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Causas de erros Emlgpa

No total, 230 respostas foram registradas pelos 111 entrevistados, indicando
gue 0s erros muitas vezes tinham mais de uma causa atribuivel, entre as
categorias de respostas fornecidas.

Sample preparation [
Human error [
Equipment failure or servicing problem [
Calibration [
Reporting problem [
Calculation error
Selection of measurement method | J
Test material problem | |
Sample transport and storage [ ]
Primary sampling [
Laboratory environment
PT provider problem [__]
Sample tracking [
Other problem category [
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Ellison, S.L.R. , et al. , Accred Qual Assur (2012) 17:453-464: Causes of error in analytical
chemistry: results of a web-based survey of proficiency testing participants



Causas de erros Enfippa

Preparacao da amostra
Maior frequéncia de respostas:
- Problema com diluicao do volume
- Problema com extracao/recuperacao

Erro humano
Maior frequéncia de respostas:
- Falta de treinamento
- Pouca experiéncia
- Erros de transcricao

Ellison, S.L.R. , et al. , Accred Qual Assur (2012) 17:453-464: Causes of error in analytical chemistry: results of a
web-based survey of proficiency testing participants



Causas de erros EnT™
AcoOes corretivas

Additional staff training [

New procedures implemented [

New equipment obtained [[IEGTNENGE

Change to method documentation

Analytical method revalidated [ |

Additional equipment calibration [
Change of analyticalmethod [ |

Change of reference material source l:
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Ellison, S.L.R. , et al. , Accred Qual Assur (2012) 17:453-464: Causes of error in analytical
chemistry: results of a web-based survey of proficiency testing participants



TIPOS DE ERROS Enligpa

Qualquer resultado de uma medida experimental esta
associada a um erro, ou seja, a uma incerteza.

Esta incerteza € considerada a diferenca entre o valor
medido e o valor verdadeiro.

Os erros podem ser classificados em trés categorias:

GROSSEIROS, ALEATORIOS (RANDOMICOS) E SISTEMATICOS

grande precisdo grande precisdo pequena precisdo
grande exactiddo pequena exactiddo pequena exactiddo



ERROS GROSSEIROS Enpa

Séo facilmente reconhecidos. Sao erros tao sérios que nao

deixam alternativas a nao ser refazer todo o experimento.
Exemplos incluem a quebra do equipamento, contaminacao

de reagentes, erros na adicao de aliquotas, etc.

Ocorrem em geral pela falta de cuidado ou inabilidade de
fazer uma determinada analise

i —
[

v" Enganos na leitura de uma escala

v Erro de calculos nas operacdes

v Erros na adicao de aliquotas IF
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ERROS ALEATORIOS Eniigpa

N&o possuem valor definido, é resultante de uma medicdo menos a média de
um nuamero infinito de medi¢ces sob condicdes de repetibilidade e flutuam de
maneira aleatdria (sdo bidirecionais).

ErroAleatario = x. — X

;

« Sao irregulares e resultam em variabilidade afetando o desvio padrao.
* Ndo tem causas assimilaveis.
 Podem ser submetidos a tratamento estatistico para permitir saber qual o

valor mais provavel e também a precisao de uma série de medidas.



ERROS ALEATORIOS Enipa

Submetidos a tratamento estatistico

PERMITIR

Erro Aleatério

o X ——M - -1C-menor = - =IC-maior

o
»

= Estimar a faixa onde se encontrao
valor verdadeiro

= Grau de Precisao de uma série de
medidas.

' ERRO ALEATORIO

_l PRECISAO



ERROS SISTEMATICOS

Erros de métodos
Erros operacionais

Erros pessoais

Erros instrumentais




ERROS SISTEMATICOS

Sao unilaterais resultando um desvio constante nos
resultados;

Tem causas assimilaveis e estdo relacionados com a
exatidao;

S&o geralmente caracterizados por conservarem o mesmo
valor em medicdes sucessivas.

« Afetam a grandeza do resultado
« Afetam a média de um conjunto de resultados

« Afetam a exatidao

SAao erros que resultam de causas constantes que alteram de
modo uniforme os resultados das medidas




ERROS SISTEMATICOS Empa

ERRO SISTEMATICO l EXATIDAO
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Erro Sistematico
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FONTES DE ERROS SISTEMATICOS MAIS FREQUENTES NAS Enligpa
DIFERENTES ETAPAS DA SEQUENCIA ANALITICA

l.  Amostragem Iinapropriada, manuseio da amostra e armazenamento,
homogeneidade inadequada;

II. Contaminacdo da amostra ou da solucao da amostra por ferramentas,
aparelhos, frascos, reagentes e poeira durante o procedimento analitico;

Ill. Efeitos de adsorcao e dessorcao nas paredes internas dos frascos e
fases solidas de diferentes materiais (filtros, colunas, precipitados);

V. Perdas de elementos (Hg, As, Se, Cd, Zn) e compostos (oxidos, haletos,
hidretos de elementos) por volatilizacéao;

V. Reacdes gquimicas incompleta ou indesejaveis, como mudanca do estado
de oxidacao, precipitacao, troca idnica, formacéao de complexos;

VI. Influencias da matriz na geracdao do sinal nalitico, como atomizacao
Incompleta, interferéncias espectrais de fundo;

VII. Calibracao e avaliacao incorreta, como resultado do uso de padroes
iInapropriados, solucdes de calibracdo instaveis, funcbes matematicas
falsas.



PRECISAO x EXATIDAO Emigpa




PRECISAO Coeficiente de variac&do (CV, DPR ou RSD) EnTigpa

v' Sao exemplos de erros relativos

v  Erros relativos sdo frequentemente usados na comparacdo da
precisao de resultados que tém diferentes unidades ou magnitudes

v' S4o também importantes no estudo da propagacéo de erros.

fs fov

IDISPERSAO lPRECISAO



PRECISAO Repetibilidade (r) Enigpa

E um tipo de precisdo referente edicbes feitas sob condi¢cdes de repetibilidade, isto é:
= mesmo meétodo;

= mesmo material;

mesmo operador;

mesmo laboratério;

repeticdes em curto periodo de tempo.

E calculada a partir do desvio padréo dos resultados dos ensaios sob condicéo
de repetibilidade - recomenda-se 6 ou mais réplicas para o calculo do desvio
padrao para cada concentracao.

E aconselhavel calcular o limite de repetibilidade “r” que capacita o analista a
decidir se a diferenca entre analises duplicatas de uma amostra, determinada sob

condicOes de repetibilidade, é significante.

INMETRO. Orientagfes sobre validacdo de métodos analiticos: documento de caréater orientativo: DOQ-CGCRE-008: revisao 07-
jul/2018.Rio de Janeiro, 2018.



PRECISAO Repetitividade (r) EnTigpa

O limite de repetibilidade (r) para um nivel de significancia de 95% e 6 graus
de liberdade (GL =n-1), é dado por:

r=2,8xS,

Sr = desvio padréo de repetitividade.

INMETRO. Orientagfes sobre validacdo de métodos analiticos: documento de carater orientativo: DOQ-CGCRE-008: revisao 04-
jul/2011.Rio de Janeiro, 2011.



PRECISAO Reprodutibilidade (R) Eniigpa

yd

E um conceito de precisao referente a medicOes feitas sob condicbes de
reprodutibilidade, isto é:

mesmo meétodo;

operadores diferentes;

laboratérios diferentes;

equipamentos diferentes;

longo periodo de tempo.

Embora a reprodutibilidade n&o seja um componente de validacdo de método
executado por um unico laboratério, € considerada importante quando um
laboratorio busca a verificacdo do desempenho dos seus métodos em relacédo aos

dados de validacéao obtidos por meio de comparacao interlaboratorial.

Chui, Q. S. H.; Barros, C. B.; Silva, T. D.; Parametros r e R obtidos de programa interlaboratorial - como usa-los. Quim. Nova, Vol.
32, No. 8, 2209-2213, 2009.



PRECISAO Reprodutibilidade (R) Enigpa

A partir do desvio padrao obtido sob condicGes de reprodutibilidade é possivel
calcular o limite de reprodutibilidade “R”, o qual permite ao analista decidir se a

diferenca entre os valores da duplicata das amostras analisadas sob condi¢cGes de

reprodutibilidade é significante.

O limite de repetitividade (r) para um nivel de significancia de 95%, é dado por:

R=28,S;

S? = variancia de reprodutibilidade associada aos resultados considerados, para
cada laboratorio.

O calculo da reprodutibilidade é efetuado para cada nivel, separadamente, apos
eliminac&o dos valores dispersos.

Chui, Q. S. H.; Barros, C. B.; Silva, T. D.; Parametros r e R obtidos de programa interlaboratorial - como usa-los. Quim. Nova, Vol.
32, No. 8, 2209-2213, 2009.



PRECISAO Ex. para calcular r Eniigpa
Laborat6ri
0 R1 R?2 R3 R4 R5 R6 R7 Média S cv(%) s?2 r
1 14,90 14,89 14,92 14,90 14,86 14,86 15,06 14,91 | 0,066 0,44 | 0,0044 | 0,19
2 14,79 14,86 14,99 14,42 14,64 14,98 14,29 14,71 | 0,272 1,85 0,0741 0,76
3 14,98 15,09 14,52 14,85 14,74 14,87 14,74 14,83 | 0,185 1,24 | 0,0341 0,52
4 16,36 15,05 15,27 16,01 15,23 15,03 15,28 15,46 | 0,514 3,33 0,2645 1,44
5 13,54 14,03 14,23 14,10 14,04 13,70 14,27 13,99 | 0,270 1,93 0,0731 0,76
6 14,93 14,88 14,89 14,88 14,95 14,88 14,59 14,86 | 0,121 0,81 0,0147 0,34
7 14,83 14,51 14,67 14,67 14,67 14,67 14,59 14,66 | 0,097 0,66 0,0094 0,27
8 14,95 14,86 14,85 14,80 14,84 14,79 14,77 14,84 | 0,060 0,40 0,0036 0,17
9 14,54 14,65 14,76 14,73 14,65 14,69 14,63 14,66 | 0,072 0,49 0,0052 0,20
Anova: fator Unico
Fonte da variagdo sQ gl mMQ F valor-P  F critico — | 2
Entre grupos 4,2951 7 0,6136 22,4109 4E-13 2,2074 -"HI
Dentro dos grupos 1,3142 48 0,0274
Total 5,6092 55 \—
—_——
r=2,8x,00274 =046
7 _ QManere — QMaantro
SEnrra - 7
| 2 2
R = EJS * ﬂlsdanrm + Sanrr'a
" 0,6136 —0,0277 ;
s, = = 0,0837 R = 2,8 x ,/0,0274 + 0,0837 = 0,93

7

Chui, Q. S. H.; Barros, C. B.; Silva, T. D.; Parametros r e R obtidos de programa interlaboratorial - como usa-los. Quim. Nova, Vol.
32, No. 8, 2209-2213, 2009.



Ex. Aplicacéo do valor r Enigpa

PRECISAO
Resultado

Laboratério Método s
A REPE - KJ Rep A Rep B |Diferenga
1 0,46 14,90 14,86 0,04
2 0,46 14,86 14,72 0,14
3 0,46 15,06 14,92 0,14
4 0,46 14,86 14,90 0,04
5 0,46 15,05 14,92 0,13
6 0,46 14,89 14,86 0,03
7 0,46 14,92 15,04 0,12
8 0,46 14,80 15,42 0,62
9 0,46 15,15 15,36 0,21
10 0,46 14,94 15,36 0,42
11 0,46 15,15 15,19 0,04
12 0,46 15,13 15,58 0,45
13 0,46 15,11 15,20 0,09
14 0,46 15,14 15,27 0,13

0,7 -
0.6 -
0,5
0,4 -
03 -
02

0,1 -

____----____----_:;__"::_----____;-___

&

1 2 3 4 5 6 7 8 9% 10 11 12 13 14




PRECISAO Coeficiente de variac&o (CV, DPR ou RSD) EnTigpa

cv(%) X Concentracéao

Table 4. Horwitz function as an empirical relationship between the precision of an analytical method and the concentration of the analyte
regardless of the nature of the analyte, matrix and the method used. Acceptable RSDy, and RSD, values according to [27] and to AOAC Inter-
national [8,14] (PVM = Peer Verified Methods (Program))

Analyte % Analyte ratio Unil Horwilz AOAC PVM
s RSD “RSD
100 | 100% 2 1.3
1o [.O0E =01 0% 2.8 2.8
I 1.00E - 02 %% 4 2.7
0.1 [.ODE-03 0.10%: 5.7 3.7
0.0 I.ODE = 04 100 ppm & 5.3
0007 I.O0E — 05 10 ppm 11.3 7.3
0.0001 [.O0E = 06 I ppm 16 11
0.00001 |.00E - 07 100 ppb 226 15
OLO00001 [.O0E — 08 10 ppb 32 21
OLO00000 T 1LO0E = 0% I ppb 45.3 30

Taverniers, |. ; De Loose, M.; van Bockstaele, E. Trends in quality in the analytical laboratory. Il. Analytical method validation and
quality assurance. Trends in Analytical Chemistry, Vol. 23, No. 8, 2004




A equacao de HORWITZ, modificada por THOMPSON Enmgpa

E um modelo para predizer o desvio padr&o a partir de uma dada concentracéo (C)

do analito expressa como razdo adimensional da massa (p.e.: 1 mg kg? = 10%; 1%

= 10-?), sendo utilizados o valor da mediana obtida para cada ensaio e amostra.

E um procedimento amplamente empregado para definir o o, em ensaios de
proficiéncia (THOMPSON, 2000).

0,22C 0 020845 0,01c?°
mr P mr mr
c <120 ppb c >13,8%

c 2120 ppbe =13,8%

mr = razao adimensional da massa;

C= X 1 ppm =10%0u % =107



PRECISAO Enmgpa

Variacao analitica para analises em duplicatas

TABLE 1

Analytical Variations (AV) in [%]: x = analyte concentration
Analyte AV (%)
Moisture (Dry Mass) 12
Protein 20/x + 2
Fat 10
Crude Fibre 30/ + 6
Ash 45/x + 3
Total sugars as invert 12
Calcium 10
Phosphorus % +8
Salt T+5
Vitamin A 30

Source: From the Assoclation of American Control Officials 2011, Offical Publication 2011, page 298-299.

FAO. 2011. Quality assurance for animal feed analysis laboratories. FAO Animal Production and Health Manual No. 14.

Rome.



PRECISAO

Coeficiente de variacao X Concentracao

14 .

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

PB (g/100g)

55

Amostras =40
N =1662
Labdratorios =42



PRECISAO

Amostras =40
N =998
Labdratorios = 25




Por que a recomendacao é fazer determinagdes sé&o feitas em EnTigpa
triplicata?

Table A.2 The t-distribution

Value of t for a confidence interval of 90% 95% 98% 99%
Critical value of |tl for P values of 0.10 0.05 0.02 0.01
number of degrees of freedom
1 6.31 12.71 31.82 63.66
2 2.92 4.30 6.96 9.92
3 2.35 3.18 4.54 5.84
4 213 2.78 3.75 4.60
5 2.02 2.57 3.36 4.03
6 1.94 2.45 3.14 3.71
7 1.89 2.36 3.00 3.50
8 1.86 2.31 2.90 3.36
9 1.83 2.26 2.82 3.25
10 1.81 2.23 2.76 3.17
12 1.78 2.18 2.68 3.05
14 1.76 2.14 2.62 2.98
16 1.75 212 2.58 2.92
18 1.73 2.10 2.55 2.88
20 1.72 2.09 2.53 2.85
30 1.70 2.04 2.46 2.75
50 1.68 2.01 2.40 2.68
co 1.64 1.96 2.33 2.58




Por que a recomendacao é fazer determinagdes sé&o feitas em EnTgpa
triplicata?

14 v T - T v T v T

12 -

10 1

w
1

Precisao
(m ]
|

Triplicata




Qualidade da agua no laboratoério

Agua Tipo |: Deve ser usada em métodos de analise
gue requeiram minima interferéncia e maximas
precisao e exatidao (absorcao atomica,
espectrometria de emissao de chama, tracos de
metais,); preparacao de solucOes-padrao e de
solucbes tampao; processos onde a presenca de
microrganismos deve ser minima.

Agua tipo I:

-deve ser usada no momento em que é
produzida;

- nao deve ser estocada, pois sua resistividade
diminui:

=) podendo ocorrer lixiviacao de metais do
frasco de estocagem e também desenvolvimento 8 ° )
e contaminacao bacteriana. AT



Qualidade da agua no laboratoério Emgpa

Agua Tipo Il: métodos analiticos e processos onde e tolerada
presenca de bactérias: reagentes em geral, sistema
e métodos / processos aos quais na
e da agua para apli

Agua Tipo lll: para lavagem de vidraria em geral, producé&o de agua de maior
grau de pureza e preparacao de culturas bacterioldgicas.

PURELAB




Qualidade da agua no laboratorio

PADROES DE QUALIDADE DE AGUA PARA LABORATORIO

PARAMETRO TIPO | TIPO 1l | TIPO 111
Bactérias ( UFC / ml) <10 <1000 Nao
pH Nao Nao 5-8
Resistividade a 25°C (MQ.cm) >10 > 1 >0,1
Condutividade a25°C (uS/cm) <0,1 <1 <10
SiO2(mg/l) < 0,05 <0,1 <1
Solidos Totais (mg /1) <0,1 < <5
Carbono organico oxidavel total <0,05 <0,2 <1

PARAMETRO NCCLS | CAP ASTM
Resistividade minima (MQ.cm, 25°C)| 10,0 10,0 18,0
Condutividade maxima(uS/cm, 25°C) 0,1 0.1 0,056
Silicatos, maximo (mg /1) 0,05 0,05 0,003
Diametro maximo de material
particulado (um) 0.2 0,22 0.2
Microorganismos - n°. maximo de Tipo I-A: 10/1000 ml
unidades formadoras de colonia por 10 10 Tipo I-B: 10 /100 ml
mililitro (UFC / ml) Tipo I-C: 10/ 10 ml



Qualidade da agua no laboratorio Emlgpa
Processos de purificacado de agua

Comparacao de eficiéncias de remocao de contaminantes

PROCEsso | Solidos | Gases Subs- | Mate- , .
DE dissol- dissol- tancias rial Bacté- Pirogé-
PURIFICACAO vidos vidos Organicas | parti- rias nicos
ionizados | ionizados | Dissolvidas | culado
Adsorgao com R R(*2) | B/E(*3) R R R
carvao ativado
Deionizacao E E R R R R
Destilacao B/E(*1) R B E E E
Filtracao R R R E E R
Osmose B (*7) R B E E E
Reversa
Oxidacao . .
Ultravioleta R R B/E ('5) R B (*6) R
Ultrafiltracao R R B (*4) E E B/E

E = EXCELENTE (remocéo total ou quase total); B = BOM (remocao de quantidades

apreciaveis); R = RUIM (pouca ou nenhuma remocéao)



O BRANCO ANALITICO Engpa

Em quimica analitica o resultado final da analise devera levar
em consideracéao o valor do branco.

O branco analitico é a solucao resultante de todas as etapas do
procedimento analitico na auséncia da amostra.

amostra m._+sS 55,5+0,3

am am

branco m, +S,, 11,0+ 5,0

amostra-branco m_-m, +(s, ?+s,2)"Y? 445+5,1

PREPARO DE
AMOSTRAS

Métodos de preparo de amostras para anadlise elementar - 2016

Editado por: Francisco José Krug e Fabio Rodrigo Piovezani Rocha



Como controlar o branco analitico?




Teores de alguns elementos no ambiente de trabalho

CONTAMINACAO PELO AR

Em@:a

Ca

Fe

K

Pb

Zn

2700

<0,004

3200

<0,006

7

8000

<0,004

2150

<0,04

1600

<0,02

10

oy

PREPARO DE
AMOSTRAS




Impurezas residuais em diferentes acidos.

(Tschopel et al, Fresenius Z. Anal. Chem. 302, 1-14, 1980)

Pb Mg

H,0 0,02 <0,02

HC 10 M "subboiling” 0,05 0,20
HA 10 M Suprapur 0,13 0,5
HCl 12 M p.a. 0,5 14

NO, 15 M “subboiling” <0,002 0,15
HNO; 15 M Suprapur 0,7 1.5
HNO, 15 M p.a. 0,5 22

HF 54% "“subboiling” 0,5 15
HF 40% Suprapur 3,0 2,0
HF 54% p.a. 4,0 3,0

oy

PREPARO DE
AMOSTRAS

Métodos de preparo de amostras para andlise elementar - 2016

Editado por: Francisco José Krug e Fabio Rodrigo Piovezani Rocha




Impurezas em diferentes materiais (ng/g).
Adaptado de Tolg e Tschopel, Anal. Sci. 3(1987) 199-208.

Carbono PTFE
Vitreo Teflon

Quartzo Vidro
Suprasil Borossilicato

Elemento Quartzo

Heralux

PREPARO DE
AMOSTRAS

100
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100
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10
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principal
106
3000
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Métodos de preparo de amostras para andlise elementar - 2016

Editado por: Francisco José Krug e Fabio Rodrigo Piovezani Rocha




Cuidados com o preparo de solucéao:
equilibrio quimico e calculo de solucoes

- Calculo das concentracoes

- Padronizacao

- Marcas confiaveis dos reagentes
- Grau analitico

- Padrao analitico

- Armazenamento de solucfes analiticas

- Tempo de armazenamento

- Rotulagem

- Seguranca no manuseio de acido e bases fortes

https://www.marquecomx.com.br/2013/05/como-preparar-uma-solucao-qual.html




Cuidados durante a pesagem de amostras EnTgpa

« Escolha da balanca adequada

« Calibracao da balanca

 Verificacao periddica da calibracéo

« Local de instalacao da balanca

« Cuidado com contaminagao durante a pesagem

« Verificar estabilidade da balanca

Inmetro - DOQ-CGCRE-036: Orientacdes sobre verificacao intermediaria das balancas
Andrade, J.C.; Custddio, R. - O Uso da Balanca Analitica. Unicamp - 2000



GESTAO DA QUALIDADE ANALITICA

*Tipo do Analito
*Faixa de Concentracdo

*Meétodode Preparo de
Amostra

‘Tipo de Matriz ™

\ Definigao do
Método

(| de Qualidade

Controle Interno

*Validacdo do Método
*Usode Carta Controle
¢Exatid3o: uso de MR/MRC
eInterpretacdo de resultados
¢Incerteza de medicdo

ﬁProgramas de Ensaio de )
Proficiéncia

*Estudo Colaborativo
Interlaboratorial

¢ Auditoria Externa

¢ Acreditacdo: ISO 17025

. J

NS

de Qualidade

Controle Externo




USO DE METODOS VALIDADOS

T FTIRRS TOr PrpORe OF ZANYION MO0 EURACHEM Guoe

The Fitness for Purpose of
Analytical Methods

Alab y Guide to Method Validati
and Related Topics
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Manual de Garantia
da Qualidade Analitica

Areas de identidade e Qualidade
de Alimentos e de Insumos

L
®
e - Mapa

bt o S | st b

Coondonago Geral de

Coordenacgao Geral de Acreditagao

ORIENTACAO SOBRE VALIDAGAO DE
METODOS ANALITICOS

D de carater ori

DOQ-CGCRE-008

Reviséo 07 — Julho 2018




ACREDITACAO NA ABNT ISO/IEC 17025:2017

"I“ ’F-JF !“ﬁ
BRASILERs  ABNT NBR
ISONEC
17025

A0 e3ck

o comgay
2209 g
Rec t
UISItos gerais para a c« mpeténcia de

laboratorios de ensaio e ¢ alibracao

Requisitos da direcao

Sistema de gestao
Atendimento ao cliente
Acao corretiva

Acao preventiva
Controle de registros
Auditorias internas

Requisitos técnicos

Métodos de ensaio e calibragao
Validacao de métodos

Rastreabilidade de medicao

Padroes de referéncia e materiais de
referéncia

Amostragem

Garantia da qualidade de resultados de
ensaio e calibragao



USO DE MATERIAIS DE REFERENCIA Enmgpa

GUIA GUIDE 80
ABNT
ISO
GUIA 34

equisitos gerais Para a competéncia

de produtores de material de referéncia

Guidance for the j
! n-house preparati
of quality contro] m;ueriulg (Ql:‘h:‘:;mn

5.4.4 Métodos nao normalizados

5.4.5 Validacao de métodos

~— 5.6 Rastreabilidade de medi¢ao

.- 5,6.2.1Calibragao =

5.9 Garantia da qualidade de resultados

de ensaio e calibracao



USO DE MATERIAIS DE REFERENCIA

BRASIL Servicas Simplifique!

Fale conosco | Sala de

Empresa Bi I de ]
’ 2 Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento

AEmbrapa v | SolucGes Tecnoldgicas | Biblioteca | Projetos | Cursose B

Solugbes Tecnoldgicas | Busca de Solucdes Tecnolbgicas J Materiais de referéncia certificados para a

Solucdes tecnologicas

Materiais de referéncia certificados para analise
suplemento mineral, tecido animal, solo, fosfato
forrageiras

B comportinar o SRR

Materiais de referéncia séo produtos
seguranca dos resultados de analise
plantas e fertilizantes. Sao empregadi
equipamentos laboratoriais, validagac
acompanhamenio e avaliagdo de ope
de qualidade dos resultados de anali:
Pecuaria Sudeste disponibiliza os seg
Brachiaria brizantha cv Marandu, sup
solo arenoso, tecido animal (figado bi

Foto: NOGUEIRA, Ana Rita de Araujo
Para solicitar o material de referéncia
http:/www2_cppse embrapa.brimateri

Esta solugdo tecnolégica foi desenvolvida pela Embrapa em parceria com outr:
Servigo: Andlise Ano de Langamente: 2013

Bioma: Amazonia, Cerrado, Mata Allantica, Caatinga, Pampa, Panianal

Onde Encontrar: Embrapa Pecudria Sudeste

Rod. Washington Luiz, km 234 - Caixa Postal 339 - CEP 13560-970 - Séo Carlo!
Telefone: (16)3411-5600 - Fax: (16)3361-5754

hitp://www embrapa_br/pecuaria-sudeste

Acesse: http

ww2_cppse.embrapa brimateriaisdereferencia/

Participe

Acesso & informagio  Legislagdo  Canais m

Contraste Portugués| English

Mapa do Site

Pecuaria Sudeste

CNPJ: *

Empresa: *
Enderego: *
Municipio: * AC v
Responsavel: *
Telefone: *
E-mail: *

Material de referéncia de Brachiaria brizantha cv Marandu

Material de referéncia de suplemento mineral para bovinos

Material de referéncia de Solo
Material de referéncia de Figado Bovino
Material de referéncia de Fosfato de Rocha

Enviar cadastro

http://www2.cppse.embrapa.br/materiaisdereferencia/

https://www.embrapa.br/busca-de-solucoes-tecnologicas/-/produto-
servico/1263/materiais-de-referencia-certificados-para-analise-laboratorial-de-suplemento-
mineral-tecido-animal-solo-fosfato-de-rocha-e-forrageiras



PARTICIPACAO EM PEP’s Enigpa
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Avaliacéo da conformidade — Requisitos gerais
para ensaios de proficiéncia

Conformity assessment — General requirements for proficiency testing




- EPLNA — Enigpa
Ensaio de Proficiéncia para Laboratorios de Nutricao Animal

http://eplna.cppse.embrapa.br

This EPTIS database entry

was entered/updated 12 December 2011
on

Contact details of the PT provider

Table of contact details

Provider Contact person
EMBRAPA Pecuaria Sudeste Gilberto Batista de Souza
Rodovia Washington luiz, km 234
Sao Carlos Tel.: +55-16-3411-5671
13560-970 Fax: +55-16-3361-5754
Brazil Email:

ilbert e.embrapa.br
Tel.: +55-16-3411-5600
Fax: +55-16-3361-5754
Web: http//www.cppse.embrapa.br




- EPLNA — Enigpa

Ensaio de Proficiéncia para Laboratorios de Nutricao Animal
http://eplna.cppse.embrapa.br

Int
Inst Est. Pesq. " 322”

6%

20 ANO=2017 mE=—— > Participantes: 138 laboratérios



Desempenho pelo Escore z (z-score)
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Identificacao de tipos de erros
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Indices de Desempenho
GA: MS, PB, FDN, FDA, FB, MM e EE

Vd

Forrageiras e Concentrados

100




e ’s Questionnaire for inclusion of a
PT scheme in the EPTIS database

www.eplis.org

Contact details

Your organization

1.1 Organization name C.B.O - Comércio de produtos bromatolégicos e servicos
analiticos Lida -EPP

1.2 Address Street or mail box: Rua Waldemar José Strazzacappa, n? 272, Jardim
Indianapolis, Campinas, Sdo Paulo.

Postal code / town:

13050-151

1.3 Phone 19-32298886

14  Fax

1.5 Web http//www.analiselaboratorial.com.br/

Contact person for this PT scheme

1.6  Contact person name Oneida Francisca de Vasconcelos Vieira
1.7 Phone 19-32298886

1.8  Fax

1.9  E-mail administrativo@cboanalise.com.br




EPCBO EnTgpa

Comparacado dos resultados Métodos Referéncia x NIRS

Amostra de Farinha de Carne

Valores designados — FARINHA DE CARNE

Pardmetros

UM PB EE MM Ca

MR NIRS | MR | NIRS MR NIRS MR NIRS MR NIRS

6,45 | 6,66 (42,85/43,53| 8,81 | 9,40 | 40,54 | 38,80 | 13,65 14,57

0,33 | 0,42 (0,99 | 2,24 | 0,49 | 0,59 | 0,23 | 1,23 1,38 1,37

ercao ABINPET <-REMESP <

S e S REDE METROLOGICA DO ESTADO DE SAO PAULO 7z
Sindiracoes



TESTES DE HIPOTISE (TESTES DE SIGNIFICANCIA) Eniigpa

Umas das propriedades mais importantes de um meétodo analitico € que ele
deve ser isento de erros sistematicos, isto €, o valor calculado pelo método
deve ser o valor real.

Entretanto, erros aleatérios fazem com que o valor medido raramente seja
exatamente igual ao valor real.

Para decidir se a diferenca entre o valor medido e o valor padrédo pode ser
atribuido a estes erros aleatorios, um teste estatistico, conhecido como teste de
significancia, pode ser empregado.

% Testes estatistico para decidir se existe diferenca
significativa entre o valor medido e o valor padrao.

‘ Ferramentas importantes para

validac&o de resultados



TESTES DE HIPOTISE (TESTES DE SIGNIFICANCIA) Enigpa

» Verificar se um resultado individual, no conjunto de resultados, pode ser
considerado discrepante (Outlier)

» Verificar se existe diferenca estatisticamente significativa entre a Méedia
de valores experimentais com um valor considerado verdadeiro

» Se ha ou nao diferencas estatisticamente significativas, na precisao dos
resultados de dois conjuntos de valores

» Se um valor medio de um conjunto de resultados é significativamente
diferente de um outro valor médio obtido



CARTA CONTROLE OU GRAFICOS DE CONTROLE Enigpa

INDICE Z - PB (%)

Linhas de alerta: WL-LCI ¢ WL-LCS: Linhas de acao: AL-LCI e AL-LCS; LCI: Limite de confianca inferior; LCS: Limite de confianca SUPETIOT

m(dla

v

68,3%




Representatividade Amostral EnTgpa

Denominacao kg mg
Populacéao 10.000 1 x 1010
Amostra total 1 1 x 106
Amostra quart. 0,25 2,5 x 10°
Amostra analit. 5x 104 2,5 x 102
Amostra diluida 100x 5x 10%/ mL 5/ mL
Amostra chega detector 2,5 x 107 0,25
DILUICAO 4 x 1010 vezes 4 x 1010 vezes
Analito (1%) 2,5x 10° 2,5x 103

Concentracao x Tempo

1ppb=1png/kg=10°g/103g=10°g/lg=1ng/g

1sem 10°s - 1 s em 31,7 anos




http://faped.conveniar.com.br/eventos/Forms/Servicos/EventoDados.aspx?action=164

CURSO EM
ESPECTROSCOPIA NO
INFRAVERMELHO
PROXIMO F
TECNICAS DE
MODELAMENTO
MULTIVARIADO

Programa

07 de novembro de 2018 - Quarta feira

Manha: 10h - 12h - Tarde: 14h - 18h

Conteddo: Fundamentos da espectroscopéa: Espectroscopia
Vibracionak Aspectes histdrices: Osciladeres harmOnicos &
anarminicos: Tutorial - Absercao da radsacio IV e NIR:
Instrumentagao espectrofotométrica para a regide NIR.
Instrumentes portdtess. Instrumentos com transformada de
Fourier (FINIR): Comparagao e critérios de avaliagao de
Espectrofotimetros NIR: Técnicas de mededas espectrais no
infravermelho préximo; Espectros de transmitancia, absorbdacia
¢ reflectdncia difusa

08 de novembro de 2018 - Quinta feira

Manha: 8h - 12h - Tarde: 14h - 18h

Conteddo: Teoria: Dades Multivariades: Relevincia do
tratamento de dados multivariados: Dados contimuos &
discretos: Pré-tratamento de dades com énfase em dades
espectrais (NIR): Prética: Pré-tratamentos de dados espectrais.
Teoria: Andlise qualitativa de dades muttivariades: PCA - Andlise
de Compenentes Principais: Scores, Loadings - Interprefacae
dos Resultados de PCA: Selecao de amostras; Pritica:
Construcdo de modedos PCA baseados em dados NIR: Uso dos
resultades da Andlisz de Componentes Principais: Interpretagao
de comjuntes de dados reais.

08 de novembro de 2018 - Sexta feira

Manha: 8h - 12h - Tarde: 14h - 16h

Conteddo: Teoria: Técnicas de Calibragdo Multivariadas (MLR,
FCR & PLS): A importéncia dos dados de referéneia: Validagao
de modelos mutivariados: Prética: Construgdo passo-2-passo de
modelos de regressio multivariades baseados em NIR. Validacio
de modedas multivariados.

Palestrante: Prof Dr, Céllo Pasquini - 1Q/Unicamp

Bacharel em Quimica pela Universidade Estadual de
Campinas (1978) mestre am Quimica pela Universidade
Estadual de Campinas (1981 doutor em Quimica pela
Universidade Estadual de Campinas (1984) e pés-
douterado pelo King s College - Londeon Inglaterra
(1986) Atualmente é professer titular da Universidade
Estadual de Campinas Coordena o Instituto Nacional
de Ciéncias @ Tecnologias Analiticas Avangadas
(INCTAA) Atua na area de Quimica, com énfase em
Quimica Analitica principalmente nos seguintes
temas andlise por inje¢ao em fluxo andlise em fluxo
monossagmentado, analise multivariada
espectroscopia no infravermel ho préximeo (NIR)
espactroscopia de emissao em plasma induzido por
laser (LIBS) espectroscopia terahertz no dominio do
tempo (TH2:TD) e detenvolvimento de instrumentagao
analitica

CONTATOS

Gilberto Batista de Souza
Embrapa Pecudria Sudeste
Jlberto souza@embrapabr | (16) 34N-567

Maria Lucla Ferreira Simeone
Embrapa Milho e Sorgo
br | (31)3027-1291

maralucia simeonedembrap

LOCAL

Embrapa Pecuéria Sudeste,
Rod. Washington Luis km 234 - Sio Carlos, 5P

APOID PATROCINIO
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Obrigado

gilberto.souza@embrapa.br

MINISTERIQ DA
Em]Z:pa AGRICULTURA, PECUARIA
E ABASTECIMENTO




