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1. INTRODUCAO

O Instituto Adolfo Lutz (IAL) tem como missao contribuir com as acdes laboratoriais de Vigilancia em
Saude, com a pesquisa e a inovacao tecnologica, de acordo com os principios do Sistema Unico de
Saude, para protecdo, prevencdo e promocdo da salde e melhoria da qualidade de vida da
populacdo. Como provedor de programas de comparacao interlaboratorial, cumpre com o0s critérios
descritos na Norma ABNT NBR ISO/IEC 17043:2024 - Avaliagdo da conformidade — Requisitos
Gerais para a competéncia de provedores de ensaio de proficiéncia. Alguns aspectos desta
atividade tém como base o documento IUPAC/ISO/AOAC, Protocolo Internacional Harmonizado
para Ensaios de Proficiéncia de Laboratérios Analiticos (Quimicos), e a Norma 1SO 13528:2022 —
Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory comparisons. Além destas, o
Programa atende aos requisitos da Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 Requisitos gerais para
a competéncia de laboratérios de ensaio e calibragao.

O Programa de Ensaio de Proficiéncia para Chumbo em Sangue (PEP Pbs) tem o objetivo de
oferecer uma ferramenta metroldgica para a melhoria dos resultados de laboratérios que atuam na
area de toxicologia analitica, realizando o ensaio de chumbo em sangue para a avaliacdo de

exposicdo humana ocupacional e ambiental.

O chumbo pode causar diversos agravos a saude, incluindo interferéncia na producéo de
hemoglobina, distarbios renais e no sistema nervoso central, dificuldade de aprendizado em
criancas, entre outros. A concentracdo de chumbo sanguineo é o indicador biolégico mais utilizado
para avaliar exposicbes humanas recentes, de natureza ocupacional ou ambiental. A legislagcdo
brasileira para saude ocupacional, por meio da Norma Regulamentadora n° 07 (Portaria N° 6734, de
09 de marco de 2020), estabelece o valor de 60 pug/100mL como Indicador Bioldgico de Exposicéo
com Significado Clinico (IBE/SC), e determina que mulheres em idade fértil com valores de chumbo
no sangue acima de 30 pg/100mL devem ser afastadas da exposicdo. JA quanto a exposicao
ambiental, de acordo com o Centros de Controle e Prevencdo de Doencas (CDC) americano, 0
valor de referéncia para chumbo em sangue de criangcas é de 3,5 ug/100mL, e a Organizacao
Mundial de Saude (OMS) aponta que mesmo concentracdes de chumbo sanguineo abaixo de 5

Hg/100mL podem causar danos a salde das criancas.

2. OBJETIVOS

O PEP Pbs tem como objetivo oferecer um programa de ensaio de proficiéncia para a determinacéo
de chumbo em sangue, a fim de propiciar um instrumento para a autoavaliagdo aos laboratérios que
atuam na é&rea de toxicologia analitica e a melhoria da confiabilidade dos seus resultados.
Estabelece ainda os seguintes objetivos especificos: comparar os resultados e avaliar o

desempenho dos laboratérios participantes, fornecer uma alternativa de participacdo em programa
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de ensaio de proficiéncia no ambito nacional, e auxiliar no processo de avaliacdo para a acreditacéo

dos laboratérios participantes.

3. ESCOPO

A faixa de concentragdo de chumbo nos itens de ensaio de sangue total bovino estara entre
10 pg/100mL e 60 pg/100mL, a qual abrange os niveis de concentracdo preconizados pela
legislacéo brasileira.

4. PROVEDORES EXTERNOS DE PRODUTOS E SERVICOS

O envio dos itens de ensaio para os laboratorios participantes do PEP Pbs é realizado por empresa
especializada em transporte de amostras bioldgicas.

5. CONFIDENCIALIDADE

Os laboratérios sao identificados por cédigos aleatérios que se alteram a cada rodada do programa.

O participante pode se identificar por meio dos cédigos dos itens de ensaio recebidos.

Todas as informagdes fornecidas pelo laboratorio participante ao Provedor sdo tratadas de forma
confidencial. Em circunsténcias excepcionais, por solicitacdo de autoridades regulamentadoras ou
de acreditacé@o, o Provedor podera fornecer os resultados diretamente a estas autoridades. Nestes
casos, esta agdo sera notificada por escrito aos laboratorios envolvidos. O laboratério devera

manifestar sua concordancia por escrito.

O provedor podera divulgar os resultados do programa em eventos e revistas cientificas, mantendo

o sigilo dos laboratérios participantes.

6. ITENS DE ENSAIO

Os itens de ensaio foram preparados a partir de sangue bovino coletado de animais sadios,
adicionado de uma solucdo do acido etilenodiaminotetracético dissédico a 7 %, e fortificado
volumetricamente com material de referéncia certificado de chumbo. Também foram adicionados ao
sangue 0s seguintes conservantes: gentamicina 0,1 g/L e metilparabeno 1,0 g/L. Aproximadamente
12 mL do sangue foram envasados em frascos de polipropileno e armazenados em geladeira (entre

2 e 8°C) até o envio aos laboratorios.

Nesta rodada, cada participante recebeu trés itens de ensaio, que foram encaminhados a 17
laboratérios de diferentes estados. Dentre esses, 15 laboratérios enviaram seus resultados

dentro do prazo estabelecido.

Cada laboratorio participante recebeu uma diferente codificagdo para cada item de ensaio, a
fim de evitar qualquer forma de identificagdo dos itens entre os participantes. O provedor

manteve sigilo e controle sobre a numeracédo dos itens, durante o andamento desta rodada do
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programa. A tabela a seguir apresenta o codigo do laboratério, bem como a respectiva

identificacdo de cada um dos itens de ensaio.

Tabela 1. Cédigo do laboratério e identificacdo dos itens de ensaio na 722 Rodada.

. Cdédigo dos Itens de Ensaio
Laboratério

241 242 243
1 3330 3131 2520
2 5496 5423 5792
3 2910 1503 3982
4 1693 2225 1227
5 3768 2787 2859
6 5956 2281 5758
7 3504 3435 3332
8 1072 3037 5316
9 2757 1085 4878
10 1162 1821 2098
11 2425 3556 2867
12 4781 4398 4133
13 1661 2778 5552
14 5879 5033 2715
15 1025 2154 4983
16 1868 1267 2283
17 2792 5046 1204

7. AVALIACAO DA HOMOGENEIDADE E ESTABILIDADE

Os testes de homogeneidade foram realizados antes do envio dos itens de ensaio aos
laboratérios participantes. Os resultados obtidos indicaram que o0s itens de ensaio
apresentaram-se de forma homogénea. A estabilidade foi avaliada no periodo de tempo
compreendido apds o preparo dos itens de ensaio e o prazo final de envio dos resultados pelos
laboratérios participantes do PEP Pbs, e verificou-se que os itens de ensaio mantiveram-se

estaveis no decorrer da rodada.

8. ANALISE DOS RESULTADOS E AVALIACAO DE DESEMPENHO DOS PARTICIPANTES

O método estatistico empregado para a avaliagdo dos resultados do PEP Pbs classifica o

desempenho de cada laboratério segundo o indice z, de acordo com o descrito a seguir.

8.1 Célculo do valor designado e do desvio padréo para avaliagéo de proficiéncia de acordo com
o algoritmo A da norma ISO 13528:2022

O valor designado € tomado como o consenso dos resultados dos laboratérios participantes da
rodada. A selecdo do valor de consenso tem como raz&o o fato de ser uma escolha satisfatéria

como a estimativa do valor verdadeiro de posicdo central. O desvio padrdo para avaliagdo da
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proficiéncia dos participantes é derivado dos resultados relatados pelos participantes da mesma
rodada. O PEP Pbs utiliza como valor designado a média robusta e como desvio padrdo para
avaliacdo da proficiéncia o desvio padrao robusto dos resultados reportados pelos participantes da
rodada, obtidos por procedimentos iterativos, em ciclos, de acordo com o0s passos descritos a

sequir.

Excluséo dos dados de quaisquer valores médios dos laboratérios que tenham sido identificados
como invalidos, isto é, expressos em unidades de medidas diferentes do que foi estabelecido pelo
Provedor ou obtidos por métodos inapropriados, ou ainda, os valores médios dos laboratérios que
nao enviaram 3 resultados ou entregues fora do prazo estabelecido pelo Provedor.

Célculo da média dos resultados de cada um dos p laboratorios participantes (X; i=1, ..., p).

Classificagdo das médias em ordem crescente.

A média robusta inicial (x*) e o desvio padr&o robusto inicial (s*), sdo calculados de acordo com as equages 1
e2.

x*=md(X;) )
s*=1,483-md|X;, —x* )
onde md(X;) é a mediana dos resultados médios dos participantes e

md|>‘<i —X*I € a mediana das diferencas entre os resultados médios dos participantes e a média robusta
inicial
Célculo do fator ¢ de acordo com a equacao 3, para determinagdo dos limites de aceitacdo de resultados de

acordo com as equacdes 4 e 5.

b =155 3
valor superior = x* + ¢ @
valor inferior = x*- ¢ ®)

Os valores médios dos laboratérios séo comparados ao valor superior e ao inferior. Os resultados acima do
valor superior ou abaixo do inferior séo considerados dispersos e séo corrigidos, sendo substituidos pelo valor
superior ou pelo valor inferior, respectivamente. Este procedimento encerra o primeiro ciclo. Inicia-se um novo

ciclo, de acordo com 0s passos descritos a segulir.

Célculo da média do conjunto de resultados, incluindo os valores corrigidos, que serd a nova média robusta
(x*).
Célculo do desvio padréo do conjunto de resultados, incluindo os valores corrigidos.

Calculo do novo desvio padrédo robusto (s*), usando a equagéo 6.

s*=1,134s (6)
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onde s € o desvio padrao do conjunto de resultados corrigidos.

Novo calculo de ¢ do valor superior e do valor inferior, de acordo com as equacdes 3, 4 e 5, respectivamente,

sendo os valores dispersos substituidos pelos novos limites, de modo analogo ao passo 6.

Outro ciclo é iniciado e o procedimento prossegue até que dois valores consecutivos da média robusta (x*) e
do desvio padréo robusto (s*) convirjam, isto €, até que ndo haja diferenca em duas iteracdes consecutivas, no

terceiro algarismo significativo.

7

Quando a convergéncia dos valores é alcancada, obtém-se a média robusta definitiva (valor

designado) e o desvio padrao robusto definitivo (desvio padréao para avaliacao de proficiéncia).
8.2 Avaliacdo de desempenho dos laboratérios

O desempenho de cada laboratdrio é avaliado segundo o indice z, calculado de acordo com a equacéo 7.

X —X* .
T ¥

onde:

X, = média dos valores relatados pelos i participantes; i=1,..,p

x* = valor designado ou média robusta do conjunto de resultados aceitos para analise de dados

s* = desvio padrdo para avaliacdo de proficiéncia ou desvio padrao robusto do conjunto de resultados aceitos
para analise de dados

Os desempenhos dos laboratérios séo classificados como descrito a seguir.
|z| <2 desempenho satisfatério
2<|z]<3 desempenho questionavel

[z]=z3 desempenho insatisfatério

8.3 Estimativa da incerteza associada ao valor designado

As estimativas da incerteza do valor desighado para cada item de ensaio séo calculadas de acordo

com a equacéo 8.

u :1,25.5* ®)
Jp

Onde

s* = desvio padréo robusto

p = nimero de laboratdrios participantes da rodada
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8.4 Comparacao de resultados obtidos por diferentes técnicas analiticas

O relatdrio inclui a comparacao das médias dos resultados obtidos por diferentes técnicas analiticas,

guando houver pelo menos trés participantes que obtiveram indice z < |3| para cada técnica analitica

a ser comparada.

Para a comparacgao das médias de resultados de apenas duas técnicas analiticas, € usado o teste t,

verificando preliminarmente se as variancias séo ou ndo equivalentes.

Para a comparagdo das médias de resultados de mais do que duas técnicas analiticas, € usada

analise de variancia fator Unico (quando as variancias forem homogéneas), ou o teste de Welch

(quando as variancias nado forem homogéneas). Quando houver diferencas significativas

estatisticamente entre as técnicas analiticas, é realizado o teste de Fisher.

8.5 Resultados

8.5.1 Iltem de ensaio n° 241

Na Tabela 2 sdo apresentados os resultados em pg/100 mL registrados por 15 laboratérios para as

trés medicdes realizadas no item de ensaio de numero 241, suas meédias, desvios padrdes,

coeficientes de variacao, indices z e as avaliagfes de desempenho.

Tabela 2. Resultados individuais dos laboratérios para o item de ensaio de nimero 241.

Ig gg:’g?é?ig Resultados (1g/100 mL) Média E;jr\gg C\:/c;?ifzggt?%c)i )e Indzlce Desempenho
2 11.3 11.8 11.3 11.5 0.3 2.5% -0.1 Satisfatorio
3 11.6 10.7 111 11.1 0.5 4.1% -0.2 Satisfatorio
4 10.2 10.0 10.0 10.1 0.1 1.1% -0.6 Satisfatorio
5 8.2 8.2 9.8 8.7 0.9 10.6% -1.1 Satisfatério
6 11.6 11.7 14.2 12.5 15 11.8% 0.3 Satisfatorio
7 10.8 10.6 10.7 10.7 0.1 0.9% -0.4 Satisfatorio
8 16.9 16.9 16.9 16.9 0.0 0.0% 2.0 Satisfatério
9 16.1 15.2 13.3 14.9 14 9.6% 1.2 Satisfatorio
10 8.8 84 8.5 8.6 0.2 2.4% -1.2 Satisfatorio
11 12.7 11.8 12.8 12.4 0.6 4.4% 0.3 Satisfatorio
12 10.7 10.5 10.5 10.6 0.1 1.1% -0.4 Satisfatorio
13 9.6 10.1 9.8 9.8 0.3 2.6% -0.7 Satisfatério
14 15.7 159 16.5 16.0 0.4 2.6% 1.6 Satisfatorio
15 10.5 104 10.5 10.5 0.1 0.6% -0.5 Satisfatorio
17 12.8 13.2 14.2 134 0.7 5.4% 0.6 Satisfatorio

Na Tabela 3 sdo apresentadas as medidas estatisticas que caracterizam o item de ensaio de

namero 241. O valor designado calculado, representado pela média robusta, foi 11,7

png/100mL, com desvio robusto de 2,6 ug/100mL. Portanto, a semiamplitude do intervalo de

aceitacéo foi igual a 5,2 pg/100mL.
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Tabela 3. Resumo da avaliacdo estatistica e dos resultados reportados pelos participantes

referentes ao item de ensaio de nimero 241.

Média robusta (ug/100 mL) 11,7
Incerteza do valor designado (ug/100 mL) 0,8
Desvio robusto (ug/100 mL) 2,6
Coeficiente de varia¢éo (%) 22
NUmero de laboratérios* 15

*NUumero de laboratérios com resultados validos para a avaliagdo estatistica.

Na sequéncia, é apresentada a andlise grafica para estes resultados. Por meio de analise da

Figura 1 pode-se avaliar a posi¢cdo do laboratério frente ao valor designado e ao intervalo de

aceitagao.

ltem n® 241

indica §

(=]

10 =] 13 4 13 ) 1z 3 2 E 11

Ciodigo dos laboratarios.

Figura 1: Avaliacdo de desempenho pelo indice z para os resultados obtidos para o item de ensaio n° 241.

Temos, na Tabela 4, os resultados estatisticos obtidos para as técnicas analiticas utilizadas.

Tabela 4. Resumo estatistico do item de ensaio de numero 241 em relagdo as técnicas

analiticas utilizadas.

e Técnica
Estatistica
ETAAS ICP-MS
Média (ug/100 mL) 12,0 11,4
Desvio Padréo (ug/100 mL) 29 1,3
NUmero de participantes* 6 7

*Namero de laboratérios com indice z < |3].

Avaliando estatisticamente os resultados obtidos pelos laboratérios com indice z < |3|, para as

técnicas analiticas mais utilizadas, ETAAS e ICP-MS, ha evidéncias de que as variancias das

técnicas foram equivalentes (teste de Levene; p = 0,067), para 95% de confianca. Presumindo,

portanto, variancias equivalentes, a diferenca entre as meédias das técnicas ndo apresentou

significancia estatistica, segundo o teste t para comparacdo de médias (p = 0,625).
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8.5.2 Iltem de ensaio n° 242

Na Tabela 5 sdo apresentados os resultados em pg/100 mL registrados por 15 laboratérios para as

trés medicdes realizadas no item de ensaio de numero 242, suas médias, desvios padroes,

coeficientes de variacao, indices z e as avaliagfes de desempenho.

Tabela 5. Resultados individuais dos laboratdrios para o item de ensaio de niUmero 242.

ggg:%?é?ig Resultados (ug/100 mL) Média pl:))aec?rvéltg Ci/c;?if;zggt?o/g )e indice z | Desempenho
2 34.0 34.4 34.7 34.4 0.4 1.0% 0.3 Satisfatorio
3 30.5 28.0 29.3 29.3 1.3 4.3% -0.6 Satisfatorio
4 279 28.5 28.3 28.2 0.3 1.1% -0.8 Satisfatorio
5 24.0 26.4 27.2 25.9 17 6.4% -1.2 Satisfatorio
6 320 35.0 40.0 35.7 4.0 11.3% 0.5 Satisfatorio
7 28.6 28.8 289 28.8 0.2 0.5% -0.7 Satisfatorio
8 41.7 41.7 41.7 41.7 0.0 0.0% 1.6 Satisfatorio
9 39.1 38,5 39.5 39.0 0.5 1.3% 11 Satisfatorio
10 23.6 24.4 249 24.3 0.7 2.7% -1.5 Satisfatorio
11 373 341 36.5 36.0 17 4.6% 0.6 Satisfatorio
12 30.5 304 29.5 30.1 0.6 1.8% -0.4 Satisfatorio
13 313 323 34.3 32.6 15 4.7% 0.0 Satisfatorio
14 37.4 36.1 36.3 36.6 0.7 1.9% 0.7 Satisfatorio
15 30.8 30.5 30.2 305 0.3 1.0% -0.4 Satisfatorio
17 355 37.4 38.9 37.3 1.7 4.6% 0.8 Satisfatorio

Na Tabela 6 sdo apresentadas as medidas estatisticas que caracterizam o item de ensaio de

namero 242. O valor designado calculado foi 32,6 ug/100mL, representado pela média robusta,

com desvio robusto de 5,6 ug/100mL. Portanto, a semiamplitude do intervalo de aceitacao foi

igual a 11,2 pg/100mL.

Tabela 6. Resumo da avaliacdo estatistica e dos resultados reportados pelos participantes

referentes ao item de ensaio de nimero 242.

Média robusta (ug/100 mL) 32,6
Incerteza do valor designado (1g/100 mL) 18
Desvio robusto (ng/100 mL) 5,6
Coeficiente de variagao (%) 17
Numero de laboratérios* 15

*Numero de laboratérios com resultados vélidos para a avaliagdo estatistica.

Na sequéncia, é apresentada a andlise grafica para estes resultados. Por meio da Figura 2

pode-se avaliar a posi¢do do laboratorio frente ao valor designado e ao intervalo de aceitacao.
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Figura 2: Avaliacédo de desempenho pelo indice z para os resultados obtidos para o item de ensaio n° 242.

Temos, na Tabela 7, os resultados estatisticos obtidos para as técnicas analiticas utilizadas.

Tabela 7. Resumo estatistico do item de ensaio de numero 242 em relagdo as técnicas

analiticas utilizadas.

Técnica
Estatistica
ETAAS ICP-MS
Média (ug/100 mL) 32,0 33,0
Desvio Padréo (ug/100 mL) 5.6 33
NUmero de participantes* 6 7

*Namero de laboratérios com indice z < |3|.

Avaliando estatisticamente os resultados obtidos pelos laboratérios com indice z < |3|, para as
técnicas analiticas mais utilizadas, ETAAS e ICP-MS, ha evidéncias de que as variancias das
técnicas foram equivalentes (teste de Levene; p = 0,088), para 95% de confian¢a. Presumindo,
portanto, variancias equivalentes, a diferenga entre as médias das técnicas ndo apresentou

significncia estatistica, segundo o teste t para comparacao de médias (p = 0,691).

8.5.3 Iltem de ensaio n° 243

Na Tabela 8 sédo apresentados os resultados em pg/100 mL registrados por 15 laboratérios
para as trés medi¢cles realizadas no item de ensaio de niumero 243, suas médias, desvios

padrdes, coeficientes de variagdo, indices z e as avaliagbes de desempenho.
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Tabela 8. Resultados individuais dos laboratorios para o item de ensaio de niumero 243.

Icf:agglrg(t)é(rji(()) Resultados (ug/100 mL) Média pl:))aedsrva”ig Cﬁ{gggg% /S )e Indzlce Desempenho
2 35.2 35.0 354 35.2 0.2 0.6% 0.4 Satisfatorio
3 29.8 30.2 30.0 30.0 0.2 0.7% -0.5 Satisfatério
4 29.1 28.4 27.6 28.4 0.8 2.6% -0.7 Satisfatorio
5 24.8 25.6 24.8 25.1 0.5 1.8% -1.3 Satisfatorio
6 32.6 30.4 35.8 32.9 2.7 8.2% 0.0 Satisfatorio
7 27.4 27.3 27.7 27.5 0.2 0.8% -0.9 Satisfatorio
8 40.3 40.3 40.3 40.3 0.0 0.0% 1.2 Satisfatorio
9 38.8 37.9 394 38.7 0.8 2.0% 1.0 Satisfatorio
10 235 24.0 24.2 23.9 0.4 1.5% -1.5 Satisfatorio
11 36.7 34.5 36.5 35.9 1.2 3.4% 0.5 Satisfatorio
12 31.7 30.8 317 314 0.5 1.7% -0.2 Satisfatorio
13 35.0 33.0 28.8 32.3 3.2 9.8% -0.1 Satisfatorio
14 36.5 375 37.2 37.1 0.5 1.4% 0.7 Satisfatério
15 30.1 32.3 32.3 31.6 1.3 4.0% -0.2 Satisfatorio
17 40.4 42.0 44.3 42.2 2.0 4.6% 1.5 Satisfatorio

Na Tabela 9 sédo apresentadas as medidas estatisticas que caracterizam o item de ensaio de

namero 243. O valor designado calculado foi 32,8 ug/100mL, representado pela média robusta,

com desvio robusto de 6,1 ug/100mL, Portanto, a semiamplitude do intervalo de aceitacéo foi

igual a 12,2 pg/100mL.

Tabela 9. Resumo da avaliagdo estatistica e dos resultados reportados pelos participantes

referentes ao item de ensaio de nimero 243.

Média robusta (ug/100 mL) 32,8
Incerteza do valor designado (ug/100 mL) 2,0
Desvio robusto (ug/100 mL) 6,1
Coeficiente de variagéo (%) 19
Numero de laboratdrios* 15

*Numero de laboratérios com resultados validos para a avaliagcdo estatistica.

Na sequéncia, é apresentada a andlise grafica para estes resultados. Por meio da Figura 3

pode-se avaliar a posi¢do do laboratorio frente ao valor designado e ao intervalo de aceitacao.
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Figura 3: Avaliacédo de desempenho pelo indice z para os resultados obtidos para o item de ensaio n° 243.

Temos, na Tabela 10, os resultados estatisticos obtidos para as técnicas analiticas utilizadas.

Tabela 10. Resumo estatistico do item de ensaio de nimero 243 em relacéo as técnicas analiticas

utilizadas.
Técnica
Estatistica
ETAAS ICP-MS
Média (ug/100 mL) 32,2 33,4
Desvio Padréo (ug/100 mL) 57 4,6
NUmero de participantes* 6 7

*Namero de laboratérios com indice z < |3|.

Avaliando estatisticamente os resultados obtidos pelos laboratérios com indice z < |3|, para as
técnicas analiticas mais utilizadas, ETAAS e ICP-MS, ha evidéncias de que as variancias das
técnicas foram equivalentes (teste de Levene; p = 0,323) para 95% de confianca. Presumindo,
portanto, variancias equivalentes, a diferenca entre as médias das técnicas ndo apresentou

significancia estatistica, segundo o teste t para comparacao de médias (p = 0,686).

9. ATENDIMENTO AO CLIENTE

O provedor busca a avaliagdo dos participantes, tanto positiva quanto negativa, com o objetivo de
aperfeicoar o sistema de gestdo do programa e os servicos prestados aos clientes enviando por e-

mail, juntamente com o relatério da rodada, o formulario de satisfacéo de clientes.

Para esclarecer qualquer questéo referente ao programa, solicitagdes, contestacoes, reclamagoes,
davidas e sugestdes, entrar em contato por e-mail: provedor.ial@ial.sp.gov.br ou por telefone (11)
3068-2915.
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O PEP Pbs tem politicas e procedimentos que permitam tratamento e solucdes das contestacdes da
avaliacdo de desempenho do programa e compromete-se a corrigir prontamente qualguer equivoco
que tenha cometido. Se o laboratério tiver davida sobre algum aspecto do PEP Pbs, deve entrar em

contato com a coordenacao: provedor.ial@ial.sp.gov.br

As reclamacdes e contestacdes serdo avaliadas e, quando pertinentes, incluidas no Relatério Final.

11. CONSIDERACOES FINAIS

Dos 17 laboratérios inscritos, 15 enviaram os resultados de trés medi¢cfes para cada item de
ensaio. Destes, todos apresentaram desempenhos satisfatorios para todos os itens de ensaio
(241, 242 e 243).

Ressaltamos que é importante que laboratérios de ensaio estabelecam critérios de aceitacdo
para o coeficiente de variacdo obtido sob condigbes de repetibilidade, conforme indicado no
documento “Orientacao sobre validacdo de métodos analiticos - DOQ-CGCRE-008", revisao
09, da Coordenacdo Geral de Acreditacdo, do Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e
Tecnologia — INMETRO. Este documento inclui a tabela a seguir (tabela 11), onde se encontram

os critérios de aceitacdo sugeridos pela AOAC (Association of Official Analytical Chemists).

Tabela 11: Critério de aceitagdo para repetibilidade.

Analito % Fracéo Méssica (C) Unidade CV%
100 1 100% 1,3
10 10" 10% 1,9
1 107 1% 2,7
01 10° 0,1% 37
0,01 10”7 100 ppm (mg/Kg) 53
0,001 10° 10 ppm (mg/Kg) 7.3
0,0001 10° 1 ppm (mg/Kg) 11
0,00001 107 100 ppb (ug/Kg) 15
0,000001 10° 10 ppb (Hg/Kg) 21
0,0000001 107 1 ppb (ug/Kg) 30

Fonte: AOAC, 2016.

Portanto, o critério de aceitagcdo da repetibilidade, de acordo com 0 DOQ-CGCRE-008 reviséo 09, é
15% para as para as concentracdes obtidas nos itens de ensaio do PEP Pbs. Assim, os
laboratoérios que nédo alcancaram esse critério devem identificar as causas para a obtencéo dos
resultados discrepantes, em condicdes de repetibilidade.

O PEP Pbs propde ainda as seguintes acdes para a andlise critica do seu desempenho a cada

rodada:
v' comparacao dos resultados com os demais laboratérios participantes;

v identificacdo de erros analiticos ou tendéncias;
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v identificacéo das causas dos resultados insatisfatorios;
v identificacéo da necessidade de treinamentos continuos dos analistas;

v' implantacdo de alteragcbes nos procedimentos analiticos, revalidacdo da metodologia

analitica;
v verificacdo da calibracdo de equipamentos, preparo de solucdes padrao;

v identificac@o de erros ocasionais: leitura, célculo, conversédo de valores, transcricdo de

resultados, entre outros.

12. REFERENCIAS

Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia - INMETRO. Vocabulario Internacional de
Metrologia. Conceitos fundamentais e gerais e termos associados. VIM 2012. 12 Edicdo Luso —
Brasileira. Rio de Janeiro; 2012.

Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia — INMETRO/ Coordenagdo Geral de
Acreditacdo — CGCRE. Orientacdo sobre validagdo de métodos analiticos. DOQ-CGCRE-008
Revisédo 09 — Jun/2020.

International Organization for Standardization. International Standard I1SO 13528 — Statistical

methods for use in proficiency by Interlaboratory comparisons. 12 Ed. Switzerland; 2022.

Associacdo Brasileira de Normas Técnicas — ABNT. Norma ABNT ISO GUIA 35 — Materiais de
Referéncia — Guia para caracterizagdo e avaliacdo da homogeneidade e estabilidade. 22 Ed. Rio de
Janeiro, 118p.; 2020.

Associacdo Brasileira de Normas Técnicas — ABNT. Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 -
Requisitos gerais para competéncia de laboratérios de ensaio e calibracdo. Versédo Corrigida.
Rio de Janeiro, 32p.; 2017.

Associacgao Brasileira de Normas Técnicas — ABNT. Norma ABNT NBR ISO/IEC 17043 — Avaliacéo
de conformidade — Requisitos gerais para a competéncia de provedores de ensaio de proficiéncia.
22 Ed. Rio de Janeiro, 42p.; 2024.

Thompson M, Ellison SLR, Wood R. The international harmonized protocol for the proficiency
testing of analytical chemistry laboratories. Pure Appl. Chem. 2006; 78 (1): 145-96.

EURACHEM / CITAC Guide CG 4. Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement, 32 Ed. Ellison
SLR and Willians A. United Kingdom, 141p.; 2012.

Donadio RE. OSHA Ciiteria for Laboratory Proficiency in Blood Lead Analysis. Public Health Rep.
1982; 97(2): 175-6.

Pagina 16 de 17
API-CMR-0061-000 MODELO DE RELATORIO DE PCI
RELATORIO FINAL PEP PBS RODADA 72 REV00



Pocklington WD. Harmonized protocols for the adoption of standardized analytical methods and for

the presentation of their performance characteristics. Pure Appl. Chem. 1990; 62(1): 149-62.

Oliveira CC, Tiglea P, Olivieri JC, Carvalho MFH, Buzzo ML, Sakuma AM, et al. Comparison of
different statistical approaches used to evaluate the performance of participants in a proficiency
testing program. Rev Inst Adolfo Lutz. 2014;73(1): 26-31.

ORGANIZACAO MUNDIAL DA SAUDE (OMS). Exposure to Lead: a major public health concern,
Organizacao Mundial da Saude, 2021.
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Associacao Fundo de Incentivo a Pesquisa — AFIP

Biominerais Andlises Quimicas e Clinicas LTDA

Companhia Ambiental do Estado de Séo Paulo CETESB

DB Diagnosticos e Andlises Clinicas LTDA

Fundacao Ezequiel Dias - FUNED

Fundacao Oswaldo Cruz — FIOCRUZ - Escola Nacional de Saude Publica
Instituto Evandro Chagas

Laboratorio Central de Saude Publica — LACEN /CEVS/SES - RS
Laboratério de Andlises Toxicol6gicas e Ambientais Ltda. — LATAM
Toxilab Laboratorio de Analises LTDA.

Toximed Laboratério de analises clinicas e toxicolégicas LTDA

Universidade de Sdo Paulo — Hospital das Clinicas da Faculdade de Medicina de Ribeirdo

Preto
Universidade Estadual de Londrina — Hospital Universitario Laboratério de Toxicologia
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Universidade Federal do ABC — Centro de Ciéncias Naturais e Humanas

Universidade Federal de Santa Maria - Fundacdo de Apoio a Tecnologia e Ciéncia FATEC
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