou mais laboratérios, de acordo com condi¢des

predeterminadas.

O item de ensaio, ARLA 32, é uma solu¢do aquosa de ureia técnica a 32,5% em massa, que reduz
guimicamente as emissGes de NO, dos veiculos equipados com motores a diesel. Ele € um fluido
necessario para a tecnologia SCR (Reducdo Catalitica Seletiva) nos motores ciclo Diesel, e é
injetado no sistema de escapamento dos veiculos para reduzir quimicamente as emissdes de
poluentes de veiculos movidos com este combustivel. O ARLA 32 esta presente nos veiculos
classificados como comerciais leves, pesados, semipesados e 0Onibus, fabricados desde 01 de
janeiro de 2012. O ARLA 32 nao é explosivo nem nocivo ao meio ambiente e esta classificado na

categoria dos fluidos transportaveis de baixo risco.

De acordo com a Portaria n.° 139, de 21 de margo de 2011, que estabelece os requisitos de
avaliacdo da conformidade para o ARLA 32, laboratorios acreditados e ndo acreditados dever&o
participar de ensaios de proficiéncia por comparacao interlaboratorial nas metodologias descritas na
ABNT NBR ISO 22241-2:2011 (Motores diesel — Agente liquido de NO, automotivo — ARLA 32 —
Parte 2: Métodos de ensaio) [1]. Os parametros descritos nesta norma fazem parte da especificacao
do ARLA 32, e seus limites estdo descritos na Instrugdo Normativa IBAMA n°23, de 11 de julho de
2009 [2].

A realizagdo deste EP dara suporte ao Programa de Avaliagdo de Conformidade (PAC) do ARLA 32
e ao Termo de Cooperacdo Técnica assinado entre INMETRO e IBAMA em 13 de setembro de 2010.
Nesse trabalho, sera avaliada a proficiéncia dos laboratérios participantes em ensaios especificados
na Norma ABNT NBR I1SO 22241-2:2011 (traducdo da 1SO 22241-2:2006), destacando os seguintes
objetivos:

a) Avaliar e monitorar o desempenho de laboratorios na determinacédo dos parametros de qualidade
do agente redutor de NO, Automotivo — ARLA 32, especificados na Norma ABNT NBR ISO
22241-2:2011;

b) Identificar eventuais problemas na determinacao desses parametros;

c¢) Dar suporte ao Programa de Avaliacdo da Conformidade (PAC) do ARLA 32.
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2. Item de Ensaio e Pardmetros Analisados

A Divisdo de Metrologia Quimica do Inmetro foi responsavel pela preparacdo e envase das amostras
de ARLA 32. As amostras foram envasadas em frascos de PEAD (Polietileno de Alta Densidade) de
500 mL, a temperatura de 22,0 + 1,0 . Os frascos foram divididos em trés lotes e armazenados a
temperatura de referéncia de 4 C.

Para o preparo do lote dedicado a determinacdo de metais foi necessaria realizar a fortificagdo do
material (na andlise prévia do ARLA 32 nao foi detectada a presenga de Al, Ca, Cr, Na, Ni, K, Mg e
Zn). Para essa rodada foram selecionados para fortificagdo os analitos Na, Zn e Cr. A escolha dos
analitos foi baseada nas caracteristicas de cada elemento (nivel de dificuldade para medicdo e
controle de possiveis contaminac¢des). Para o preparo do item foi utilizado o método gravimétrico.

O numero de frascos enviados para cada participante do EP variou de 1 (um) até 3 (trés), pois
dependia dos pardmetros que seriam analisados, sendo discriminados no momento da inscricao.
Foram disponibilizados frascos de PEAD de 500 mL contendo ARLA 32 conforme especificado:

» 1 frasco de 500 mL do lote A (parametros diversos, ver Tabela 1);

» 1 frasco de 500 mL do lote B (insolaveis);

» 1 frasco de 500 mL do lote C (metais).

A Tabela 1 apresenta os parametros analisados, bem como as metodologias utilizadas pela Divisdo

de Metrologia Quimica nesta rodada.

Tabela 1 — Parametros analisados e metodologias adotadas

Parametros Metodologia analitica

Teor de ureia (indice de refracéo)

Através de Indice de refracéo

indice de Refracdo a 20 C

indice de refragéo (IR)

Massa Especifica a 20 C

Densimetro Digital

Alcalinidade (NHs) Titulagdo automatica

Biureto Espectrofotometria UV-visivel
Aldeido Espectrofotometria UV-visivel
Insoluveis Gravimetria

Fosfato (PO,”) Espectrofotometria UV-visivel

Metais ICP-OES

* Foram fortificados os seguintes metais: Cr, Na e Zn.

3. Homogeneidade, Estabilidade e Caracterizacdo do  Item de Ensaio

Os estudos de homogeneidade, estabilidade de curta foram realizados antes do envio dos itens de
ensaio aos laboratérios, enquanto os estudos de estabilidade de longa duracdo e caracterizagéo
foram realizados durante o periodo das medi¢cdes deste EP pelos laboratérios participantes. Todos

0s estudos foram realizados utilizando como base os Guias ISO 34 e 35 [3,4].
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3.1. Estudo de Homogeneidade

No estudo de homogeneidade, foi selecionado aleatoriamente 10% do total de frascos (70 unidades)
de cada lote. As amostras foram analisadas, sob condicbes de repetibilidade, e em duplicata de 7
frascos (total de 14 resultados para cada parametro).

Seguindo o critério de aleatoriedade estabelecido na ISO Guia 35, foi realizada a avaliagdo de

valores dispersos que interferem negativamente nos resultados.

A avaliagdo da homogeneidade foi realizada por meio da andlise de variancia fator inico (ANOVA). A
incerteza da homogeneidade foi calculada em fungdo dos valores da média quadratica entre as
garrafas (MQenre), dentro das garrafas (MQqentro) € graus de liberdade dentro das garrafas (glgentro),
gue sao fornecidos pelo ANOVA. Para o célculo, foram utilizadas as Equac¢fes 1 e 2 que fornecem o

desvio-padréo entre garrafas (Sente):

Sene = \/MQentre _nMQdentro 1)
S - \/MQdentro 2 2 (2)
entre n gl dentro

Onde:

MQentre = Média quadratica entre garrafas;
MQgenro= Média quadrética dentro das garrafas;
n = namero de replicatas das amostras;

Olgentro = graus de liberdade dentro das garrafas.

A incerteza da homogeneidade (Unomog) COnsiderada foi o maior valor de Se,e (Equagéo 3), calculado
previamente pelas Equacdes 1 e 2. Além disso, a contribuigdo percentual (%nomog) da incerteza da
homogeneidade também foi calculada (Equacéo 3).
Yohomog = (M) [100 ®3)
MédiaGera
Onde:
Unomog = INCErteza da homogeneidade;

%nomog = CONtribuicdo percentual da incerteza da homogeneidade.

3.2. Estudo de Estabilidade

A avaliacdo da estabilidade das amostras foi realizada para todos os parametros analisados neste
EP e determinada estatisticamente por meio de regressao linear aplicada aos resultados das
medi¢cdes. O valor de p, probabilidade obtida da regresséao, foi utilizado como critério de decisédo para
avaliar a estabilidade dos parametros [4]. Para valores de p maiores que 0,05 o parametro foi

considerado estavel com um nivel de confiangca equivalente a 95%. O relatério apresenta o0s
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resultados dos testes de regressao linear e os calculos de estimativa de incerteza do estudo de

estabilidade de curta e longa duragao para o lote do ARLA 32.

3.2.1. Estudo de Estabilidade de Curta Duracgéo

Foi realizado o método isécrono para o estudo de estabilidade de curta duragéo [5] para um total de
14 frascos selecionados aleatoriamente. Os frascos foram acondicionados nas temperaturas de
estudo (40 'C) e foram retirados para a temperatura de referéncia (4 'C) de acordo com o
programado para o estudo. Foram estudados 2 (dois) frascos em cada tempo nas temperaturas de
estudo (2 na temperatura de referéncia, a 4 'C, e mais 12 (doze) na temperatura de estudo, a 40 ‘C).
Foram realizadas 2 (duas) medi¢cGes por frasco/parametro, com excec¢do da massa especifica (4

(quatro) medicBes por frasco).

A incerteza de cada parametro foi calculada através da Equacéo 4, multiplicando-se o desvio-padrao
da inclinacao referente ao estudo de curta duracdo pelo tempo de estudo do material. A contribuicédo
relativa da incerteza de estabilidade de curta duracdo com relacdo ao valor médio também foi

calculada conforme Equacéo 3, substituindo %nomog € Unomog PO Yestcurta € Uesicurta, F€SPECtivamente.

Uestcurta = S( bl) [t (4)
Onde:

s(bl) = desvio-padréo da inclinacéo referente ao estudo de curta duracao;

t =tempo de estudo (dias).

3.2.2. Estudo de Estabilidade de Longa Duracédo

Para o estudo de estabilidade de longa duracdo foi utilizado o método classico [5]. Foram
selecionados aleatoriamente e analisados 2 (dois) frascos por semana, com 3 (trés) pontos de
analise durante o estudo com medi¢cBes em duplicata para cada frasco analisado (com exce¢do do
pardmetro massa especifica, que foram realizadas 4 (quatro) medicbes por frasco), na temperatura
de referéncia (4 ‘C). Estes frascos foram analisados durante o periodo em que os laboratérios
participantes do EP realizaram suas medi¢cbes. Também foram incluidos no estudo de longa, um
ponto de medicdo da homogeneidade e outro do estudo de curta na temperatura de referéncia (4 “C)
nos célculos finais do estudo de estabilidade de longa duracgéo.

A partir dos dados de regresséo linear, a incerteza inerente a estabilidade de longa duragéo (Uestionga)
foi calculada através da Equacdo 5, multiplicando-se o desvio-padrdo da inclinacao referente ao

estudo de longa duracéo pelo tempo de estudo do material.

UestLonga = s(bl) [t (5)
Onde:
s(bl) = desvio-padréo da inclinacéo referente ao estudo de longa duragéo;

t =tempo de estudo.
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A contribuicdo relativa da incerteza de estabilidade longa com relagdo ao valor médio, também foi
calculada conforme a Equagdo 3, substituindo-se %nomog € Unomog POr Yestionga € UestLongas

respectivamente.

3.3. Caracterizacéo do Item de Ensaio

O valor designado de cada paréametro foi obtido pela média dos resultados obtidos do estudo de
homogeneidade para os lotes A e B, de acordo com avaliacdo dos laboratérios do Inmetro,
responsaveis por cada parametro deste EP, com exce¢do dos parametros massa especifica e
metais, que foram obtidos a partir de frascos independentes, como descrito abaixo:

Massa especifica - Foram usados os resultados de homogeneidade, que foram realizadas com um
densimetro DMA-5000M, rastreado pelo sistema de pesagem hidrostatica. Entre as medicdes, a
limpeza da célula do densimetro digital foi feita usando-se etanol (P.A.). As mesmas foram corrigidas
usando-se a planilha de medicdo do Laboratério de Fluidos do Inmetro, que leva em consideracao a
incerteza do densimetro digital e a incerteza do fluido medido (Arla 32).

Metais — O valor de propriedade designado foi baseado na combinacdo dos resultados obtidos no
preparo gravimétrico e na determinacdo por ICP-OES. Para a determinagéo por ICP-OES o método

de preparo das amostras foi a digestdo em um sistema de reacdo de micro-ondas.

O valor de incerteza designado como referéncia para cada parametro do lote A e o parametro do lote
B foi a incerteza-padrdo combinada. Para os parametros do lote C foi designada a incerteza
expandida, para k=2, com um nivel de confianga de aproximadamente 95% [7]. Cabe ressaltar, que a
incerteza-padrdo combinada estimada para cada pardmetro neste EP, é resultante da combinacao
das incertezas obtidas dos estudos de caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade, tanto de curta

guanto de longa duragéo.

4. Resultados dos Estudos de Homogeneidade, Estabil  idade e Caracterizacao

4.1. Teor de Ureia (indice de refrac&o)

Partindo do principio que os resultados do teor de ureia, independente da técnica selecionada,
devem ser os mesmos, fica a critério do laboratério adotar qual técnica sera utilizada na obtencéo do
teor de ureia. O Inmetro obteve os resultados do teor de ureia somente a partir do indice de refracao,
decidindo-se ndo realizar a andlise de nitrogénio total. A avaliacdo dos resultados de teor de ureia de
laboratérios que optaram pela técnica do nitrogénio total, foi realizada a partir dos resultados de
referéncia deste parametro obtidos a partir do indice de refracdo pelo laboratério coordenador.

Cabe ressaltar que este parametro, segundo item C.6.1 da Norma ISO 22241-2, deve ser obtido

realizando uma correcéo do valor de biureto.
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A Tabela 2 apresenta o valor de teor de ureia a partir do indice de refracdo (resultante da média dos
valores obtidos no estudo de homogeneidade) e suas respectivas incertezas-padréo. A incerteza-
padrdo combinada (resultante dos estudos de caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade) e a
incerteza expandida (para k=2, com um nivel de confianca de aproximadamente 95%), para o item

de ensaio deste EP também s&o apresentadas.

Tabela 2 - Estudos de certificacéo - Valor de referéncia para Teor de ureia (IR) e respectivas
incertezas-padréo e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Teor de ureia - IR (%om/m) Incerteza-padréo (%om/m)
Caracterizacao 32,49 0,20
Homogeneidade 0,01
Estabilidade curta 0,01
Estabilidade longa 0,07
Teor de ureia - IR (%om/m) Incerteza-padrao combinada u  comp (%m/m)
Valor de Referéncia 32,49 0,21
Incerteza expandida (%om/m) 0,42 k =2; 95%

4.2. indice de Refracgéo

A Tabela 3 apresenta o valor do indice de refracdo (resultante da média dos valores obtidos no
estudo de homogeneidade) e suas respectivas incertezas padrdo. A incerteza-padrao combinada
(resultante dos estudos de caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza expandida
(para k=2, com um nivel de confianca de aproximadamente 95%), para o item de ensaio deste EP

também sdo apresentadas.

Tabela 3 - Estudos de certificaco - Valor de referéncia para indice de Refracdo e respectivas
incertezas padréo e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo indice de Refracéo (-) Incerteza-padréo (-)
Caracterizacéo 1,3829 0,00002
Homogeneidade 0,00002
Estabilidade curta 0,00001
Estabilidade longa 0,00001

indice de Refracéo (-) Incerteza-padrdo combinada u comp (-)
Valor de Referéncia (20 ) 1,3829 0,0001*
Incerteza expandida (-) 0,0002* k =2; 95%

*Como o valor designado deve ser apresentado com 4 casas decimais, a incerteza-padrdo combinada foi
aumentada para atingir uma variagao na Ultima casa decimal desse valor.

4.3. Massa Especifica

A Tabela 4 apresenta o valor da massa especifica (resultante do estudo de caracterizacdo) e suas
respectivas incertezas-padrdo. A incerteza-padrdo combinada (resultante dos estudos de
caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2, com um nivel de

confianca de aproximadamente 95%), para o item de ensaio deste EP também sao apresentadas.
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Tabela 4 - Estudos de certificacdo - Valor de referéncia para Massa especifica e respectivas
incertezas-padréo e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Massa especifica (g/cm °) Incerteza-padrao (g/cm3)
Caracterizagéo 1,0905 0,00007
Homogeneidade 0,00009
Estabilidade curta 0,00006
Estabilidade longa 0,00002
Massa especifica (g/cm ) | Incerteza-padrdo combinada u comp (g/cm®)
Valor de Referéncia (20 ) 1,0905 0,00013
Incerteza expandida (g/cm 3) 0,0003 k =2; 95%

4.4. Alcalinidade (NH 3)

A Tabela 5 apresenta o valor da alcalinidade (resultante do estudo de caracterizagdo) e suas
respectivas incertezas padrdao. A incerteza-padrdo combinada (resultante dos estudos de
caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2, com um nivel de
confianca de aproximadamente 95%), para o item de ensaio deste EP também sao apresentadas.

Tabela 5 - Estudos de certificacdo - Valor de referéncia para Alcalinidade e respectivas incertezas-
padréo e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Alcalinidade % (m/m) Incerteza-padréo % (m/m)
Caracterizacao 0,1600 0,0010
Homogeneidade 0,0017
Estabilidade curta 0,0097
Estabilidade longa 0,0015
Alcalinidade % (m/m) Incerteza-padrdo combinada u comp % (M/mM)
Valor de Referéncia 0,16 0,01
Incerteza expandida% (m/m) 0,02 k =2; 95%

4.5. Biureto

A Tabela 6 apresenta o valor de biureto (resultante da média dos valores obtidos no estudo de
homogeneidade) e suas respectivas incertezas-padréo. A incerteza-padréo combinada (resultante
dos estudos de caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2,
com um nivel de confianga de aproximadamente 95%), para o item de ensaio deste EP também s&o
apresentadas.

Tabela 6 - Estudos de certificacdo - Valor de referéncia para biureto e respectivas incertezas-padrao
e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Biureto % (m/m) Incerteza-padréo % (m/m)
Caracterizacéo 0,17 0,007
Homogeneidade 0,002
Estabilidade curta 0,005
Estabilidade longa 0,007
Biureto % (m/m) Incerteza-padrdo combinada u  comp % (M/M)
Valor de Referéncia 0,17 0,01
Incerteza expandida% (m/m) 0,02 k =2; 95%
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4.6. Aldeido

A Tabela 7 apresenta o valor de aldeido (resultante da média dos valores obtidos no estudo de
homogeneidade) e suas respectivas incertezas-padréo. A incerteza-padréo combinada (resultante
dos estudos de caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2,
com um nivel de confianga de aproximadamente 95%), para o item de ensaio deste EP também s&o

apresentadas.

Tabela 7 - Estudos de certificagé@o - Valor de referéncia para Aldeido e respectivas-incertezas padréo
e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Aldeido (mg/kg) Incerteza-padréo (mg/kg)
Caracterizacao 1,62 0,21
Homogeneidade 0,08
Estabilidade curta 0,22
Estabilidade longa 0,12
Aldeido (mg/kg) Incerteza-padrdo combinada u .o (Mg/kg)
Valor de Referéncia 1,62 0,34
Incerteza expandida (mg/kg) 0,68 k =2; 95%

4.7. Fosfato

A Tabela 8 apresenta o valor de referéncia designado de fosfato (resultante da média dos valores
obtidos no estudo de homogeneidade) e suas respectivas incertezas-padréo. A incerteza-padréo
combinada (resultante dos estudos de caracterizagdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza
expandida (para k=2, com um nivel de confianga de aproximadamente 95%), para o item de ensaio

deste EP também s&o apresentadas.

Tabela 8 - Estudos de certificacéo - Valor de referéncia para Fosfato e respectivas-incertezas padréo
e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Fosfato (mg/kg) Incerteza-padrao (mg/kg)
Caracterizacéo 0,34 0,05
Homogeneidade 0,02
Estabilidade curta 0,02
Estabilidade longa 0,05
Fosfato (mg/kg) Incerteza-padrdo combinada u .,mp (Mg/kg)
Valor de Referéncia 0,34 0,076
Incerteza expandida (mg/kg) 0,15 k =2; 95%

4.8. Insoluveis

A Tabela 9 apresenta o valor de referéncia designado de insolaveis (resultante da média dos valores
obtidos no estudo de homogeneidade) e suas respectivas incertezas-padrao. A incerteza-padrdo
combinada (resultante dos estudos de caracterizagdo, homogeneidade e estabilidade) e a incerteza
expandida (para k=2, com um nivel de confianga de aproximadamente 95%), para o item de ensaio

deste EP também s&o apresentadas.
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Tabela 9 - Estudos de certificacdo - Valor de referéncia para InsollUveis e respectivas incertezas-
padrdo e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Insolaveis (mg/kg) Incerteza-padrao (mg/kg)
Caracterizagéo 37,44 0,70
Homogeneidade 6,04
Estabilidade curta 2,82
Estabilidade longa 7,10
Insolaveis (mg/kg) Incerteza-padrdo combinada u comp (Mg/kg)
Valor de Referéncia 37 9,76
Incerteza expandida (mg/kg) 20 k =2; 95%

4.9. Metais

No preparo do lote dedicado a determinacédo de metais foi realizada a fortificacdo do material apés a
analise prévia da amostra de ARLA 32, onde nao foi detectada a presenca de Al, Ca, Cr, Na, Ni, K,
Mg e Zn. Para essa rodada foram selecionados para fortificacdo os analitos Na, Zn e Cr, baseados
nas caracteristicas de cada elemento, tais como nivel de dificuldade para medicdo e controle de
possiveis contaminacoes.

Embora ndo presentes no ARLA 32, alguns laboratérios detectaram metais como Al, Ca, Ni, Mg e
outros que ndo foram analisados nessa rodada; O Anexo A, na secao 13, apresenta os resultados

destes laboratorios para estes metais.

4.9.1. Cromo

A Tabela 10 apresenta o valor de referéncia designado para o cromo e suas respectivas incertezas-
padrdo. A incerteza combinada padréo (resultante dos estudos de caracterizagdo, homogeneidade e
estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2, com um nivel de confianca de aproximadamente

95%) também séo apresentadas.

Tabela 10 - Estudos de certificagéo - Valor de referéncia para Cromo e respectivas incertezas-padrao
e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Cromo (mg/kg) Incerteza-padréo (mg/kg)

Caracterizacao 2,43 0,025
Homogeneidade 0,013
Estabilidade curta 0,030
Estabilidade longa 0,071
Cromo (mg/kg) Incerteza-padrdo combinada u .,mp (Mg/kg)
Valor de Referéncia 2,43 0,082
Incerteza expandida (mg/kg) 0,16 k =2; 95%
4.9.2. Sodio

A Tabela 11 apresenta o valor de referéncia designado de sodio e suas respectivas incertezas-

padrdo. A incerteza combinada padréo (resultante dos estudos de caracterizagdo, homogeneidade e
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estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2, com um nivel de confianca de aproximadamente

95%) também séo apresentadas.

Tabela 11 - Estudos de certificagéo - Valor de referéncia para Sddio e respectivas incertezas
combinadas e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Sadio (mg/kg) Incerteza-padrao (mg/kg)
Caracterizacao 63,4 0,71
Homogeneidade 0,60
Estabilidade curta 0,99
Estabilidade longa 2,03
Sadio (mg/kg) Incerteza-padrdo combinada u .o (Mg/kg)
Valor de Referéncia 63,4 2,44
Incerteza expandida (mg/kg) 49 k =2; 95%

4.9.3. Zinco

A Tabela 12 apresenta o valor de referéncia designado de zinco e suas respectivas incertezas
padrdo. A incerteza combinada padrao (resultante dos estudos de caracterizacdo, homogeneidade e
estabilidade) e a incerteza expandida (para k=2, com um nivel de confianca de aproximadamente

95%) também sao apresentadas.

Tabela 12 - Estudos de certificagéo - Valor de referéncia para Zinco e respectivas incertezas-padrao
e incerteza expandida para o item de ensaio deste EP.

Estudo Zinco (mg/kg) Incerteza-padrdo (mg/kg)
Caracterizacao 2,44 0,032
Homogeneidade 0,045
Estabilidade curta 0,020
Estabilidade longa 0,075
Zinco (mg/kg) Incerteza-padrao combinada u comp (Mg/kg)
Valor de Referéncia 2,44 0,095
Incerteza expandida (mg/kg) 0,19 k =2; 95%

5. Valores Designados

A Norma ABNT NBR ISO 22241-2:2011 apresenta um total de 10 (dez) parametros analiticos. A
Tabela 13 apresenta os parametros que foram analisados nesta rodada, cujos valores designados
foram estimados tanto pela Divisdo de Metrologia Quimica quanto pela Divisdo de Metrologia
Mecéanica do Inmetro. As metodologias utilizadas para obtencdo dos valores designados estdo
descritas na Tabela 1.

O valor designado de cada parametro foi obtido de acordo com avaliacdo dos laboratérios do
Inmetro, responsaveis por cada parametro deste EP, conforme abordagem da ABNT ISO GUIA 35. A
estimativa de incerteza foi obtida da combinagdo das incertezas dos estudos de caracterizacgéo,

homogeneidade e estabilidade tanto de curta quanto de longa duracéo.
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O pardmetro insoltvel foi medido no Inmetro com 4 algarismos significativos, porém como a
incerteza-padrdo combinada do resultado, devido a instabilidade da solucdo, foi muito alta,
9,76 mg/kg, o resultado € apresentado com dois algarismos significativos conforme recomenda o
Guia para a expressao da incerteza de medi¢do e o resultado do parametro insoluveis 37,44 mg/kg

foi arredondado na tabela 13 para (37,4 + 9,8) mg/kg.

Tabela 13 — Valores Designados do EP.

Parametros Valores Designados e Incertezas
Teor de ureia (indice de refracéo) (32,49 + 0,21) % (m/m)*
indice de Refracdo a 20 T 1,3829 +0,0001*
Massa Especifica a 20 T (1,0905 + 0,0001) g/cm®*
Alcalinidade (NHs) (0,16 £ 0,01) % (m/m)*
Biureto (0,17 £ 0,01) % (m/m)*
Aldeido (1,62 £ 0,34) mg/kg*
Insoltveis (37,4 £9,8) mg/kg*
Fosfato (PO,?) (0,34 +0,08) mg/kg*
Cromo (Cr) (2,43 £ 0,16) mg/kg**
Sadio (Na) (63,4 = 4,9) mg/kg**
Zinco (Zn) (2,44 £ 0,19) mg/kg**

* Incerteza-padrao combinada, conforme explicado no topico 7 deste relatério.

** |ncerteza expandida, conforme explicado no tépico 7 deste relatério.

6. Resultados dos Laboratorios
Os resultados das medi¢des enviados pelos 09 (nove) participantes desse EP estdo apresentados na

Tabela 14. Cabe ressaltar gue, tanto no texto como nas tabelas e graficos, cada participante foi

identificado apenas pela numeracao final do seu cod igo.

Tabela 14 - Resultados das medi¢des dos laboratérios participantes por parametro.

R Cadigo do RESULTADOS
Parametro -
laboratorio | Medicio 1 | Medicdo2 | Medigdo 3
Teor de ureia (nitrogénio total) % (m/m) A95 32,2 32,22 31,75
A10 32,47 32,47 32,47
A21 32,39 32,39 32,39
o . A33 32,60 32,70 32,70
Teor de urma(y(;n(?;t/:;)de refracdo) A3 3241 32.41 3241
A51 32,70 32,70 32,70
A69 32,30 32,30 32,30
A94 32,89 32,89 32,89
A10 1,3829 1,3829 1,3829
A21 1,3829 1,3829 1,3829
A33 1,3816 1,3817 1,3815
indice de Refracdo a 20C A43 1,3829 1,3829 1,3829
A51 1,3829 1,3829 1,3829
A69 1,3828 1,3828 1,3828
A94 1,3825 1,3825 1,3825
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A21 1,0914 1,0914 1,0919
A33 1,0905 1,0906 1,0906
Massa especifica a 20C A43 1,0900 1,0900 1,0900
(g/cm?) A51 1,0900 1,0900 1,0900
AB9 1,0901 1,0901 1,0901
A94 1,0903 1,0903 1,0903
A10 0,16 0,16 0,16
A21 0,16 0,16 0,16
o A33 0,16 0,16 0,16
A'Ca"[,‘/:)d("l",:]j/;()NH 3) A43 0,17 0,17 0,17
A69 0,11 0,12 0,11
A94 0,14 0,14 0,14
A95 0,01 0,01 0,01
A10 0,19 0,19 0,19
A21 0,20 0,19 0,19
Biureto A33 0,16 0,16 0,18
% (mim) A43 0,20 0,21 0,21
A51 0,25 0,25 0,26
AB9 0,18 0,17 0,18
A94 0,01 0,01 0,01
A10 1,82 1,92 1,85
) A21 1,79 2,08 1,90
Aldeido A33 1,19 1,09 1,16
(mg/kg)
A43 2,73 2,81 2,79
AB9 2,83 2,78 2,81
A10 0,20 0,26 0,22
A21 0,18 0,18 0,19
Fosfato (PO 4°) A33 0,10 0,10 0,10
(mg/kg) A43 0,25 0,22 0,28
AB9 0,30 0,29 0,30
A95 0,43 0,42 0,41
B45 38,58 40,06 38,72
o B66 3,68 4,60 4,15
Insoldveis B79 0,00 0,00 0,00
(mg/kg)
B89 36,85 33,12 38,54
B90 31,89 31,83 32,09
c02 2,44 2,39 2,24
Cl4 2,4 2,4 2,4
c23 2,06 2,09 2,06
Metais - Cr (Cromo) C4a7 0,35 0,36 0,38
(mg/kg) C68 2,24 2,19 2,64
C75 2,31 2,34 2,32
c84 2,30 2,29 2,34
Cc92 2,44 3,38
co2 75,84 76,41 74,7
Cl4 65,2 63,4 65,2
c23 70,20 70,57 70,31
Metais - Na (Sédio) ca7 9,77 10,22 10,49
(mg/kg) C68 79,57 78,23 83,72
C75 nd nd nd
c84 89,07 90,15 92,89
Cc92 6,40 5,90
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Cc02 2,86 2,81 2,65
Cil4 2,2 2,2 2,2
C23 2,15 2,16 2,15
Metais - Zn (Zinco) Car 0,30 0,34 0,35
(mg/kg) C68 2,64 2,6 2,97
C75 nd nd nd
C84 2,30 2,30 2,33
Cc92 3,80 3,30

nd: ndo detectado

Cabe ressaltar que o participante C92 néo realizou as 03 (trés) medig6es conforme solicitado no
protocolo e no formulario de resultados. Cada participante recebeu uma amostra contendo

aproximadamente 500 mL de amostra. Esse volume era adequado para realizar as trés medicdes.

Para os pardmetros de metais (sédio e zinco), o participante C75 reportou que nao foi detectada a
presenca do analito na amostra. O limite maximo permitido de sédio no ARLA 32 é de 0,5 mg/kg e
para zinco € de 0,2 mg/kg (Portaria Inmetro 389 de 06 de agosto de 2013), portanto o Comité
Técnico deste EP concluiu que o participante C75 teve seu resultado considerado como

insatisfatorio.

7. Avaliacdo de Desempenho

Para a avaliagdo dos resultados dos laboratorios, foi aplicado o indice z (z-score) [8]. Esse parametro
representa uma medida da distancia do resultado apresentado por um especifico laboratorio em
relacdo ao valor designado do ensaio de proficiéncia e, portanto, serve para verificar se o resultado
da medicéo de cada participante esta em conformidade com o valor designado. O indice z para este

EP foi calculado conforme a Equacgéo 6.
5 =i T Yref (6)

Onde:

Vit € 0 valor designado do EP, que foi considerado o valor determinado pelo Inmetro (obtido da
caracterizacdo do item de ensaio);

yi € a média aritmética das 3 (trés) medi¢cdes de um laboratério especifico i;

s € o0 desvio-padréo para o ensaio de proficiéncia, que neste EP foi considerado conforme paragrafo

abaixo.

Foi adotada a incerteza-padrdo combinada, contemplando como fontes as incertezas de
caracterizacdo, homogeneidade, estabilidade de curta duracdo e estabilidade de longa duracéo,
como desvio-padrdo na avaliacao do indice z para os parametros dos lotes A e B. O lote C, referente

ao parametro concentracao de metais, teve seus valores designhados e respectivas incertezas obtidas
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a partir de um método de preparo diferente com maior exatidédo e precisdo do que o apresentado na
Norma ABNT NBR ISO 22241-2:2011 e, consequentemente, apresentou resultados com valores de
incerteza menores que os obtidos pelo método da Norma. Assim foi adotada a incerteza expandida

no calculo do indice z, de forma a néo prejudicar a avaliacdo dos laboratérios participantes.

A interpretacéo do indice z é apresentada a seguir:
|z] < 2,0 - indica desempenho “satisfatério” e ndo gera sinal;
2,0 <|z| < 3,0 - indica desempenho “questionavel” e gera um sinal de alerta;

|z| =2 3,0 - indica desempenho “insatisfatorio” e gera um sinal de agéo.

Com a finalidade de avaliar o desempenho dos laboratérios, foram calculados os valores de indice z,
0s quais podem ser verificados tanto nas Tabelas de 15 a 25 como, graficamente, nas Figuras de 1 a
11.

7.1. Teor de Ureia

Tabela 15 - Resultados do indice z referente a medicao de teor de ureia (indice de refracéo).

Cddigo do Laboratério indice z
Al10 -0,1
A21 -0,5
A33 0,8
A43 -0,4
A51 1,0
AB9 -0,9
A94 1,9
A95 -2,1*

* resultado questionavel

O resultado do laboratorio A95 foi obtido a partir da técnica de nitrogénio total, e foi avaliado através
do valor designado obtido por indice de refracdo. Este resultado também esta representado na

figura 1.

7-score Teor de ureia (indice de refragao)

4,0 1
3,0

2,0

1,0 A

0’0 ﬁ ﬁ 1
-1,0 -
-2,0
-3,0
-4,0 -

A95 AB9 A21 A43 Al10 A33 A51 A94

Laboratorios

Figura 1. Grafico de desempenho referente a medicdo de teor de ureia (indice de refracdo).
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Por meio da analise do gréafico do indice z, pode-se observar que:

« 07 (sete) participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;

« 01 (um) participante apresentou resultado questionavel, ou seja, 2 < |z| < 3.

7.2. indice de refragéo

Tabela 16 - Resultados do indice z referente a medicao de indice de refracdo a 20 .

Cddigo do Laboratério indice z
Al10 0,0
A21 0,0
A33 -13,0
A43 0,0
A51 0,0
AB9 -1,0
A94 -4,0

* resultado insatisfatorio

1 i A [}
> ecore Indice de Refracao a 20°C
4,0
3,0
2,0
1,0 4
10 | ™
-2,0
-3,0
40 ¥
A33 A94 AB9 A10 A21 A43 A51
Laboratorios

Figura 2. Gréafico de desempenho referente & medicéo de indice de refragdo a 20 .

Por meio da analise do grafico do indice z, pode-se observar que:

» 5 (cinco) participantes apresentaram resultados satisfatérios, ou seja, |z| < 2;

« 2 (dois) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.3. Massa especifica

Tabela 17 - Resultados do indice z referente a de massa especifica a 20 <.

Cddigo do Laboratério indice z
A21 10,7
A33 0,7
A43 -5,0
A51 -5,0
AB9 -4,0
A94 -2,0

* resultado insatisfatorio
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7-sCOre Massa especifica a 20 °C

4,0 - 1

3,0
2,0

1,0 4
0,0 - |

-1,0 - |
-2,0
-3,0

-4,0 - 1 | 1 |

A43 A51 A69 A94 A33 A21

Laboratorios

Figura 3. Grafico de desempenho referente a massa especifica a 20 TC.

Por meio da andlise do grafico do indice z, pode-se observar que:
» 2 (dois) participantes apresentaram resultados satisfatérios, ou seja, |z| < 2;

» 4 (quatro) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.4. Alcalinidade

Tabela 18 - Resultados do indice z referente & medicdo de alcalinidade (NHy).

Codigo do Laborat6rio indice z
Al10 0,0
A21 0,0
A33 0,0
A43 1,0
A69 -4,7
A94 -2,0
A95 -15,0

* resultado insatisfatério

2-SCOre Alcalinidade (NH,)

40 -

3.0

2,0

1,0

0,0 : : , : : M ,

-10 |

-20

-3,0

-40 l l

A95 A69 A94 A10 A21 A33 A43

Laboratorios

Figura 4. Grafico de desempenho referente a medicéo de alcalinidade (NHz).
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Por meio da analise do gréafico do indice z, pode-se observar que:
« 5 (cinco) participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;

« 2 (dois) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.5. Biureto
Tabela 19 - Resultados do indice z referente a medicao de biureto.
Cédigo do Laboratério indice z
Al10 2,0
A21 2,3
A33 -0,3
A43 3,7
A51 8,3
A69 0,7
A94 -16,0

* resultado questionavel
* resultado insatisfatorio

2-sCOre Biureto

30 — 1

2,0

M

0,0 T ﬁ — m -
-10

-20
-3,0
-40

A%4 A33 AB9 A10 A21 A43 AS1

Laboratérios

Figura 5. Grafico de desempenho referente a medic¢éo de biureto.

Por meio da analise do grafico do indice z, pode-se observar que:
» 3 (trés)participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;
» 1 (um) participante apresentou resultado questionavel, ou seja, 2 < |z| < 3;

« 3 (trés) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.6. Aldeido
Tabela 20 - Resultados do indice z referente a medicao de aldeido.
Cddigo do Laboratério indice z
Al10 0,7
A21 0,9
A33 -1,4
A43 3,4
A69 3,5

* resultado insatisfatorio

Pagina 18 de 27



Relatério Final do Ensaio de Proficiéncia para Ensaios da Especificagdo do ARLA 32 - 22 rodada

. Aldeido

40 -
3,0 —
2,0

1,0 4
00 | | S N

10f 1

-20
-3,0
-40

A33 A10 A21 A43 AB9

Laboratérios

Figura 6. Grafico de desempenho referente a medi¢éo de aldeido.

Por meio da analise do gréfico do indice z, pode-se observar que:
» 3 (trés) participantes apresentaram resultados satisfatérios, ou seja, |z| < 2;

* 2 (dois) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.7. Fosfato

Tabela 21 - Resultados do indice z referente & medic&o de fosfato (PO,?).

Codigo do Laboratorio indice z
Al10 -1,4
A21 -2,0
A33 -3,0
A43 -1,1
A69 -0,5
A95 1,0

* resultado insatisfatério

7-SCOre Fosfato

4,0
3,0
2,0

1,0 A ﬁ
0,0 - ; ~—

-1,0 - | I I

-2,0

-3,0
-4,0 -

A33 A21 A10 A43 A69 A95

Laboratérios

Figura 7. Gréfico de desempenho referente & medicéo de fosfato (PO,).

Por meio da andlise do grafico do indice z, pode-se observar que:
» 5 (cinco) participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;

« 1 (um) participante apresentou resultado insatisfatorio, ou seja, ou seja, |z| = 3.
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7.8. Insoluveis

Tabela 22 - Resultados do indice z referente a medigéo de insoluveis.

Cddigo do Laboratorio indice z
B45 0,2
B66 -3,4
B79 -3,8
B89 -0,1
B90 -0,6
* resultado insatisfatorio
2-scOre Insoluveis
40
3,0
2,0
1,0 -
0,0 1 T— — — -
_110 {
20
-30
-40
B79 B66 B90 B89 B45
Laboratorios

Figura 8. Grafico de desempenho referente a medicdo de insollveis.

Por meio da andlise do grafico do indice z, pode-se observar que:

» 3 (trés) participantes apresentaram resultados satisfatérios, ou seja, |z| < 2;

* 2 (dois) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.9. Metais
7.9.1. Cromo

Tabela 23 - Resultados do indice z referente a medi¢cdo de Cromo.

Cédigo do Laboratério indice z

Cc02 -0,5
Cil4 -0,2
C23 -2,3
Cca7 -12,9
ce8 -0,5
C75 -0,7
Cc84 -0,8
Cc92 3,0

* resultado questionavel
* resultado insatisfatério
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Cromo

Z-Score

4,0
3,0

2,0
1,0
0,0
-1,0 -
-2,0

T

-3,0

-4,0 -

C47 C23 C84 C75 C02 C68 Ci14 Cc92

Laboratorios

Figura 9. Grafico de desempenho referente a medicdo de cromo.

Por meio da analise do gréfico do indice z, pode-se observar que:

« 5 (cinco) participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;

» 1 (um) participante apresentou resultado questionavel, ou seja, 2 < |z| < 3

* 2 (dois) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.9.2. Sodio

Tabela 24 - Resultados do indice z referente a medicao de Saodio.

Caodigo do Laboratério indice z
C02 2,5
Cl4 0,2
C23 14
C47 -10,9
C68 3,5
C84 5,6
C92 -11,7

* resultado questionavel
* resultado insatisfatorio

Saédio

Z-score

4,0 -

3,0
2,0

1,0 4

0,0
-1,0 -
-2,0

-3,0

-4,0 -

C92 Ca7 C14 C23 Co02 C68 C84

Laboratorios

F

igura 10. Grafico de desempenho referente a medicao de sédio.
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Por meio da analise do gréafico do indice z, pode-se observar que:

« 2 (dois) participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;

« 1 (um) participante apresentou resultado questionavel, ou seja, 2 < |z| < 3; e

« 4 (quatro) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

7.9.3. Zinco

Tabela 25 - Resultados do indice z referente a medicao de Zinco.

Cddigo do Laboratério indice z
C02 1,8
Ci14 -1,3
Cc23 -1,5
C47 -11,1
Cc68 1,6
C84 -0,7
C92 5,8

* resultado insatisfatério

4,0
3,0
2,0
1,0
0,0
-1,0
-2,0
-3,0
-4,0

Z-Sscore

Zinco

=

=

B B BE-n

.

C47

C23 C14

C84

C68

C02

Cc92

Laboratérios

Figura 11. Grafico de desempenho referente & medicéo de zinco.

Por meio da analise do gréfico do indice z, pode-se observar que:

« 5 (cinco) participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2;

* 2 (dois) participantes apresentaram resultados insatisfatorios, ou seja, |z| = 3.

A tabela 26 apresenta um resumo do desempenho de cada participante nos parametros deste EP.
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Tabela 26 - Desempenho de cada participante nos parametros do EP.

Cédigos dos Participantes
Al10 A21 A33 A43 A51 A69 A94 A95
Parametros B45 B89 B79 B90 C92 B66 B17 Ci4 Ca7
C84 C68 Co2 C75 C23

Teor de ureia
(indice de refragéo) S S S S S S S Q )
indice de Refracéo
220 C S S I S S S I - -
Massa Especifica a
20 C - I S I I I S - -
Alcalinidade (NHs) S S S S - I S I -
Biureto S Q S I I S I - -
Aldeido S S S I - I NE - -
Fosfato (PO,”) S S | S - S NE S -
Insoltveis S S I S - I NE - -
Cromo S S - S I S Q S I
Saédio I I - Q I I* S S I
Zinco S S - S I I* S S I

e 11 8 11 7 11 8 6 3

medidos

S = Satisfatério  Q = Questionavel | = Insatisfatério = NE = Nao enviou resultados

Nota: Como pode ser observado na Tabela acima, alguns participantes ndo se inscreveram para
analisar todos os parametros. Ja o participante de cédigos A94-B17 se inscreveu para analisar 0s

parametros Aldeido, Fosfato e InsolUveis, mas n&do apresentou resultados em seu formulario.

Apesar do participante C75 ter preenchido seus resultados como nd “ndo detectado” para os
parametros sddio e zinco conforme mostrado na Tabela 14, o Comité Técnico deste EP os considera
insatisfatérios, visto que o valor designado para esses parametros estd acima dos valores
estabelecidos pela Portaria Inmetro 389 de 2013. Nesse EP os valores designados para o sddio e

zinco estavam 127 e 12 vezes, respectivamente, superiores aos estabelecidos pela Portaria.

8. Confidencialidade

Cada laboratorio foi identificado por codigo individual que é conhecido somente pelo proprio
participante e pela coordenacdo do EP. O participante recebeu, via e-mail, o seu cédigo de
identificacdo correspondente & sua participacdo no EP. Este cddigo foi utilizado como identificagdo

do participante no preenchimento do formulario de registro de resultados. Os resultados poderéo ser
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utilizados em trabalhos e publicacdes pelo Inmetro respeitando-se a confidencialidade de cada
participante.

Conforme estabelecido no item 4.10.4 da ABNT ISO/IEC 17043:2011, em circunstancias
excepcionais, uma autoridade reguladora pode requerer os resultados do EP ao provedor.
Considerando a necessidade de oferecer a sociedade brasileira um produto dentro das
especificagbes adequadas, segundo as Portaria no. 139 de 21 de Margo de 2011 e Portaria n°389,
de 06 de agosto de 2013, os resultados apresentados neste presente relatério, bem como a
identificacdo dos respectivos participantes deste EP, serdo disponibilizados a Diretoria de Avaliagcéo

da Conformidade, de modo atender aos Requisitos de Avaliacdo da Conformidade de ARLA 32.

9. Conclusao

Neste EP houve a participacdo de 9 (nove) participantes e os resultados do desempenho destes
laboratérios foram avaliados para 10 (dez) pardmetros da especificacdo do ARLA 32 contidos na
Instrucdo Normativa IBAMA n°23: Teor de ureia (nitrogénio total), teor de ureia (indice de refracéo),
indice de refracdo a 20 C, massa especifica a 20 <C, alcalinidade (como NH 3), biureto, aldeido,
fosfato, insolUveis e metais.

Vale lembrar que nem todos os participantes se inscreveram em todos os parametros.

De acordo com o célculo do indice z-score,100% dos laboratérios apresentaram um desempenho
satisfatério para teor de ureia, 71% dos laboratérios apresentaram um desempenho satisfatorio para
indice de refracdo a 20 C, 33% dos laboratérios apresentaram um desempenho satisfatorio para
massa especifica a 20 C, 71% dos laboratoérios apresentaram um desempenho satisfatério para
alcalinidade, 43% dos laboratorios apresentaram um desempenho satisfatorio para biureto, 60% dos
laboratérios apresentaram um desempenho satisfatorio para aldeido, 83% dos laboratérios
apresentaram um desempenho satisfatério para fosfato, 60% dos laboratérios apresentaram um
desempenho satisfatério para insolaveis, 63% dos laboratérios apresentaram um desempenho
satisfatorio para cromo, 14% dos laboratdrios apresentaram um desempenho satisfatorio para sodio

e 14% dos laboratérios apresentaram um desempenho satisfatério para zinco.

Dentre os metais incluidos nesse EP, o sédio e Zinco foram os parametros com o menor nimero de
participantes com resultados considerados satisfatorios. Trés participantes reportaram resultados que
variam de 20 a 40% superiores ao valor de referéncia. Recomenda-se que esses participantes
revisem seus procedimentos e avaliem possiveis fontes de contaminacao. Outros trés participantes
reportaram valores que variaram de 80 a 100% inferiores ao valor de referéncia. Para os
participantes que utilizaram a incineracdo em mufla para preparar as amostras recomenda-se avaliar

a perda do analito devido a temperaturas elevadas.
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E importante ressaltar que os resultados apresentados pelos participantes deste EP podem ser
aprimorados se for levada em consideragao a utilizagéo de uma incerteza de medicéo aliada ao valor
obtido para cada parédmetro do produto. Sob esse aspecto, um melhor desempenho dos laboratérios
poderia ser alcangado. Desta forma, o provedor recomenda a incluséo da incerteza de medicéo junto
ao valor apresentado pelos participantes, com o objetivo de ampliar os horizontes de credibilidade e

competéncia na medicao do Arla 32.

Cabe aos participantes deste EP avaliar seu resultado e realizar uma analise critica de seu
desempenho. A participacdo dos laboratérios em exercicios de EP € uma forma de aperfeicoamento
e proporciona uma ferramenta para monitorar seus procedimentos de analises rotineiros, visando
demonstrar controle sobre suas medicdes, 0 que contribui para garantir a melhoria da qualidade de

seus resultados e a confiabilidade metroldgica de suas medicoes.

10. Participantes

Nove laboratérios se inscreveram na 2% Rodada do Ensaio de Proficiéncia para Ensaios da
Especificacdo do ARLA 32. A lista dos participantes esta apresentada na Tabela 27. A numeracao
gue consta na Tabela 27 € apenas indicativa do nimero de participantes no EP, ndo estando, em

hipétese alguma, associada a identificacdo dos participantes na apresentacéo dos resultados.

Tabela 27 - Participantes neste EP.

Instituicdo

1. | Araucaria Nitrogenados S/A

2. | Instituto de Tecnologia do Parana — TECPAR

Ipiranga Produtos de Petréleo S.A.
Centro de Tecnologia Aplicada e da Qualidade

4. | L. A. Falcdo Bauer Centro Tecnoldgico de Controle da Qualidade Ltda

Petroleo Brasileiro S.A.
Laboratério FAFEN-BA

6. | SENAI — Servico Nacional de Aprendizagem Industrial

7. | SGS do BRASIL Ltda

Tirreno Ind. e Com. de Produtos Quimicos Ltda
Laboratério de Fluidos Automotivos e Aditivos

9. | Tribolab Comercio de Aparelhos Cientificos Ltda
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13. Anexo A — Resultados reportados pelos participa  ntes para 0s metais que ndo foram

avaliados nesta rodada.

. L o L. RESULTADOS
Metais Cadigo do laboratério — — —
Medicédo 1 Medicéo 2 Medicdo 3
C02 <0,05 <0,05 < 0,05
C14 <0,4 <04 <04
C23 0,01 0,01 0,01
Al (Aluminio) ca7 0,00 0,00 0,00
(mg/kg) C68 <0,02 <0,02 0,03
C75 nd nd nd
c84 < 0,05 < 0,05 < 0,05
C92 0,65 0,60
C02 < 0,05 < 0,05 < 0,05
C14 <04 <04 <04
C23 0,01 0,01 0,01
Ca (Célcio) c47 0,02 0,03 0,04
(mglkg) C68 <0,02 <0,02 <0,02
C75 nd nd nd
C84 < 0,05 < 0,05 < 0,05
C92 0,01 0,00
C02 <0,01 <0,01 <0,01
Cl4 <0,2 <0,2 <0,2
C23 0,01 0,01 0,01
Cu (Cobre) c47 0,00 0,00 0,00
(mg/kg) C68 <0,01 <0,01 <0,01
C75 nd nd nd
c84 < 0,05 < 0,05 < 0,05
C92 0,30 0,34
C02 < 0,05 < 0,05 < 0,05
Cl14 <04 <04 <04
C23 0,01 0,01 0,01
Fe (Ferro) C47 0,00 0,00 0,00
(mg/kg) C68 <0,01 <0,01 < 0,01
C75 nd nd nd
c84 < 0,05 < 0,05 < 0,05
C92 0,50 0,00
C02 < 0,05 < 0,05 < 0,05
Cl4 <0,2 <0,2 <0,2
C23 0,01 0,01 0,01
K (Potassio) C47 0,00 0,00 0,00
(mg/kg) C68 <0,03 <0,03 <0,03
C75 nd nd nd
C84 0,16 0,17 0,15
C92 0,15 0,15
C02 < 0,02 < 0,02 <0,02
Cl4 <04 <0,4 <0,4
C23 0,01 0,01 0,01
Mg (Magnésio) c47 0,00 0,00 0,00
(mg/kg) C68 <0,02 <0,02 <0,02
C75 nd nd nd
c84 < 0,05 < 0,05 < 0,05
C92 0,03 0,00
C02 0,03 0,03 0,04
Cl4 <0,2 <0,2 <0,2
C23 0,01 0,01 0,01
Ni (Niquel) c47 0,06 0,07 0,07
(mg/kg) C68 <0,01 <0,01 < 0,01
C75 nd nd nd
C84 0,06 < 0,05 0,07
C92 0,40 0,30
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