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: Competenée Recognition Certificate

"N° 12301

</

'ECOTOX — Andlise e Consultoria Ambiental

‘Av. Belem, 96 - Porto Alegre - RS -

(0) Iaboraténo citado- ac;ma esta conforme os cntenos estabelecidos na
the laboratory mentlened above isin agreement with standards stablished by

X

" 'NBR ISO/IEC 17025:2005' o
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A I|sta de servigos para os quals 0 Lpboratgrlo esta Reconhecndo esté anexa a este certlf cado

The scope of accreditation are presented.i in' the aitached append/x

Validade:
Validate:

sem validade.
The non-compI/ance with the respons:blllt/es append/x may tum th/s certificate not val/d

A valldade do certificado é até Agosto/2015 _ S
This certificate is valid to August / 2015. (s : :

s wmy

. Jo&o Carlos Guimaré&es Lerch

(e R T

 Porto Alegre, 13 de maio de 2014,

Secretario. Executivo

Certificada 1SO 9001

sraaiiiiol AssnmAgAn REDE DE METROLOGIA £ ENSAIDS 00 RID GRANDE D SUL. ;
sl R - hv, Assis Brasil 8787, Bioco 10, 3° andar | CEP: 91140-001 | Porio Alegre - RS [Fons/Fax: {0x351) 3347- 8740 ¢
Farsral b o www redematrologica.com. br]redemetro?og:ca@terracomb :

Nade Janara Coimbra
Responsavel pelo Laboratério
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N° 1_2301
, ECOTOX — Andlise e Consultoria Ambiental
N° Area de Descri¢do do Ensaio Faixa de Operacio Norma ou
Atividade/ " (Técnica analitica e parimetro) . ou LQ (unidade) Procedimento
. ‘Produto ity : A
Meio i
. Ambiente/ Ensaio: Ensaio de Toxicidade Aguda -
01 | Efluente, Método de ensaio com Daphnia spp o NBR 12713/2009
Agua (Cladocera, Crustaces) 3
Superficial e : ,
Subterranea.
* Meio . g {ﬁ) ] 2. % &1 5 ‘;
Ambiente/ Ensaio: Ensaio de Tlmcudade Crémca e
i Efluente, Método de ensaio.com Ceriodaphnia spp :
02 Agua (Crustacea, Cladocera) Lo MR 1’3373/2_010
' Superficial . S s
Subterrénea
Meio f N VETNE :
Ambiente/ Ensaio: Ensaio de Toxicidade Aguda — o | i
03 Efkjente, : Método de ensaio com:peixes XXX NBR 15088/2011
Superficial e -
Subterranea. e /o
Meio NN
Ambiente/ Ensaio: Ensaio d ﬁToxtcndade Crénica— | o ¥ ;
| Efluente, Método de ensaio com algas sl _
047 SR (Chioro p}% yoeas) XXX NBR 12648/2011
Superficial e
Subterranea
Meio v
Ambiente/ Ensaio: Ensaio de Toxicidade Crénica - : :
05 Ef/l&Jente, Pimephales promelas o NBR 15499/2007
_ gua
Superficial e
Subterranea
Meio Ensaio: Ensaio de Toxicidade em : iy
06 | Ambiente/ sedimento — Hyalella azteca XXX NBR 15470/2013
.- Sedimento

@
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Porto Alegre, 13 de maio de 2014.

Jodo Carlos Guimarées Lerch

Secreténo

---------
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Executivo

Av. Assis Brasil 8787,

Nade Janara Coimbra
Responsavel pelo Laboratérlo

ASSDE!AEAH REDE DE MHRUtUBIA £ ENSAI{}S D0 R0 GRANDE DO SUL

ioco 10, 3%andar | CEP: 91140-004 ;Pono Alegre - RS [Fone/Fax: (0xx51) 3347-8745 " *

swwwrredemet trologica.com.br | redemetrologica@terra.com.br

Certificada iSO 9001
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" LISTA DE SERVICOS ANEXA AO
CERTIFICADO DE RECONHECIMENTO

Scope of Accreditation

3 N°'1.2301 :
ECOTOX = Analise e Consultoria Ambiental
PRODUTO ITEM | | SERVIGO DE AMOSTRAGEM / COLETA - NORMA
Product N° | ~ (TIPO DE AMOSTRA) : - . Standard
. : _ Testing Service il G E
_ Eﬂuentgs_, agua { Amostragem de Efluentes e de aguas ; POP - Instrugdes de
superficial e agua . superﬂmans . Amostragem em rios, lagos e Coleta
subterranea. ° il represas e Aguas subterraneas para Ensaios ‘ _
] ; o EcotOXIcologl o s : NBR 13373/2011 ¢
, bl e ; NBR 15469/2007
Sedimentos, ég’ua de Amostragem de Sedlmentos Amostragem ~ POP - Instrugdes de
lagos, rios e represas. - '.2' em rlos Iagos e represagf * Coleta .
a8 ‘ s, NBR 15470/2013 e
" NBR 15469/2007

W&
I
[ T

’

. Porto Alegre; 13 de maip de 2014.

~ Jo#o Carlos Guimaraes Lerch : : ; Nade Janara Cmmbra
_ Secretario Executlvo ; ot : Responsavel pelo Laborat6rio
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A Rede Metrolégfca RS é reconhecida pela ANFAVEA e General Motors para avaliar e reconhec
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- METROLOGICA

APENDICE DE RESPONSABILIDADES :

"'ﬁ',f."RS

Responsibilities Appendix

Do Laboratéri‘o Reconhecido:

Of the Accredited Laboratory:

*

Da Réde Metr"olégica RS:

Manter a Rede Metrolégica RS informada a respeito da participagso do laboratério em programas de

comparagdes interlaboratoriais, incluindo o desempenho do laboratério em tais programas. -

To keep Rede Metrolégica RS informed about the
testing schemes.

Manter o cadastro do laboratério na Rede Metrblégica RS atualizado.

To keep the laboratory’s file updated. : : ; .
Responsabilizar-se, de forma exclusiva, pelos laudos, relatérios e/ou certificados emitidos.

- To be responsible for the certificates/reports issued by the laboratory.
Manter as condigdes técnicas do Laboratério verificadas durante a visita de avaliagao.
To'keep its technical conditions verified during the assessment carried out by Rede Metrolégica RS.

_ Atender os requisitos exigidos no documento RM 33 - Procedimento para divulgacéo do

Reconhecimento a Rede Metrol6gica RS, e demais documentos da Rede Metrol6gica RS.

To comply with the requirements of document RM 33 — Procedure for the Reporting of Accreditation, and other

documents issued by Rede Metrolégica RS.

Informar a Rede sobre alteragdes que tiverem grande impacto no sistema da qualidade do

laboratério, incluindo equipame_nto,‘sv,gins‘t,éléi;fses}éloiiir‘ecgrhgps humanos qualificados.

To inform Rede Metroldgica RS all significative changes in its-quality system, including equipment,

accommodation and its qualified people. e :

Receber as visitas periédicas de avaliagéo da Rede M“etrolégicé:RS.
To receive assessments carried out periodically by Rede Metrolégica RS.-

participation and performance-of the laboratory in proficiency

Atender as agdes corretivas registradas nos Relatérios de-AvaIia‘g‘é’b, nos prazos estabelecidos.
To implement all the conggtive actions registered in Assessment Reports;.in the completion date established. »
Disponibilizar o Bénus Metrologia apenas.nos servicos para os quais o laboratério esta reconhecido

pela Rede Metrolgica RS, cumprindo.com o Manual Operacional
To offer the “Bonus Metrologia” only for.accre
utilization of the “Bénus Metrologia® =" "= & *

Receber os auditores da Rede Metrolégica

444444

para o uso do Bénus.
dited services, complying with'the Operational Manual for the

e do Sebrae;pagg;everithais auditorias no uso do Bénus

Metrologia por parte do laboratério, disponibilizando-os as'informagdes e documentos necessarios.
To receive Rede Metrologica’ S and SEBRAE auditors for the “Bénus ‘Metrologia” utilization audit.

Of Rede Metrolégica RS:

*.

laboratério. . .
. To'carry out periodical assessments for keeping the accreditation of the laboratory,

Manter o laboratério informado sobre
é destinatario de copia; ‘
To keep the laboratory informed ab

3 ERER

cas para maﬁﬂteﬁ@éozdo reconhecimento da competéncia do

out changes occurred in accreditation criterion documentation.

Emitir novo certificado de reconhecimento sempre que houver alteragdo na lista de servicos.
To.issue a new accreditation certificate wheneve_r there are changes in the scope of accreditation.

; ISO/EC 17025. :
Rede Metrologica RS is recognized by ANFAVEA and General Motors fo accredit laboratories to ISO/EC 17025.

ASSOCIAGAD REDE DE METROLOBIA £ ENSAIDS 00 éiﬂ GRANDE BOSUL

Av, Assis Brasii 8787, Bloco 10, 3°andar | CEP: 91140-601 | Porto Alegre -

www.redemmetrolog

ca.com.br | redemelrologica@ter
Certificada IS0 9001

ra.com.br

RS {Fonefrax: (0xx51) 3347-8745" ~ * °

alteragbes em documentos controlados, dos quais o laboratério

2o® %y
E

x o

er competéncia de laboratorios segundoa -

------------
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Analise e Consultoria Ambiental .

POP N°: 05.01.09.02/01 — CQnﬁrniag:ﬁo de Deseiﬁpenhd e Proficiéncia

~ SUMARIO

1. Objetivo _

2. Abrangéncia

3. Responsabilidade
4. Documentos de’ Referenc1a e Complementares
5. Definigoes .

6. Procedimento -

I OBJETIVO

Fornecer instrugdes para Conﬁrmac;ao de De,sempenho e part1c1pa9ao do laboratorlo em
Programas de Proﬁc1enc1a 05 :

2 ABRANGENCIA

Este. procedlmento se apllca a Conﬁrmac;ao de Desempenho de todos os ensaios
realizados no laboratono e atoda partlmpagao em Programas de Proﬁcwnma ‘

3 RESPONSABILIDADE

Atividades : . | Responsavel

Elaboragdo, Alteragdes e Distribuicio Grupo da Qualldade

Aprovagio : & | Diretoria ‘ -
: Compra de Mater1a1s Faion ' ‘As51stente Administrativo

4 DOCUMENTOS DE REFERENCIA E COMPLEMENTARES

¢

ABNT NBR ISO/IEC 17043 Avallagao de. conformldade — Requlsltos gerals para :
ensaios de proficiéncia

NIT DICLA 26 - Requisitos sobre a part1c1pa<;a0 dos laboratorlos de Ensaio e de
Callbragao em at1v1dédes de Ensalo de Proﬁc1enc1a Revxsao 8

) DEFINICOES

- Comparagio Interlaboratorlal (ABNT NBR ISO/IEC 17043) Orgamzagao
desempenho- e avallaqao de medlgoes ou ensaios em itens idénticos ou 51m11ares por

dois ou mais laboratérios, de acordo com condigdes predeterm1nadas.
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Andlise e Consultoria Ambnemal

Ensaios de Proficiéncia (ABNT NBR ISO/IEC 17043) - Avaliaéﬁ\o do desempenho do
participanté contra critéfios 'pfé-eétabeleéidos por rheio de comparag3es
interlaboratoriais. i : - »
Repetlbllldade Medlda da ﬁdelldade de um método de ensaio de acordo com o desv1o '
méximo entre os resultados de dois ensaios idénticos executados pelo mesmo operador
com o0 mesmo aparelho
Reprodutibilidade - Grau de concordan01a entre os resultados das medlg:oes de um
mesmo mensurando efetuadas sob condlc;oes variadas de medu;ao ) : :
Incerteza de medu;ao - Parametro associado ‘a0 resultado de uma medi¢do, que
caracteriza'a dispersdo de valores que podem ser-‘funda_yhentalmente atribuidos a um
mensurando. : ' : | :
.Confirmagao de Desempenho - Este estudo também chamado des verlﬁcagao” ¢éa
ev1den01a documentada que um método previamente valldado desempenha como
; pretendldo, no ambiente em que esta sendo aplicado.

&5

Nota: Deﬁnigéesestdbelecidaé no DOQ-CGCRE-OZO e VIM.: .
6 PROCEDIMENTO_‘

/ A confirmagcio de desempenho ¢ utilizada para validagdo dos resultados' eb ¢ feita através
' da ‘confirmagdo por exame e fornecimento de evidencia objetlva de que 0s I‘CqUISltOS
"espemﬁcos para um determmado uso pretendido so atendidos” (ISO 17025).

A fim de demonstrar que tem condigdes de operar de manelra adequada os métodos

A normalizados, dentro das condigdes espemﬁcas existentes nas suas mstalagoes 0

laboratorlo ecotox parthIpa de todo programa de comparac;ao Interlaboratorial - em

: ecot0x1colog1a disponivel no pais. O laboratério avalia ainda a qualidade dos seus

resultados “atraveés de carta controle . ‘da sensibilidade, ~além de avaliagdo da ‘
'Repetlbllldade e Reprodutlbllldade Os Limites de Quantlﬁcagao foram estimados para

oS- resultados reportados em FT
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6.1 ENSAIO DE PROFICIENCIA
(0) laborat0r10 deve demonstrar a competenma téchica na reahzagao dos ensalos por

. meio da part1c1pa<;a0 satlsfatorla em ensaios de proﬁc1enc1a onde estes estn(erem

disponiveis.

Caso néo existam‘ ensaiosh'rde proﬁciénci’a disp;)nivéis ¢ o laboratério ndo tenha acesso as
'comparaqoes interlaboratoriais, o laboratério pode demonstrar sua: competenma por
A melo de atzvldade de ensaio de prof ciéncia”, com partlclpagao satisfatoria “em
.comparag:ao interlaboratorial que tenha por Ob_]et]VO comparar; 0s resultados de dois ou
mais laboratérios, realizada por sua prépria iniciativa.
. 4 B

Caso nao haJa at1v1dades de ensaios s de proﬁc1enc1a dlspomvels para a partlclpac;ao do
laboratério na frequéncia necessarla 0 laborator10 deve demonstrar por outro(s)
- mecanismo(s) que possui o - necessario nivel de competeéncia técnica (por exemplol
controle 1ntern0 da quahdade repetlgao de ensaios utlllzando métodos iguais e L
‘ dlferentes re-ensaios de itens retidos, correlagdo dos resultados comparagocs internas
entre 0s tecmcos do laboratorlo etc) Estes mecanismos devem set inseridos em um

; plano de atividade de ensaio de proficnencna

. O labbrat(')ri'o deve estabelecer e “irﬁplementar um plano para sua participagdo em :
atividades de ensaios de proficiéncia para 0s ensaios de seu €scopo de acredltagao Este

plano deve assegurar que o laboratorlo atenda os requisitos de partmpac;ao minima em

- atividades de ensaios de proﬁc1enc1a estabelecidos

Li ‘

‘Quantidade Minima de Atividades de Ensaios de Proficiéncia ;

O laboratério deve participar com desempenho satisfat6rio em pelo menos uma’ -
atividéde de ehsaios de‘proﬁciéncié para um ensaio ou classe de ensaio constante no

' €SCopo. da acreditagdo s011c1tada A

O laboratério acred1tad0 deve part101par em pelo menos uma at1v1dade de ensaios S de

proficiéncia relacmnada com cada parte significativa do seu escopo de acredltag:ao a

cada quatro anos.
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O laboratorio deve manter registros atualizados contendo as atividades de ensaio de

proﬁmenCIa em que participou ou esteja part1c1pando com -as segumtes 1nforma<;oes

quando apllcave1s 7

a) Data da reahzac;ao da atividade de ensaio de proﬁmenma

b) Organizador ¢ nome do programa

¢) Padrdo de medigdo utilizado;

d) Matri_z, material ou prodﬁto ensaiadb;

e) Grandezas medidas, parémetrqs ou daracteristicas deterrﬁinadas;

f) Método de ensaio; A

2) Crlterlo de aceltagao dos resultados ou avallagao de desempenho (ex En, percentual
mm1mo exigido de acertos, Youden, z-score, etc.); :

h) Avaliagiio de seu desempenho se aplicavel, codigo atribuido ao laboratério pe‘lo v
provedor da at1v1dade de ensaio de proﬁc1encna e por meio do qual seus resultados sdo
1dent1ﬁcados : _

1) Inyestlgagﬁo sobre quaisquer resulfados-inﬁatisfatérios,ou questio'néveis;

J) Registros de controle de trabalho nfo- -conforme;

k) Aqoes corretivas e preventlvas pertmentes

Tratamento de Resultados Insatlsfatorlos para Atividades de‘ Ensaios de
Proﬁclencla Obrlgatorlas
No caso de resultados msatlsfatorlos recomenda-se a part1c1pa(;ao do laboratorlo em

_outra atividade de ensaio de proﬁmencna na qual o laboratério deverd obter resultados

satisfatorios.

Quando o valor obtido néo estiver dentro do intervalo da regido de aceitagio para o
~ valor certificado, o laboratério deve procurar as causas desse desvio e procurar elimina-,

- las. Abaixo sdo descritos alguns exemplos de métodos de avaliagio de resultados;

e erro relativo;
e indice z (z-score), e

e erro normalizado.
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: Car_t_as Controle : :

E um tipo de grafico, comumente - utilizado p‘ara 0 acompanhamento 'durante um

’processo determina uma faixa: chamada de: tolerancxa limitada pela linha superior

(llmlte superior de controle) € uma linha mfenor (llmlte mferlor de controle) e uma

linha média do processo (llmlte central), que foram' estatlstlcamente determmadas |
(0} procedlmento para obtengao da carta controle dos orgamsmos esta descrlto no POP

Garantla da Qualldade dos Ensalos N°: 05. 01 .09. 01 - Cartas Controle

Repetitividade |

'Repéti'tiv‘idade ¢ a précisﬁo intra-corrida, ou seja o grau de concordancia entre ‘os

-resultados de medi¢oes sucessivas, efetuadas Sob as mesmas Qohdigées de medigdo.’
o Todas as medig¢des c‘omA 0 mesmo _.procedirhento; mesmo. analista; mesma

el \
- Instrumentagdo, dentro de um curto periodo de tempo.

" As condlgoes de repet1t1v1dade podem ser caracterlzadas utlllzando
* Mesmo procedlmento de medlc;ao - ‘
* Mesmo observador; '

" Mesmo »ins'trumento usado sob ridesmas condigdes;
» Mesmo local, e v

* Repeti¢des no menor espago de tempo possivel.

A repet1t1v1dade no laboratorlo de ecotox1colog1a ¢ determinada a partlr da reallzagao de
no minimo 3 repetlgoes por analista realizado 3 vezes. O caleulo dos resultados sera

 realizado através da Planilha de Garantia da Qualidade e Incerteza de Medigdo.

~ Reprodutibilidade _ :
Reprodutibilidade € a preciséo interlaboratorial, ou seja, 0 grah de concordancia entre os
resultados obtidds em iaboratéribé diferentes como em estudos colaboratiyds. Emboraa
reprodutibilidade n#o seja um componente de Vaiidagéo dé método executado por um’
unico laboratorlo é conSIderada [importante quando um laboratorlo busca a verlﬁcagzao .

do desempenho dos seus métodos em relagao aos dados de valldagao obtidos através de

comparagao mterlaboratonal
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A reprodutibilidade do laboratério ecotox ¢ calculada a partir de no minimo 5 repeticdes
de ensaios realizadas por dois analistas diferentes. O célculo dos resultados ser4

realizado através da Planilha de Garantia da Qualidade e Incerteza de Medigdo

Nos processos de comparacio, caso ndo se alcance as condicdes satisfatorias, deve
ser efetuado um plano de ac¢des corretivas para verificar as causas e reavaliar o

ensaio.

 Teste para comparag:ao de duas proporgoes
C0n51deremos X e Y variaveis aleatorlas que representam determmada caracterlstlca de
duas populagoes com dlstrlbuu;ao de Bernoulli com pardmetros p; e p2 respectlvamente
Retiremos duas amostras aleatorias 1ndependentes, DR Xni e Yi, ..., Yo, dessas
i=1,..n,ecada Yi,J =1, ..., ny, tem distribui¢do de Bernoulli

populagdes. Cada X;,
: _ . com parar’netros pi€p2 fespectlvamente 1sto €,
N Xo B(munlh mi e ¥y Y00 ~ Bernonlli{ps )

com médias p; e pye varidncias 012'= pl(l-p]) e 05— pz(l-pz) respectivamente
P* =Y g0 estimadores de maxima verossmllhanga para p; e

As variaveis 1 = '\
P2, respectlvamente e tem dlstrlbulgao amostral aprox1madamente normal:

i il — p 3l — pe
Pl A (ﬁ] ™ 1 ) b P’ i N ( P2 ¥ n
SRy ; n
“Assim, temos que . A
( pil - p) mu-p-fz}‘) )
P— 2~ N pp — pa—— Foie o —
e nq 2 |
ou seja, : v :
Ho— e — Py — pa) el A e
Mm—pe—im 'li.*, o N{D, 1),
e B

frall—gi) | ‘ps

! Ny & Ag:

Para realizarmos o teste para duas proporgdes com aproximagdo. Normal vamos
p2. Assim, sob a hipétese nula, 1’1 3 }3* tem distribuicdo

considerar a hlpotese nula p1 =
- Normal com medla p =0 e desvio padrao
] % X 5 | ; 3 S '
fp{l —m) | peil —pa) rp{l—p} - pll —p)
i - s = { . S
g ! Ry Tta

LR
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“onde p = p1'='p2.

i Como ndo conhecemos o valor P vamos estlma-lo como uma. medla ponderada de ™

p?
nip1 +naps
H»'] ~+ 1o

Este € o valor que sera utilizado em lugar dep para o'célculo de 6. Portanto temos que

1 "P- ‘

fpil—g)
/ 71 {

Z=-

iy 1-".1-;‘-'1' i

— :\'{U« 1)

‘Tendo essas 1nformagoes vejamos 0s passos padra se constrmr um teste de hlpogeses

" para duas proporgdes:

'l. Estabelecef’ algUma- das hipoteses

L) Hpipo= 'P" SR I’i‘z Pa 2 Hyipy = po
L Hiipo# py H1 mEp | Hiip<p
~ ouscja
Hy:pi—py=0 &)m—m=U‘m Hy':py = py =D
{ H] P e =“ . HJ 21— P & i 3 H]

- 2. Fixar o nivel de significancia a.
3. Determinar a regido critica.

e Se o teste ¢ bilateral, dev'emos

qUC P[Z Zu ’J = PIZ S Z":‘."'

\

determinar os pontos criticos Zs;._.»"z

2} = a2,

;9] —po < D

(5 ”Zr-‘ tais




~ [Documento N°: 04.01.06.02/01 ~ [Pagina8 de 12

Andlise e Consultoria Ambiental

' §EcoTox"

Regido critica: teste bilateral

81 S8 0 teste € unilateral a. direita,. devemos determinar o ponto  critico Zy tal
que P[Z -" Zl‘l] : (l. ; ;
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Regiéo critica: teste unilateral a direita

D : Zi.‘l 3

e Se O teste ¢ unilateral a esquerda, determinamos o ponto crmco Z._. tal
que e S Z ) o
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4. Caleular o valor de ».

Regio critica: teste wnilateral @ esquerda

5. Caléular, sob a hipétese-nula, o valor

P1—p2

Zr')il.k = = T
Jd=p) Pil—gs

! oA L ng

6. Critéfios:

Para o caso bilateral, se Zohs ~ 2a/2 ou Zons < — 0,2, rejeita-se Hy. Caso contrario,
Jeaard : A A )
aceita-se Hy. ;

_Para o casq unilateral a direita, se Lok > 12n, rejeita-se Hy. Caso contrario, aceita-se H.

Para o caso unilateral a esquerda, se Zuhs < — “u, rejeita-se Hy. Caso contrério, aceita-
se Ho. :

- 7. Para calcular o poder neéessério para que o ‘teste de duas proporgdes detecte a

dlfereng:a entre as proporqoes pi ¢ p2, utilizamos o software: Actlon O Action recebe

como parametros o tamanho da prlmelra amostra (nl) 0 tamanho da segunda amostra
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(ny), as- propogoes (p1) e (p2), o valor do poder (P) e o mvel de significancia (a). As
formula utilizadas sdo dadas por :

o { nyng
1-® :,! — {2 arcsiny., *;9] )} — 2 arcsin/pa)) V — |+
: o L e e
+&¢ -—;;,, 2 — [2arcsin{y/p) — 2 aresin{./¢ _)‘}}'\'- _
2 B Roe ¥ ny 0y

~ para o teste bilateral, '

s R et 7 n]m
® | —z, — {2 arcsing VP — 2arcsing }h..
A : : \ \ ny+ 0y,

para o teste unilateral a esquerda e

AL S Lo g
1 -0z, — {2aresing/py) — 2 arcsin{ \/Paddy | -——)
e ; ; s \\' ny + Na
para o teste unilateral a direita.

Ja para 0 calculo do tamanho das amostras necessarlas para que o teste detecte uma -
dnferenga entre as proporgdes p; e py; com determmado poder, basta lang;armos oS
valores.das propor¢des p;e pa, do poder P e do nivel de s1gn1ﬂcan01a a. Com isso, o
‘ Action nos fornece o valor dos.tamanhos das amostras As formulas utlllzadas seguem
das acima, isolando n em fungoes dos demals parametros '

Exemplo 5.9.1: Uma empfesa que presta servigos de assessoria ecbnémiéa a outras
empresas estd interessada em comparar a'taxa de reclamagdes sobre os seus servigos em
dois dos seus escritorios em duas cidades dlferentes Suponha que a empresa tenha
selecionado aleatoriamente 100 servigos’ realizados pelo escritorio da cidade A ¢ foi.
constatado que em 12 deles houve algum tipo de reclamagio. Ja do escritério da cidade
B foram selecionados 120 servigos e:18 receberam algum tipo de ‘reclamagﬁo A
empresa deseja: saber se estes resultados sdo suficierites para se concluir que 08 dois

_escritorios apresentam dlferengaa 51gmﬁcat1va entrc suas taxas de. reclamaqoes

Primeiramente, vejamos.que as proporg:oes amostrals de reclamagoes sobre 0s sev1gos
o dos escritorios das cidades A ¢ B séo, respectlvamente P =0,88¢epP2=0, 85

1. Queremos testar as seguintes hipéteSes:

Hy 1=
Hl j‘}] jn

ou seja ol e : : ' ' 2 ' ‘
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{ 1 -p

Hi:p—m#l ,

% Fixemos o nivel d¢-signiﬂqéncia aem 5%.

31 Como a;O 05, temos qile TR = -l 96 e “nf el 96

4 Como n; =100, n, = 120 1 =0,88 ¢ P2 = 0,85, temos que

nij + napa mu x 0,88 + 120 x 0.85 100
p= . = - - = —= [I \L’lll
¥ na 220 '7‘3l] :

5. Assim temos, sob a hipétese nula, que

: o 20 DR
Zi e il Lo Beuheulcl el 51 G
.lgn 1) 3 =g LL “.JE‘;,]

Hl "2

6. Conclusdo: como -1,96 < ZobS 0,645 < 1 96 nio se deve rejeltar a hipotese nula de
igualdade entre as proporg¢des com base nos dados amostrais obtidos. Assim, ao nlvel de
significancia de 5%, ha evidéncias de quc as taxas,de reclamagdes sobre os servigos
prestados pelos escritérios da empresa nas cidades A e B sio iguais.

Documento Elaborado por: Nade Janara Coimbra e Alexandre Arenzon ~ Data: 28/05/2013

Documento Ab,rovado por: Nade Janara ' i Gerente da Qualidade: Nade Janara

Data: 28/05/2013 Bl S ~ Data: 28/05/2013
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‘ SUMARIO

1. Objetivo

2. Abrangéncia
3. Responsabilidade -

4. Documentos de Referenc1a e Complementares _
" 5. Procedimento
- 6. Interpretagdes de Cartas Controles

7. Registro de Dados

1.. OBJETIVO

Fornecer mstruqoes para a realnzagao do controle da qualldade dos ensaios com orgamsmos -teste e
verlﬁcagao do desempenho de equlpamentos

2. ABRANGENCIA

.Este procedlmento se aplica aos ensaios de sensibilidade com orgamsmos e equlpamentos que
expressam resultados desde que esses possuam um padrao para: comparagao :

3. RESPONSABILIDADE

ATIVIDADES © .| RESPONSAVEL
| Elaboragdo, Alteragoes e Dlstrlbulgao ; Grupo da Qualidade .
Aprovagdo ; ol Diretoria »
Coleta de dados T Responsavel pelos ensaios correspondentes
Allmentac;ao das cartas controle ) Grupo da Qualldade

4. DOCUMENTOS DE REFERENCIA E COMPLEMENTARES

ABNT, 2005, Requisitos gerais para a cqmpetenma de laborato’rlos de ensaio e calibragdo. 2%d.
NBR ISO/IEC 17025

Engenharia da Qualldade José Luls Duarte Umver51dade Federal do RlO Grande do Sul, 1997

~ (capitulo 4)..

ABNT. Associagdo Brasﬂelra de Normas Tecmcas 2009. Ecotoxicologia aquatlca - Tox101dade
aguda - Método de ensaio com Daphma spp (Cladocera Crustacea) NBR 12713.

ABNT. 2011. ‘Agua — Ecotoxicologia Aquatica — Toxicidade cronica = Método de ensaio com
Cerzodaphnza spp (Crustdcea, Cladocera). NBR13373.

ABNT, Associagdo Brasileira de Normas Técnicas. 2005. Ecotox1colog1a Aquatica — Toxwldade«
cronica — Método de ensaio com algas (Chlorophyceae) NBR 12648.

8: PROCEDIMENTO ; : _

5.1 CARTA CONTROLE DE EQUIPAMENTOS
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AMOSTRAS CONTROLE (AC) R @ Ll
Registrar no documento “Controle- Registro do Ensaio de Padrbes” o paradmetro analisado, o tipo

de padréo (padrdo de pH 4, 7, 10 etc.), a unidade, a marca do reagente, o lote, e a validade do
mesmo. i ; e ;

NOTA

A concentragdo do analito deverd ser sempre a mesma. Ao alterar a concentragdo do analito devera ser elaborada uma
nova carta controle, s § -

- COLETA DE DADOS :

Os dados devem ser coletados em pequenos subgrupos de tamanho constante para cada pardmetro,
este tamanho ¢ de trés medidas de uma amostra controle padrio para formar um subgrupo. As
medidas dentro de um subgrupo devem ser realizadas em condi¢gdes muito semelhantes. - 3
' Os subgrupos devem ser coletados em freqiiéncia definida pelo Gerente Técnico, no minimo coletar
um subgrupo a cada realizagdo de ensaio’até a obtencdo de ao menos vinte subgrupos para a
elaborag¢do da primeira carta controle. Depois da obtencdo dos primeiros vinte valores manter a
freqiiéncia em 1 subgrupo por semana. ; : : '
RESULTADOS : . G SA . . :
- Os resultados devem ser expressos graficamente na forma de cartas controleé. Os dados brutos dos
ensaios com os padrdes devem ser registrados no documento “Livro-de Registro - Ensaio de
Padroes”. Nesse documento, devem ser registrados a data, a hora e o técnico que realizou o ensaio.
Os resultados - devem ser .inseridos .em planilhas de calculos desenvolvidas no Excel
(\\SrvEcotox/Sistema_de gestio\Registros do sistema de gestdo\Cartas Controle), gerando as
devidas cartas controle, da mediana e da amplitude. As cartas controles devem ser analisadas no
minimo semestralmente, pelo grupo da Qualidade que verificara a estabilidade e a capacidade do’
-processo, conforme indicado pelo ‘documento de. referéncia bibliografica. Na planilha sdo
calculados dois indices de capabilidade, Cp e Cpk, onde devem ser sempre maior do que um.

D12 CARTA»CONTROLE DE ORGANISMOS

'COLETA DE DADOS . s ' _
Os dados devem ser coletados a partir dos ensaios periddicos de sensibilidade realizados com cada
.organismo. A periodicidade do ensaio ¢ especifica para cada espécie. Os resultados dos ensaios de

sensibilidade que serfio utilizados para a constru¢do das cartas controle estdo disponiveis nos livros
de registros dos ensaios de sensibilidade. :

RESULTADOS : : e e

Os valores devem ser expressos graficamente na forma de cartas controle através da plotagem de ao
menos 20 valores de sensibilidade obtidos nos ensaios com as substancias de referéncia. Apés a
plotagem de 20 valores ¢ estabelecida uma média, mais ou-menos dois desvios, que deve ser fixa.
Os proximos vinte resultados devem estar dentro desta primeira faixa estabelecida. A cada novo
. grupo de 20 valores estabelecer uma nova faixa fixa de média, mais ou menos dois desvios. ;
Os - resultados devem ser inseridos em planilhas de célculos ~desenvolvidas no Excel
(\\SrvEcotox/Sistema_de gestio\Registros do sistema de gestio\Cartas Controle), gerando as
devidas:cartas controle, da mediana e da amplitude. A média das medianas e os limites de controle
superior e inferior serfio grafados na carta controle através de linhas perpendiculares ao eixo que
apresenta os resultados dos ensaios de toxicidade. : : :

v
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" NOTA: : it : gt S e .
Na inexisténcia de 20 reSultados_ de ensaio deve ser calculada a média proviséria com, no minimo, cinco resultados, até
que se completem os 20 resultados e se obtenha a mediana definitiva. (NBR 13373:2005)

6 INTERPRETACAO DE CARTAS CONTROLE (EQUIPAMENTOS E ORGANISMOS)

Os limites devcontrole' sdo calculados de forma que, se ndo ha causas especiéis atuando, a.
probabilidade de um ponto cair fora dos limites é muito pequend (< 1%).

Assim, pontos fora dos limites de controle sdo um forte indicio da presenca de causas especiais que
devem ser investigadas e corrigidas. ' / ' ' :

Antes de investigar uma causa especial, verifique se houve ou ndo erro na plotagem do ponto ou

_problemas no sistema de medicdo.

- Reavaliar o procedimento quando dois resultados consecutivos estiverem além dos limites definidos
na carta-controle. Também ¢ importante investigar eventuais padrdes na seqiiencia de pontos. A

- observagdo de padrdes pode disparar uma agdo sobre o sistema antes mesmo que um ponto apare¢a
fora dos limites de controle. : G

Exemplos: .hove pontos em seqiiéncia acima ou abaixo da linha central ou nove pontos em
seqiiéncia ascendente ou descendente (sete no caso de organismos). (NBR 13373:2005).

6.1  DETECCAO E CORRECAO DE CAUSAS ESPECIAIS PARA EQUIPAMENTOS
PARA EQUIPAMENTOS Sy :
A cada ponto fora do limite de controle devem gerar uma andlise das condigGes operacionais em
busca da causa respectiva. O registro devera ocorrer no documento-“Registro de Controle de Nio-
' Conformidade/Potenciais Nao-Conformidades”. Neste. documento deverdo ser propostas agdes
~para a corregdo das causas especiais. Cabe ao Gerente da Qualidade ‘monitorar estas agGes e
verificar sua eficacia.. S ; S :
Os resultados estatisticos ddo partida para a tarefa de andlise, mas a explicagdo do que esta
acontecendo reside no proprio processo e nas pessoas envolvidas. A solugdo do problema & o passo
- mais dificil e que consome maior tempo.. E preciso paciéncia, intui¢do e experiéncia para
gradualmente eliminar, uma a uma, as causas especiais. i :

Nota: Pardmetros como Condutividade e pH devem ser monitorados somente para verificar a estabilidade do equipamento: Néo sdo analises vendidas
pelo laboratério € ndo & necessario abertura de NCs no-caso de pontos fora dos limites estabeleidos.
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" PARA ORGANISMOS

A cada dois pontos consecutivos fora do limite de controle devem gerar uma analise das condi¢des
operacionais em busca da causa respectiva, O registro devera ocorrer no documento “Registro de
Controle de Nao- Conformidade/Potenciais Niao-Conformidades”. Neste documento deverdo ser

propostas agdes para a corre¢do das causas especiais. Cabe ao Gerente da Qualidade monitorar estas
acoOes e verificar sua eficdcia. ' : : %

No caso de testes de sensibilidade, espera-se (p= 0,05) que 1 em cada 20 resultados caia fora dos
limites estabelecidos pela carta controle. Se mais de um ponto cair fora destes limites o laboratério
deve investigar as fontes de variabilidade e tomar agdes corretivas para identificar e reduzir esta.
-variag@o e realizar um novo teste dentro do més. Se dois ou mais testes consecutivos ndo cairem
dentro dos limites deve ser realizado um novo teste e agdes corretivas devem ser tomadas e
reportadas. - e ’ : ' D '

Os ensaios de sensibilidade ndo sdo utilizados como critério para rejei¢do de ensaios de toxicidade.
No entanto, os testes realizados no periodo devem ser reavaliados a luz do resultado com a
substancia de referéncia. Nesta avaliagdo deve-se considerar a amplitude da faixa, o grau ¢ a direcdo
do desvio, em relagdo a maior ou menor sensibilidade, além do objetivo do teste de toxicidade
performado. (USEPA, 2002 Test Method 1002.0) : '

020 REAVALIACAO'DOS LIMITES DE CONTROLE

Se agdes de melhoria estdo sendo tomadas, o processo deve apresentar um desempenho mais
consistente, com redugdo da variabilidade. Assim periodicamente, os limites de controle devem ser

reavaliados. Dessa forma, as cartas de controle continuario servindo como uma ferramenta eficaz
. na busca da melhoria continua. - -

7 REGISTRO DE DADOS

As Planilhas de Carta controle deverio ter uma planilha Folha de dados, uma planilha com a carta
~das médias e uma planilha com a carta das amplitudes, todas com a denominagdo atual, para
identificar a versdo vigente. Quando houver mais de vinte valores também ficard neste arquivo uma
planilha de dados para Limites, que deve alimentar a média e os limites superiores e inferiores da
carta atual. ' Lt iy : : :

A cada 20 registros realizados uma nova planilha é gerada.

ATIVIDADE | REGISTRO

: Regiétro de Ensaios de Sensibilidade |05020420 a 05020426 - Livros de Sensibilidade

e Curvas G : )5020901 - Livro de Garantia de Qualldadé de Ensaios — Verlﬁcgqao das

Curvas de Calibragdes

| Coleta de dados padrdes Uil 05020902 - Livro de Garantia de Qualidade de Ensaios — Ensaio de Pad_r6es

1705.09.09.01, 05.09.09.02 ¢ 05.09.09.03 - Planilha de Carta Confrole de

Plotar dados das curvas

Organismos, Quimica € Equipamentos = i
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