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Filipe de Medeiros Albano (filipe.albano@pucrs.br)

RESUMO

O presente artigo aborda a preparacao e certificagdo de um material de referéncia. O material foi
preparado de acordo com as normas ISO GUIDE 35 e a ABNT ISO/GUIA 34, em parceria entre a
Rede Metrologica RS e uma industria de polimeros. A produgao foi realizada a partir de um ensaio de
proficiéncia, contanto com a participacdo de laboratorios da indistria em questdo, onde os resultados
obtidos no ensaio foram analisados conforme a norma NATA — Guide to Nata Proficiency Testing. O
estudo apresenta a sistematica de preparagdo de material de referéncia executada pela Rede
Metrologica RS. Os resultados do ensaio de proficiéncia foram utilizados para a determinagdo do valor
alvo do material polimérico, no parametro indice de fluidez. Além disso, foi determinado o valor da
incerteza de medi¢do do material, considerando a variabilidade dos resultados do grupo participante do

EP ¢ dos testes de homogeneidade e estabilidade.

Palavras-chave: Material de Referéncia Certificado. Ensaio de Proficiéncia. Incerteza de Medigédo e
Qualidade.

1 INTRODUCAO

A disseminacdo dos conceitos e da importancia da metrologia tem levado a industria a
uma evolucao constante. Desta forma, os laboratorios tém aumentado os investimentos na
busca por ferramentas adequadas para contribuir com a garantia dos resultados de medigao,
sendo os Materiais de Referéncia (MR) inseridos neste contexto (SOUZA et al., 2007).

Segundo Jornada et al. (2008), laboratdrios com sistemas de gestdo reconhecidos por
organismos independentes e com credibilidade colaboram com a crescente demanda da
indastria por servigos analiticos com resultados mais confiaveis. Além disso, esta
confiabilidade estd ligada a rastreabilidade dos resultados a niveis nacionais ou internacionais.

Com o aumento da competitividade e a necessidade de demonstrar qualidade, os
laboratorios de ensaios e calibragdo devem buscar recursos para garantir a confiabilidade
metrologica de seus servigos. Para tanto, € necessaria a implementagdo e utilizagdo de um

sistema da qualidade controlado. A ABNT NBR ISO/IEC 17025 ¢ uma norma para



laboratérios de ensaio e calibragdo, que permite o controle do sistema da qualidade,
padronizagdo dos processos técnicos dos ensaios e/ou calibragdes, rastreabilidade e confianga
analitica no resultado emitido. Além disso, o laboratorio que trabalha com base nesta norma
deve ter seu foco na melhoria continua.

De acordo com Moura e Costa (2010), para os laboratérios atingirem resultados de
medic¢des com rastreabilidade metrologica assegurada e qualidade ¢ necesséria a utilizagdo de
elementos de referéncia (padrdes rastredveis e/ou materiais de referéncia) na calibracdo e
validacao dos métodos de medigao. A rastreabilidade metrologica ¢ um aspecto fundamental
para a comparabilidade de resultados analiticos. Conforme estabelecido pelo INMETRO
(2009, p.26), rastreabilidade ¢ a “propriedade do resultado de uma medi¢ao pela qual tal
resultado pode ser relacionado a uma referéncia através de uma cadeia ininterrupta e
documentada de calibragdes, cada uma contribuindo para a incerteza de medicao”.

Para garantir a rastreabilidade de determinados parametros em areas como quimica,
fisica, biologia, entre outras, pode-se utilizar um MR. Segundo ABNT (2000), um MR pode
ser uma substancia pura ou uma mistura, na forma de gés, liquido ou s6lido, que possui um ou
mais valores de propriedades, sendo homogéneos e bem estabelecidos. Quando seus valores
de propriedade estdo definidos, possuindo a rastreabilidade exata da unidade na qual os
valores da propriedade sdo expressos, e cada valor possui a incerteza de medicao estabelecida,
chama-se Material de Referéncia Certificado (MRC). Dentro deste contexto, percebe-se que a
utilizacdo do MRC torna-se fundamental para os laboratorios que desejam obter resultados
metrologicamente confiaveis.

As empresas brasileiras, muitas vezes, possuem dificuldades em adquirir um MR, que
¢ uma ferramenta essencial para a garantia dos resultados de medi¢ao, pois ha inexisténcia
destes materiais na industria brasileira e quando importados possuem custo elevado para o
laboratorio (SOUZA et al., 2007). De acordo com Moura e Costa (2010), ha pouca
disponibilidade de MR quimicos no Brasil, o que dificulta a aquisicdo por parte dos
laboratorios, criando um problema em suas rotinas. Essa falta de acesso a MR dificulta o
cumprimento dos critérios estabelecidos pela ABNT NBR ISO/IEC 17025.

O presente artigo tem como objetivo principal apresentar uma sistematica para
certificagdo de um MR. Como objetivos secundérios pode-se citar: aplicacdo da sistematica
para certificacio de MR em um programa de qualidade da Rede Metrologica RS e
apresentacao dos valores certificados de um MR. No trabalho desenvolvido ndo serdo
abordados temas como a utilizagdo de ferramentas da qualidade, metodologia 6 sigma e

certificagdo ABNT NBR ISO 9001. O enfoque desta pesquisa esta ligado a area de metrologia



e certificacdo de MR. Pesquisas de satisfacdo de clientes e selecdo de fornecedores nio serao
abordadas neste trabalho. A andlise de custo da preparagdo de MRC também ndo serd
mencionada no presente estudo.

Este artigo ¢ composto por cinco secdes. Na primeira, aborda-se a introducdo. Na
segunda ¢ apresentado o referencial teorico, que € subdividido em quatro etapas, sendo elas:
sistema da qualidade e a ABNT NBR ISO/IEC 17025, Ensaios de Proficiéncia (EP), MR e
MRC e Incerteza de Medigdo. Na terceira se¢do encontra-se o método de pesquisa e o método
do trabalho. A aplicagdo pratica da certificacdo do MR esta descrita na secdo quatro e por

ultimo ¢ apresentada a conclusdo do trabalho.

2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Sistema da qualidade e a ABNT NBR ISO/IEC 17025

Para garantir o fornecimento de produtos e servicos com eficiéncia, sem falhas e com
perdas progressivamente menores ¢ essencial a implementacdo de um sistema de gestdo da
qualidade. Em laboratérios de ensaios e calibragdo aplica-se a ABNT NBR ISO/IEC 17025,
que estabelece diretrizes para a gestdo da qualidade dos mesmos, tendo como um de seus
objetivos garantir a confianca analitica dos ensaios e calibragdes (ALBANO; RAYA-
RODRIGUEZ, 2009).

De acordo com Magalhaes e Noronha (2006), os critérios para um laboratorio obter
competéncia técnica, possuindo um sistema da qualidade efetivo e capacidade de fornecer
resultados tecnicamente validos, estdo estabelecidos pela ABNT NBR ISO/IEC 17025.
Através desta norma, os servigcos tornam-se padronizados conforme especificagdes
estipuladas, assim garantindo qualidade do resultado final. Desta maneira, o laboratorio
possuird vantagens diante dos seus concorrentes, buscando superar as expectativas dos
clientes, podendo assim conquistar um mercado cada vez maior e exigente.

A ABNT NBR ISO/IEC 17025 ¢ aplicavel a todos os laboratorios que realizam
ensaios e/ou calibragdes, sendo utilizada no sistema de gestdo para qualidade, operagdes
técnicas e administrativas. Laboratorios que estiverem de acordo com esta norma também
estardo de acordo com a ABNT NBR ISO 9001, porém o contrario ndo ¢ valido, pois

laboratérios que operarem somente com a ABNT NBR ISO 9001 nido demonstram



competéncia em produzir resultados tecnicamente validos. Vale destacar que a norma ¢
dividida em duas etapas, sendo elas: requisitos gerenciais (secdo 4) e requisitos técnicos
(secao 5) (ABNT, 2005). Na proxima se¢ao ¢ abordado o EP, que ¢ uma ferramenta para

garantia da qualidade.

2.2 Ensaios de Proficiéncia

O EP ¢ uma ferramenta da qualidade que tem como objetivo auxiliar laboratorios de
ensaios e calibracao para a garantia dos seus servicos prestados, fornecendo apoio ao sistema
de gestdo da qualidade. Através do EP ¢ possivel determinar e monitorar o desempenho
individual dos laboratorios, propiciar subsidios aos laboratorios para a identificagdo e solucdo
de problemas analiticos, agregar valor ao controle da qualidade e fornecer confiancga adicional
aos clientes dos laboratorios (RMRS, 2010-a).

Segundo o item relacionado a garantia da qualidade da ABNT NBR ISO/IEC 17025 o
laboratorio deve monitorar a validade dos ensaios e calibragdes realizados através de um
procedimento de controle da qualidade, onde os resultados devem ser registrados e a
tendéncia seja identificada, sendo analisada criticamente. Tal monitoramento pode ser
realizado através de participagdes em EP (ABNT, 2005).

De acordo com Silva (2008), para a avaliagio do desempenho dos resultados
fornecidos por laboratoérios de ensaio e calibragdo € essencial a participagdo em EPs, também
chamados de Programas de Comparagdes Interlaboratoriais (PCI), assim garantindo a
confiabilidade analitica em seu processo. O PCI ¢ uma ferramenta da qualidade que deve ser
desenvolvida através de uma empresa que seja um provedor qualificado, possuindo isencao
nos resultados e garantindo a confidencialidade dos participantes.

Para o desenvolvimento do EP, os provedores podem seguir os principios
estabelecidos pela ABNT ISO/IEC Guia 43-1 e pelo ILAC G13:08 — Guidelines for the
Requirements for the Competence of Providers of Proficiency Testing Schemes, que
determinam a sistematica para a producdo e execu¢do dos mesmos. Em cada EP deve ser
definido o desenvolvimento e operacdo do programa, estabelecendo: laboratorios de
referéncia, possiveis participantes, amostras, frequéncia do programa, entre outros (RMRS,
2010-b). Destaca-se que um EP pode ser realizado na area de calibra¢ao ou ensaios.

Na area de ensaios as amostras de um EP sdo preparadas de forma que sejam

homogeéneas. Posteriormente, elas sdo enviadas a cada laboratdrio participante. As mesmas



sdo analisadas pelos laboratorios e seus resultados sdo enviados ao provedor, para a andlise
estatistica. A norma recomendada pelo ILAC G13:08 para a analise estatistica dos resultados
¢ a ISO/DIS 13528 - Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory
comparisons. O método estatistico ¢ o da estatistica robusta, pois sofre pouca influéncia de
valores dispersos (outliers), o que dispensa a utilizacdo de procedimentos para a identificacao
e remogao desses valores. Esta norma trabalha com média e desvio robusto.

Outra norma aplicavel aos EP ¢ a NATA — Guide to Nata Proficiency Testing . Esta
referéncia também indica o uso da estatistica robusta, através do uso da mediana ¢ da
Amplitude Interquartilica Normalizada (IQN). De acordo com NATA' apud Silva (2008), o
valor de IQN pode ser obtido através da subtragdo entre o 3° e o 1° quartil do conjunto de
dados, sendo este valor multiplicado por 0,7413. A constante 0,7413 ¢ proveniente da
distribuicao normal padrao que tem média de zero e desvio igual a 1. O intervalo de IQN de
tal distribuicdo ¢ de [-0,6745;+0,6745]. Para converter o IQN para a estimativa do desvio
padrdo deve-se dividir 1 por 1,3490, obtendo-se o valor da constante de 0,7413.

O desempenho de cada laboratério participante ¢ avaliado a partir da analise
estatistica dos resultados enviados, sendo definida a estimativa do valor real (valor designado)
através de consenso (que pode ser a média robusta ou a mediana dos participantes). As
amostras preparadas também sao analisadas através de teste de homogeneidade e estabilidade.
Na Figura 1 pode-se observar a sistematica de execugao de um EP.

Reosbimento das amostras

« Analises das amostras (ensaios)
< Envio dos resultados para o provedor

Laboratorio Laboratorio
4
",
54
'?@%
/{9% i ity
Provedor
- EP
12 Etapa

* Planejamento EP
* Preparagao das amostras
| -Iransporte (envio amostras para laboratérios) Laboratorio
Laboratorio 37 Etapa
* Recebimento dos resultados
* Analise estatistica dos resultados
* Divulgagao dos resultados

Figura 1 — Sistematica do EP
Fonte: Elaborado pelo autor (2010)

! National Association of Testing Authorities (NATA). Guide to NATA proficiency testing. Australia, 2004,



De acordo com a Figura 1, na primeira etapa, o provedor tem como responsabilidades
o planejamento do programa, preparacdo e envido das amostras. Na segunda etapa, o
laboratorio recebe as amostras e tem como dever analisa-las e enviar os resultados para o
provedor. Por ultimo, o provedor recebe os resultados de todos os laboratérios participantes e
analisa estatisticamente, divulgando o desempenho de cada laboratorio através de um
relatorio. As amostras preparadas para o EP podem tornar-se um MRC, a partir da analise e
certificacdo dos resultados dos laboratorios. Na proxima secdo ¢ apresentada a sistematica

para preparacao e certificagdo do MR.

2.3 Materiais de Referéncia e Materiais de Referéncia Certificados

Para obter qualidade nas medigdes, um laboratorio deve obter métodos e equipamentos
validados, pessoal qualificado e competente, desempenho aceitdvel em EP, dentre outros
aspectos. Desta maneira, ¢ fundamental a utilizagdo de MR, por ser uma ferramenta utilizada
na validacdo de métodos, calibracdo de equipamentos, estimativa da incerteza de medicao e
treinamentos da equipe (INMETRO, 2010). De acordo com INMETRO (2009, p.46), um MR
¢ um “material, suficientemente homogéneo e estavel em relagdo a propriedades especificas,
preparado para se adequar a uma utilizagdo pretendida numa medi¢do ou num exame de
propriedades qualitativas”. Este MR torna-se um MRC quando o mesmo ¢ “acompanhado de
uma documentag@o emitida por organismo com autoridade, a qual fornece um ou mais valores
de propriedades especificas com incertezas e as rastreabilidades associadas, utilizando
procedimentos validos” (INMETRO, 2009, p.47). Para Albano (2010), o MRC também pode
ser utilizado para graficos de controle metroldgicos (cartas de controle), calculo de incerteza
de medicdo, treinamento de analistas, verificagdo da exatiddo e precisdo de métodos, entre
outros.

O avango da tecnologia tem exigido MRC em diversas areas e com demandas cada vez
maiores, sendo dificeis de ser atendida em todos os tipos e quantidades solicitadas, pois a sua
produgdo ¢ lenta, meticulosa e dispendiosa (ABNT, 2002). As normas aplicaveis ao processo

de preparacao e certificacio de MR e MRC estdo citadas Figura 2.



Normas Nome Ano de vigéncia

ABNT ISO GUIA 30 Termos e Definicdes Relacionados com Materiais de Referéncia. 2000

ABNT ISO GUIA 31 Contetido de Certificados de Materiais de Referéncia. 2000

ABNT ISO GUIA 32 Calibragao em Quimica Analitica e Uso de Materiais Certificados. 2000

ABNT ISO GUIA 33 Utilizagdo de Materiais de Referéncia Certificados. 2002

ABNT ISO GUIA 34 RequAlsr[(.)s gerais para a competéncia de produtores de material de 2004
referéncia.

1SO GUIDE 35 Refe.r?nce_ materials — General and statistical principles for 2006
certification.

Figura 2 — Normas aplicaveis ao processo de preparagdo e certificagdo de MR e MRC
Fonte: Elaborado pelo autor (2010)

Para Guimardes (2007), ¢ necessaria uma andlise das fontes de incerteza que
interferem na validade dos valores certificados no processo de certificacio do MR, sendo este
critério estabelecido no ISO GUIDE 35. Tais fontes de incerteza sdo importantes para o
desenvolvimento ¢ certificacdo do mesmo, sendo elas: incerteza da caracterizacao, incerteza
da homogeneidade, incerteza da estabilidade ao transporte e incerteza de estabilidade devido
a0 armazenamento.

Assim como a demanda por MR est4 crescendo, a quantidade de produtores também
esta sendo ampliada. Desta maneira, para obter-se qualidade em tais produtos ¢ necessario que
o produtor obtenha competéncia cientifica e técnica. O produtor de um MR deve seguir os
requisitos determinados pela ABNT ISO/GUIA 34, que estabelece as diretrizes para obter a
competéncia técnica exigida no mercado (ABNT, 2004).

A producao de MRC pode ser realizada a partir das amostras preparadas em um EP.
Desta forma, ¢ necessario preparar amostras a mais do que a quantidade necessaria para o EP
e utilizar os resultados dos laboratorios participantes para designar o valor alvo do MR, bem
como sua incerteza de medigdo. O ISO GUIDE 35 estabelece os critérios para certificagdao de
MR com valores obtidos do EP. Esta norma propde o uso da Anélise de Variancia — ANOVA
(one-way), onde os valores de consenso do grupo e a incerteza podem ser obtidos (RMRS,
2009-a).

De acordo com ISO (2006), o provedor do EP deve utilizar os resultados dos

laboratorios participantes no EP para a certificagdo do MR. A primeira etapa ¢ identificar o

valor alvo do grupo (4 ), que pode ser determinado através da Equacdo 1. Onde, p é o niimero
de laboratdrios que participaram do EP e n é o nlimero de repeti¢des (vias) analisadas por

cada laboratorio. Vale a ressalva de que, antes de calcular o valor de referéncia, deve-se



aplicar um procedimento para excluir os laboratdrios que sdo considerados outliers, para que
eles ndo influenciem o processo de certificagdo.

p

> 1)

1
2

R

Depois de determinado o valor alvo, pode-se passar para a segunda etapa que estd
focada no calculo da incerteza de medi¢ao do material. Para tanto, ¢ necessario utilizar a

analise dos resultados através da ANOVA (one-way). Com os dados da ANOVA, pode-se

realizar o calculo da incerteza de medicao (U(x) ), utilizando-se as Equagdes 2, 3 ¢ 4 (ISO,
2006). Vale destacar que a ANOVA, neste caso, ndo tem o objetivo de verificar se existe
diferenga significativa entre os valores. O seu objetivo ¢ a identificacdo da variabilidade

ENTRE (MQ entre) e DENTRO (MQ dentro) dos laboratorios participantes da certificacao do

MR.
- S : S 2
UG) = [Pt 2)
p nxp

o2, = MQ entre — MQ dentro

3)

n
s’ =MQdentro 4)

Este processo deve ser realizado para cada pardmetro que se deseja obter a
certificagdo. O valor certificado ¢ representado da seguinte maneira: valor alvo + incerteza de
medicdo. Na proxima secao ¢ apresentado o procedimento para a obtengdo da incerteza de

medic¢ao de um resultado. O mesmo faz parte da caracterizagdo do material.

2.4 Incerteza de Medicao

A incerteza de medi¢do pode ser entendida como um “parametro ndo negativo que
caracteriza a dispersao dos valores atribuidos a um mensurando” (INMETRO, 2009, p.22).
Ainda, de acordo com Albano e Rodriguez (2009), a incerteza de medi¢do ¢ uma faixa de
dispersdo ou intervalo que pode ser atribuido a um mensurando, sendo relacionado a um valor
de medicdo. Na Figura 3, observa-se como a incerteza de medigdo estd relacionada com o

resultado de ensaio.
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Figura 3 — Resultado do ensaio e incerteza de medigao associada
Fonte: Elaborado pelo autor (2010)

A légica da Figura 3 demonstra a analise de uma amostra e a obtencdo de um resultado
de ensaio. Vale destacar que existem varidveis que interferem na determinagdo do resultado,
sendo estas chamadas de componentes de incerteza. Desta maneira ¢ necessario calcular a
incerteza de medi¢do do ensaio. Este valor ¢ associado ao resultado de medi¢do da seguinte
forma: valor da medi¢do + incerteza de medicao.

Conforme estabelecido pelo ABNT e INMETRO (2003), existem dois tipos de
incerteza de medicao: Tipo A e Tipo B. A incerteza do Tipo A ¢ embasada em uma analise
estatistica de diversas repetigdes no momento do ensaio, como exemplo pode-se citar um
desvio padrdo experimental da média. J& a incerteza do Tipo B utiliza meios diferentes da
analise estatistica, tais como: incertezas herdadas da calibracdo dos equipamentos e padroes,
especificagdes dos equipamentos , entre outros.

De acordo com Jornada (2009), a incerteza padrdo de cada grandeza de entrada no
modelo matematico da medicdo ¢ estimada através das fontes do Tipo A e Tipo B. Destaca-se
que a incerteza padrao ¢ dependente do tipo de componente de incerteza e da distribuicao de
probabilidade a ela associada. Para cada distribuicdo de probabilidade hd um divisor

relacionado, conforme Figura 4.
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Distribui¢do de
Probabilidade
Retangular

Tipo de Componente / Fontes de Incerteza Divisor

Quando se conhecem apenas os valores maximos € minimos
de variacdo (+a): por exemplo, o erro maximo admissivel ; \/g
para um determinado equipamento ou o efeito causado pela
resolugdo finita do equipamento utilizado.

Triangular
Quando se conhecem os valores maximos ¢ minimos de .
variagdo (+a) e o valor mais provavel: por exemplo, o erro ; \/g
de posicionamento de um instrumento em uma marca de
escala.

t-Student
a) Desvio padrdo da média de um conjunto de N medigdes r—
repetidas. - VN

b) Desvio padrdo historico ou de uma série de medigdes. b1

Figura 4 — Fontes de Incerteza e Distribuigdes de Probabilidade
Fonte: Adaptado de RMRS (2009-b)

Um resultado de ensaio pode apresentar a incerteza expandida ou combinada. De
acordo com ABNT e INMETRO (2003, p.3), a defini¢do de incerteza combinada ¢ “incerteza
padrdo do resultado de uma medi¢ao, quando este resultado ¢ obtido por meio dos valores de
varias outras grandezas, sendo igual a raiz quadrada positiva de uma soma de termos, que
constituem as variancias ou covariancias destas outras grandezas, ponderadas de acordo com
quanto o resultado da medicdo varia com mudangas nestas grandezas” e a definicdo da
incerteza expandida ¢ a “grandeza que define um intervalo em torno do resultado de uma
medi¢do com o qual se espera abranger uma grande fragdo da distribuicdo dos valores que
possam ser razoavelmente atribuidos ao mensurando”. Para a determinacdo do valor da
incerteza de medigao do resultado de uma andlise € necessario calcular primeiro o valor da
incerteza combinada, para depois determinar o valor da incerteza expandida.

Para determinar o valor da incerteza de medi¢do, pode-se seguir os passos definidos
pelo Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM), em portugués chamado
de Guia para Expressao da Incerteza nas Medicdes. A seguir estdo descritas as etapas para o

calculo (ABNT e INMETRO?, 2003 apud Jornada, 2010):

2 ASSOCIAGAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS (ABNT) ¢ INSTITUTO NACIONAL DE METROLOGIA, NORMALIZAGAO
E QUALIDADE INDUSTRIAL (INMETRO). Guia para Expressdo da Incerteza de Medi¢do. 3 ed. Rio de Janeiro: ABNT,INMETRO,
2003.

11



b)

2

h)

Definir o modelo matematico da medi¢ao: identificar qual ¢ a funcdo matematica que
obtém o resultado da andlise desejada, através da relagdo das varidveis e o
mensurando;

Identificar as componentes de incerteza: ¢ necessario definir quais fatores interferem
na incerteza de medicdo. Através do modelo matemdatico é possivel identificar
algumas variaveis, porém existem outras variaveis que ndo estdo explicitas no modelo;
Estimar as incertezas padrao: as componentes de incerteza identificadas anteriormente,
devem ser convertidas em uma medida equivalente a um desvio padrao (o);

Calcular os coeficientes de sensibilidades: as unidades de medida também devem
serem convertidas;

Determinar a contribuicdo da incerteza de cada valor de entrada: deve-se multiplicar a
incerteza padrao de cada componente pelo seu coeficiente de sensibilidade;

Obter a incerteza combinada (u.): € possivel definir através da Equacao 5;

uc(x) = Zuf(X) ()

Obter a incerteza expandida (U): o primeiro passo ¢ estabelecer graus de liberdade (v;)
para todos os componentes de incerteza. A partir disso, encontra-se o grau de
liberdade efetivo (ves) através da Equacdo 6. O segundo passo ¢ definir o valor de k,
através da tabela t-student. Este valor estd relacionado aos graus de liberdade
estipulados pela Equacdo 6. Por ultimo, calcula-se o valor da incerteza expandida,

utilizando a Equacao 7;

_ui(®)
vejf - Z::u;lv(x) (6)
U=ku, (7)

Arredondar a incerteza e resultado de medicdo: os valores devem apresentar, no
maximo, dois algarismos significativos.

O célculo para a determinagao do valor da incerteza de medicao ¢ fundamental para a

obtencdo do resultado final da analise. Através da incerteza de medi¢do, por interferir
diretamente na resposta de uma determinada analise, ¢ possivel, por exemplo, aceitar ou
rejeitar parametros, sendo este valor significativo para tomadas de decisdes. A proxima se¢ao

aborda o método de pesquisa e o método do trabalho.
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3 METODO

3.1 Método de Pesquisa

No presente artigo, o método de pesquisa ¢ classificado de acordo com sua natureza,
abordagem do problema, objetivo e procedimentos técnicos. Para Boaventura (2004), com
relagdo a natureza pode-se classificar a pesquisa como fundamental ou aplicada e quanto a
abordagem do problema em quantitativa ou qualitativa. Desta maneira, quanto a natureza, a
pesquisa ¢ classificada como aplicada, pois possui técnicas para a solugdo de problemas
especificos. Para a abordagem do problema a pesquisa pode ser classificada como
quantitativa, pois ¢ possivel quantificar as informagdes, utilizando técnicas estatisticas como
ferramenta de analise.

Com relagdo aos seus objetivos pode-se classificar em exploratoria, descritiva ou
explicativa. Desta maneira, a pesquisa ¢ classificada como explicativa por ter como objetivo a
identificacdo dos fatores que determinam e contribuem para a ocorréncia de fenomenos (GIL,
1994).

Por ultimo, com relacdo ao procedimento técnico, pode-se classificar o artigo como
um estudo de caso, por ser considerada uma pesquisa que tenta definir o motivo pelas quais
decisdes foram tomadas, como foram implementadas e quais resultados foram obtidos (YIN,
2001). De acordo com Gil (1996), um estudo de caso ¢ uma andlise que permite o

conhecimento detalhado e amplo de um ou poucos objetos.

3.2 Método do Trabalho

O método de trabalho esta representado na Figura 5, que descreve as etapas para a
sistematica de preparacdo e certificagdo do MR através da utilizagdo dos resultados obtidos

em um EP.
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3. Determinagao do ",
Valor Alvo 6. Certificagao do MR
1. Execugdo do EP T 1
4. Detalhamento das fontes
1 de entrada para o calculo do 7. Acompanhamento
valor de incerteza
2. Avaliagao dos 1
dados do EP
5. Determinagao da

Nio Incerteza de Medicao

Dados
adequados
?

Figura 5 — Sistematica da preparagéo e certificagdo do MR

Execucio do EP: a primeira etapa para a preparacdo do MRC ¢ a execucdo do EP.
Nesta fase, deve-se preparar os itens de ensaios (amostras) de acordo com
especificagdes pré-determinadas. O MRC deve ser preparado na mesma linha de
producao do EP, assim garantindo que o material terd as mesmas caracteristicas das
amostras que serao analisadas pelos participantes. Ao receber a amostra, o participante
do programa realiza as analises dos pardmetros analiticos propostos no EP.

Avalia¢ao dos dados do EP: os resultados obtidos pelos participantes nas analises do
EP sdo enviados para o provedor e sdo analisados estatisticamente. Esta etapa segue os
principios da norma NATA — Guide to Nata Proficiency Testing, onde a determinacao
da estimativa do valor real (valor de referéncia) ¢ obtida através da mediana das
médias das vias de cada participante. Para uma medida de dispersdo (equivalente ao
desvio padrao da estatistica classica), utiliza-se o conceito da IQN. A avaliagdo dos
dados consiste na determinacdo do desempenho dos participantes (satisfatorio,
questionavel ou insatisfatério), que ¢ obtida através do Escore Z (Equagdo 9). Para a

determinagdo do Coeficiente de Variagdo do grupo (CV), utiliza-se a Equagao 8.

___1ON  x 100 (8)
mediana(x)
P mleg’;'\c;na(x) (9)

Onde,
x; = média das 3 vias obtidas pelo participante i;

mediana(x) = valor da mediana das médias dos participante.
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Se os dados estudados forem considerados adequados, ou seja, se o0 CV for no maximo
30%, pode-se continuar o processo de certificagdo, caso contrario ¢ necessario realizar
uma nova rodada do EP.

Determinacio do valor alvo: para a determinagdo do valor alvo do MRC, o primeiro

passo ¢ eliminar os valores dispersos (outliers), permanecendo apenas aqueles

considerados satisfatorios. Para tanto, utiliza-se o escore Z, onde considera-se como
outlier os valores de |Z | >= 2. Ap6s a exclusdo, deve-se aplicar a Equagao 1, assim
determinando o valor alvo do MRC.

Detalhamento das fontes de entrada para o calculo de incerteza de medicio: deve-

se obter o valor correspondente a cada fonte de entrada para o célculo da incerteza de

medicdo do material, tais como: variabilidade da homogeneidade e estabilidade e

incerteza do grupo de participantes. A seguir estdo descritas as sistematicas para a

identificacdo das fontes de incerteza.

a) Identificacdo da variabilidade da homogeneidade e estabilidade: ao longo do
lote produzido deve-se selecionar 10 amostras para identificar a variagdo de
homogeneidade e estabilidade. Um laboratorio deve ser designado para a
realizagdo dos testes em questdo. No primeiro dia apds o envio das amostras aos
participantes, as 10 amostras devem ser analisadas em duplicatas (ou seja, 2 vias
para cada amostra), os resultados obtidos sdo submetidos ao teste de
homogeneidade, onde deve-se calcular o desvio das médias. Ja o teste de
estabilidade possui duas etapas: estabilidade de curta duragdo (realizado 14 dias
apos o teste de homogeneidade) e a estabilidade de longa duracdo (sendo realizada
em periodos pré-definidos). Apos 14 dias da realizagdo das analises de
homogeneidade, deve-se executar os ensaios para o teste de estabilidade de curta
durag¢do. Para tanto, 3 amostras sdo selecionadas aleatoriamente entre as 10
retiradas anteriormente, sendo analisadas em duplicata. O procedimento para os
testes de estabilidade de longa duragdo sdo similares, porém espera-se um tempo
de 2 a 3 meses depois da rodada do EP para executar os testes, e as analises sao
realizadas em uma amostra controle. A estimativa da variabilidade da estabilidade
¢ calculada através da amplitude entre a média dos resultados do teste de
homogeneidade e as médias dos resultados das andlises de estabilidade de longa e
curta duracdo. A variabilidade da homogeneidade e estabilidade deve ser

incorporada ao célculo de incerteza de medi¢do do material.
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b) Determinac¢ido da incerteza do grupo participante: deve-se determinar o valor
de contribuicdo da incerteza do grupo participante através da aplicagdo das
Equagdes 1, 2 e 3, utilizando os dados da ANOVA.

5. Determinacao da incerteza de medicao: deve-se calcular a incerteza de medicao do
MR. Para a estimativa da incerteza deve-se considerar a combinagdo da variagdao do
grupo e a variabilidade dos testes de homogeneidade e estabilidade.

6. Certificacdo do MR: apos a determinacao do valor alvo e do valor da incerteza de
medicao, deve-se elaborar um certificado para o MRC. Além disso, o frasco do MRC
deve possuir um rétulo contendo as seguintes informagdes: nome do produtor do
MRC, n° do lote, referencia do certificado que acompanha o MR e validade do
material.

7. Acompanhamento: apos a certificagdo, o MRC deve ser acompanhado para a
verificagdo da permanéncia dos valores certificados nos determinados parametros.
Para este avaliacdo, amostras do lote sdo retiradas e definidas como amostras controle.
As mesmas sao analisas em uma periodicidade definida anteriormente. Os resultados
obtidos sdo analisados e caso algum valor seja alterado no decorrer do tempo, o

mesmo deve ser certificado novamente.

4 APLICACAO PRATICA

4.1 Descricao da Empresa

Em 1992, com o objetivo de auxiliar e qualificar as areas de metrologia, o sistema
FIERGS/SENALI e a Comunidade Cientifica e Tecnologica do Estado do Rio Grande do Sul
criaram uma organizacdo nao governamental de cunho técnico-cientifico, sem fins lucrativos,
sendo denominada Rede Metroldgica do Rio Grande do Sul (RMRS). Tendo como foco
disponibilizar servigos de qualidade, a RMRS possui seu sistema da qualidade certificado
desde 1997, atualmente em conformidade com a norma ABNT NBR ISO 9001:2008.

Desde entdo, a RMRS vem buscando cumprir a sua missdo que ¢ “qualificar e
fomentar uma rede de laboratérios, disponibilizar servicos em conformidade com critérios
internacionais e difundir a cultura metroldgica, promovendo parcerias, garantindo sua auto-
suficiéncia e contribuindo com o desenvolvimento socioecondmico e tecnoldgico do Pais”.

Para tanto, atua nas areas mais diversificadas da metrologia, tendo como suas atividades
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principais: avaliacdes de laboratorios, programas interlaboratoriais, eventos, treinamentos,
semindrios e preparacdo de materiais de referéncia certificados. Seus clientes sdo laboratorios
de ensaios e calibracdo, dentre eles laboratérios de universidades, prestadores de servicos,
industria e do governo.

Atualmente, a RMRS esta com 289 laboratérios associados, dos quais 171 possuem
reconhecimento de competéncia técnica segundo a ABNT NBR ISO/IEC 17025. Até o inicio
de 2010 ja foram realizados 94 EP nas areas mais diversas da metrologia, como: areas de
meio-ambiente, combustiveis, produtos petroquimicos, névoa salina, microbiologia,
ecotoxicologia, cromatografia idnica, vinhos, cachaga, sementes, toxicologia, calibragdo de
termdmetros, calibragcdo de balangas, calibragcdo de instrumentos dimensionais, calibracao de
instrumentos elétricos, entre outras. A preparagdo e certificacio de MRC ¢ o mais novo
produto da RMRS, sendo preparado e certificado através do EP. Até o presente momento

foram produzidos 4 MRC, sendo eles: dguas, carvao, polimeros e vinhos.

4.2 Resultados Obtidos

Nesta etapa sao apresentados os resultados da aplicacdo do método de trabalho em um
programa de qualidade realizado pela RMRS em parceria com uma industria de polimeros,

com o objetivo de certificar um MR.

4.2.1 Execuc¢ao do EP

O EP realizado contou com a participagdo de 17 laboratorios da industria parceira,
sendo avaliados 17 participantes na andlise de indice de fluidez. Cada participante recebeu
uma amostra de polipropileno para a realizagdo do ensaio. As andlises foram realizadas em
triplicatas (3 vias) pelos participantes e os resultados identificados foram enviados para a
RMRS. As amostras de MR foram armazenadas, ndo sendo utilizadas até o final do processo

de certificagao.

4.2.2 Avaliacio dos dados do EP

Os resultados das 3 vias de cada participante foram avaliados de acordo com a norma

NATA — Guide to Nata Proficiency Testing. A primeira etapa realizada foi a determinacao da
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estimativa do valor de referéncia através da mediana das médias das vias de cada participante,
para o processo de calculo do Escore Z, que visa identificar os outliers. Para a determinagdo
do coeficiente de variacao (CV), utilizou-se a Equacao 8. O desempenho de cada participante
foi obtido através do Escore Z (Equacao 9), sendo avaliado com relagcao a média de suas trés
vias.

Na Tabela 2 pode-se observar que o valor do CV do grupo foi 1,65%, o que significa
que os dados sdo adequados, considerando que o critério de aceitacdo ¢ no maximo 30%. Para
a verificacdo de outliers verifica-se o desempenho de cada laboratério através do Escore Z
(Tabela 1). Observando os resultados percebe-se que nenhum participante possui os valores

de |Z | >= 2, ndo sendo necessdria a exclusao de resultados.

Tabela 1 — Resultados do EP

Resultado enviado pelo participante Dados estatisticos
Participante Via 1 Via 2 Via 3 Média Escore Z da
[9/10 min] [g/10 min] [9/10 min] [9/10 min] média
1 3,47 3,52 3,48 3,49 -1,57
2 3,47 3,48 3,46 3,47 -1,91
3 3,54 3,53 3,52 3,53 -0,90
4 3,54 3,70 3,65 3,63 0,79
5 3,58 3,57 3,52 3,56 -0,45
6 3,55 3,65 3,61 3,60 0,34
7 3,58 3,62 3,56 3,59 0,06
8 3,63 3,70 3,75 3,69 1,85
9 3,56 3,62 3,47 3,55 -0,56
10 3,66 3,68 3,65 3,66 1,35
11 3,54 3,63 3,58 3,58 0,00
12 3,55 3,59 3,63 3,59 0,11
13 3,50 3,54 3,56 3,53 -0,84
14 3,65 3,70 3,72 3,69 1,80
15 3,57 3,58 3,52 3,56 -0,45
16 3,62 3,57 3,51 3,57 -0,28
17 3,68 3,66 3,61 3,65 1,12
Tabela 2 — Dados Estatisticos do EP
Parametro Estatistico Calculado
Média das médias das 3 vias dos participantes 3,58
Mediana dos dados (valor de referéncia) 3,58
1° Quartil do conjunto de dados 3,55
3° Quartil do conjunto de dados 3,63
Amplitude Interquartilica (1Q) 0,08
Amplitude Interquartilica Normalizada (IQN) 0,06
Coeficiente de Variagao (CV) 1,65%

4.2.3 Determinacio do Valor Alvo

O valor alvo do grupo foi determinado pela média das médias dos resultados das 3

vias de cada participante, sendo este valor 3,58, conforme Tabela 2.
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4.2.4 Detalhamento das fontes de entrada para o calculo de incerteza de medicao

Nesta etapa, foram identificadas as contribui¢des correspondentes as componentes que
interferem na incerteza de medicao do material, sendo elas: incerteza dos resultados do grupo
participante do EP, variabilidade do teste de homogeneidade e variabilidade do teste de

estabilidade.

4.2.4.1 Identificacdo da variabilidade da homogeneidade e da estabilidade

Foram selecionadas 10 amostras do mesmo lote de producao do EP para a realizagao
do teste de homogeneidade, sendo analisadas em duplicata, por um laboratoério de referéncia.
Os resultados das 2 vias foram analisados para a identificagdo da variabilidade da
homogeneidade. Para tanto, foi calculado o desvio das médias das vias. Conforme
identificado na Tabela 3, o desvio das médias ¢ 0,02. Também foi calculada a média das

médias das 2 vias, que foi 3,61.

Tabela 3 — Variabilidade da Homogeneidade

Amostras Via 1 [g/10 min] Via 2 [g/10 min] Média [g/10 min]

1 3,61 3,61 3,61

2 3,59 3,71 3,65

3 3,60 3,60 3,60

4 3,59 3,66 3,63

5 3,61 3,55 3,58

6 3,62 3,58 3,60

7 3,63 3,61 3,62

8 3,59 3,61 3,60

9 3,62 3,67 3,65

10 3,59 3,62 3,61
Média das médias do teste de homogeneidade (x) 3,61
Desvio das médias 0,02

Apo6s 14 dias da realizagdo do teste de homogeneidade, 3 amostras, das 10 analisadas
anteriormente, foram selecionadas aleatoriamente, através de sorteio, para o teste de
estabilidade de curta duracdo. Para a determinacao da variabilidade da estabilidade de curta
duracdo foi calculada a média das médias das 2 vias de cada amostra selecionada (y) que foi
3,47, conforme dados da Tabela 4. Depois de 2 meses foi realizado um novo teste de
estabilidade (o de longa durac¢do), com uma amostra controle. O resultado da média do teste
de estabilidade de longa duracao foi de 3,61. Entdo, calculou-se a amplitude das médias do

teste de homogeneidade e estabilidade (de longa e curta duragdo) que foi 0,15.
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Tabela 4 — Variabilidade da estabilidade.

Amostra Via 1 [g/10 min] | Via 2 [g/10 min] [ Média [g/10 min]
1 3,44 3,51 3,48
8 3,47 3,45 3,46
10 3,44 3,50 3,47
Média do teste de estabilidade curta duragdo 3,47
Média do teste de estabilidade de longa duracéo 3,61
Média do teste de homogeneidade 3,61
Amplitude das médias 0,15

A variabilidade da homogeneidade e da estabilidade foram utilizadas para a

determinagdo da incerteza de medi¢do, que estd apresentada na etapa 4.2.5.

4.2.4.2 Determinac¢io da incerteza do grupo de participantes

Para determinar a incerteza do grupo aplicou-se a ANOVA nos resultados obtidos
pelos participantes. Os dados obtidos estdo apresentados na Tabela 5. Cabe ressaltar que neste
processo o objetivo da ANOVA ndo ¢ identificar se existem diferencas significativas entre os

participantes e sim identificar a incerteza das medi¢des do grupo de participantes.

Tabela 5 — Resultado da ANOVA.

Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,200 16 0,012 6,455 0,000 1,952
Dentro dos grupos 0,066 34 0,002
Total 0,266 50

A partir dos dados obtidos pela ANOVA, calculou-se a incerteza do grupo, sendo
0,02. Os passos para a determinacdo da incerteza do grupo estdo apresentados a seguir,

seguindo a aplicacdo das Equagdes 2, 3 ¢ 4.

s*» =MQ dentro = 0,002

> MQentre—MQdentro 0,012-0,002

S°L =0,004

n

2 2
U(x) = S S /0,0044_0,002:0’02
p nxp 17 3x17
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4.2.5 Determinacio da incerteza de medicio do material

Para a identificacdo da incerteza do MR calculou-se a incerteza expandida utilizando

as fontes identificadas anteriormente. Para tanto, seguiu-se os passos descritos a seguir. Na

Tabela 6, pode-se observar os resultados obtidos referentes ao calculo de incerteza do MRC.

1.

Para cada valor de entrada foi identificada uma distribui¢do de probabilidade e o seu
divisor correspondente. Para os componentes incerteza do grupo e variabilidade do
teste de homogeneidade, por serem consideradas um desvio padrao, a distribuicao
associada ¢ a t-student, e o seu divisor relacionado ¢ igual a 1. Ja a variabilidade do
teste de estabilidade ¢ correspondente a uma amplitude, desta maneira a distribui¢ao
relacionada ¢ a retangular, possuindo um divisor igual a 1,73;

Os valores de entrada foram divididos pelo seu divisor para obter a incerteza padrao
de cada componente. Este passo foi realizado para converter todos os valores em um
desvio padrao;

Como nd3o foi necessario calcular os coeficientes de sensibilidade de cada
componente, por todas possuirem a unidade de medida igual, o seu valor foi
considerado igual a 1;

Para a determinacdo da contribui¢do da incerteza de cada valor de entrada foi
multiplica a incerteza padrio de cada componente pelo seu coeficiente de
sensibilidade;

A incerteza combinada foi determinada através da raiz da soma quadratica dos valores
da contribui¢cdo da incerteza, sendo igual a 0,09;

Neste momento identificou-se o valor do grau de liberdade (v;) para cada componente.
Para as componentes que possuem distribuicdo z-student o grau de liberdade foi
calculado através do numero de resultados obtidos menos 1. Desta maneira, a
incerteza do grupo que possui 51 resultados o grau de liberdade ¢ 50 e a variabilidade
da homogeneidade que possui 10 resultados o grau de liberdade ¢ 9. Ja a variabilidade
da estabilidade, por estar relacionada a distribuicdo retangular, o grau de liberdade ¢é
considerado infinito;

Apos a determinagdo da incerteza combinada e da identificagdo dos graus de liberdade
calculou-se o grau de liberdade efetivo através da aplicacdo da Equagdo 6. O valor

identificado foi 2780;
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8. Através do valor do grau de liberdade efetivo foi identificado o valor de k utilizando a
tabela t-student, com uma probabilidade de abrangéncia de 95,45%, sendo igual a
2,00;

9. Por ultimo, calculou-se o valor da incerteza expandida, multiplicando o valor de k pela

incerteza combinada, que foi igual a 0,18.

Tabela 6 — Incerteza de medicao do MR.

Componentes de Valor de |Distribuigao de Divisor Incerteza | Coeficiente de | Contribuigao :
Entrada Entrada | probabilidade vi padrao Sensibilidade | de incerteza Vi
1) Incerteza do Grupo 0,02 t 1 0,02 1 0,02 50
2) Vanablllflade da 0,02 t 1 0,02 1 0,02 9
Homogeneidade
3) Variabilidade da
Estababilidade 0,15 ret 1,73 0,08 1 0,08 00
Incerteza combinada 0,09 2780
k= 2,00 | Incerteza expandida 0,18

O MR foi considerado certificado para o parametro indice de fluidez apos a
identificacdo do valor alvo e da incerteza de medicdo, sendo o seu valor igual a

3,58+0,18g/10min.

4.2.6 Certificaciao do MR

Nesta etapa, cada amostra do material foi identificada com um rétulo contendo nome
do produtor do MRC, n° do lote, um codigo de referéncia e validade do material.
Posteriormente foi elaborado um certificado para acompanhar o MRC, informando que o
parametro indice de fluidez possui o valor certificado igual a 3,58 £0,18 g/10 min. O mesmo
foi identificado com o mesmo codigo do rotulo do material, garantindo a rastreabilidade do

MRC.

4.2.7 Acompanhamento

Para garantir que ao longo do tempo o MRC permanece com as mesmas condi¢des
(valores certificados no parametro analisado), foi realizado o teste de acompanhamento. Apds

3 meses da sua certificagdo, um laboratorio de referéncia realizou o ensaio de indice de
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fluidez em 1 amostra retirada do lote, denominada amostra controle. Para a verificacdo da

permanéncia do valor certificado, foi utilizado o critério estabelecido pela Equagao 10.

|ValorCertiﬁcado —ValorMedido,, 10| < \/ o, +U,., gdoz) (10)

Conforme Tabela 7, pode-se concluir que ndo ha necessidade de certificar novamente
o MRC, pois a diferenca entre o valor certificado e o valor medido no teste de estabilidade ¢
0,13, sendo menor que ¢ 0,24. Desta maneira, conclui-se que o material continua com os

mesmos valores certificados, tendo sua estabilidade mantida.

Tabela 7 — Teste de acompanhamento da estabilidade

. . Valor do teste estabilidade de longa |valor certificado — valor
Parametro Valor Certificado = . .
duragéo (valor medldo(estabilidade)) medldo(estabilidade)l
indice de Fluidez 3,58 3,45 0,13
Valor da Incerteza de Medigao do teste
Paramet VELDT CAITEEIAICE de acompanhamento de estabilidade iz(Uyrc>+U 2
arametro Medigao Certificada (Uyrc) P raiz(Unrc+Umedicao )
(Umedigéo)
indice de Fluidez 0,18 0,17 0,24

4.3 Discussao dos resultados

Percebe-se que a utilizagdo do MRC ¢ importante para a identificagdo das
caracteristicas do parametro estudado em uma determinada amostra, uma vez que ele
proporciona uma confianga analitica do resultado da analise realizada. O processo de
preparacdo e certificagdo do MR utilizado € criterioso, fornecendo seguranga nos resultados
obtidos, por considerar o resultado de 17 participantes para a determinacdo do valor alvo.
Além disso, foram considerados, como valores de entrada para o calculo do valor da incerteza
de medicao dos resultados: a variabilidade dos resultados do grupo participante, dos testes de
homogeneidade e dos testes de estabilidade. Ainda, o material produzido foi analisado quanto
a sua validade, possuindo total controle da sua condi¢do de uso e demonstrando que ndo sofre
degradacao ao longo do tempo.

Cabe destacar que a industria usudria do MRC, na realizagdo da analise de indice de
fluidez, possui maior confianga nos seus equipamentos € no pessoal que executa as analises,
podendo validar estes resultados com um ‘padrdo de medida’ confidvel, representado pelo
material que foi certificado. Desta maneira, 0 MRC auxilia na padroniza¢ao e qualidade de

todas as plantas da industria, demonstrando sua relevancia e aplicabilidade.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

A utilizacdo do MRC, como uma ferramenta da qualidade, auxilia o laboratorio na
execugdo dos ensaios. O investimento em MRC ¢ fundamental para o aumento da vantagem
competitiva do laboratorio, por garantir a rastreabilidade metrologica dos seus resultados.
Além disso, um laboratorio que controla o seu sistema da qualidade necessita de elementos
padrdes para a realizagdo da analise.

O objetivo principal do trabalho era apresentar a sistematica de certificagdo de MR e
os objetivos secundarios eram a aplicacdo da sistematica para certificagdo de MR em um
programa de qualidade da Rede Metroldgica RS e apresentacao dos valores certificados de um
MR. Considera-se que os mesmos foram atingidos de maneira adequada, uma vez que foi
apresentada a sistematica em um programa de qualidade da RMRS que gerou a producao de
um MRC. A sistematica utilizada, por ser embasada nos resultados obtidos no EP, permitiu
maior confianga analitica na determinag¢do do valor alvo do material, uma vez que tais
resultados foram determinados ndo s6 por um analista e sim por uma combinacdo de
resultados obtidos através de analises realizadas por varios operadores e equipamentos
diferentes. Além disso, o processo apresentado considerou a incerteza de medigao do MRC.

A producdo de MRC no Brasil, de acordo com as normas ISO GUIDE 35 e a ABNT
ISO/GUIA 34, ¢ de grande valia, pois atualmente hd falta destes materiais no mercado
brasileiro. Além disso, permite maior acesso aos laboratérios, por possuir menor custo e
tempo de entrega quando comparado com um MRC internacional. Vale destacar que, produzir
um MRC especifico para uma determinada empresa, como realizado no trabalho, utilizando
os resultados de um EP realizado entre os laboratdrios desta mesma empresa, proporciona
maior padronizacdo dentro da organizacao.

Para trabalhos futuros sugere-se a aplicagao da sistematica de producgdo e certificagdo
de MR em outra matriz, como polietileno ou resina plastica, por exemplo. Pode-se aplicar
também a norma ISO/DIS 13528 - Statistical methods for use in proficiency testing by
interlaboratory comparisons para a analise estatistica dos resultados do EP. O trabalho
também pode ser aprofundado em relacao a analise de custos para a execugdo da certificagao

do MR.
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