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A IMPORTANNCIA DOS PROGRAMAS DE
COMPARACOES INTERLABORATORIAIS

Jozeti Gatti

A rotina de trabalhos realizados em laboratérios tem mostrado que mesmo 0s ensaios
conduzidos com materiais presumidamente idénticos, em circunstancias também
presumidamente idénticas, em geral, ndo fornecem resultados idénticos. Segundo a
Norma ISO 5725 de 1986, este fato é atribuido a erros randdémicos inevitaveis presentes
em todos os procedimentos de ensaio, ja que os fatores que podem influenciar os
resultados de um ensaio ndo podem ser todos completamente controlados. Na
interpretacdo pratica dos resultados de um determinado ensaio, esta variabilidade tem
gue ser levada em consideracdo. Quando se detecta uma diferenca entre um resultado de
ensaio e algum valor especificado (“valor real”), ela pode estar dentro do escopo dos
inevitaveis erros randdmicos presentes em todo procedimento de ensaio, quando um
desvio real de cada valor n&o tiver sido estabelecido.

Muitos fatores diferentes podem contribuir para a variabilidade de um procedimento de
ensaio; entre eles o operador, o equipamento usado, a calibracdo do equipamento ou o
meio ambiente (temperatura, umidade, poluicdo do ar, etc.).

O conceito de confiabilidade de uma medida estd ligado aos conceitos de precisédo e
exatiddo. O conceito de precisdo refere-se a variabilidade dos resultados de uma série de
medidas (uma série de medidas sera tanto mais precisa quanto menor for a dispersdo dos
resultados), enquanto que o conceito de exatiddo refere-se a distancia entre os resultados
obtidos em uma série de medidas e o “valor real”, em geral desconhecido, da
propriedade.

Os Programas de Comparacdes Interlaboratoriais ou Programas de Analises
Interlaboratoriais foram criados com o0 objetivo de se aumentar a confiabilidade das
determinacBes dos laboratorios participantes através da avaliagdo da exatiddo dos
resultados de cada laboratério em relacdo a um determinado ensaio.

Como o “valor real” da propriedade ensaiada é em geral desconhecido, os Programas de
Comparagdes Interlaboratoriais procuram estima-lo, determinando a média global dos
resultados obtidos por todos os laboratérios participantes, podendo-se também determinar
a reprodutibilidade e a repetibilidade do ensaio em questdo. A exatiddo de cada
laboratério € avaliada em funcdo da distancia dos seus resultados (média dos resultados)
e o “valor real estimado”. Assim, quanto maior a distancia entre as médias dos resultados
e a estimativa dos “valores reais”, menor a sua confiabilidade.

De uma forma mais ampla, por meio da conducdo de uma analise interlaboratorial
objetiva-se:
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- fornecer aos laboratérios participantes informacfes para que possam incrementar a
confiabilidade;

- fornecer subsidios técnicos para que as Comissdes de Normalizacdo do pais
possam elaborar ou revisar métodos de ensaios;

« fornecer informagdes sobre a influéncia do equipamento utilizado sobre o resultado
do ensaio.

Em termos praticos, para a realizacdo de um Programa de Comparacgéao Interlaboratorial &
necessario que haja um Laboratério Coordenador que se responsabilize pela coleta e
envio das amostras para todos os participantes, incluindo instrugdes sobre estocagem,
manuseio, forma de preparacdo e envio de resultados e os métodos de analise. Apos o
recebimento de todos os resultados o Laboratério Coordenador deve enviar para cada
participante, identificado por um codigo, um relatério contendo o estudo estatistico que
determina a posicdo do seu Laboratério em relagdo aos demais participantes. O
coordenador pode ainda, assistir o participante que apresentar um posicionamento
significativamente afastado da média geral na identificacdo das possiveis fontes de erro.

Atualmente o CETEA esta na fase conclusiva de uma comparacdo interlaboratorial do
ensaio de determinacéo da camada de estanho em folha-de-flandres, na qual atuou como
coordenador.

A idéia de se realizar tal estudo deveu-se as constantes redu¢cfes nas quantidades de
estanho ocorridas nas folhas-de-flandres e a adesdo das Empresas a Programas de
Qualidade, havendo necessidade de que os resultados dos ensaios de determinagéo da
camada sejam plenamente confidveis, para que as decisdes tomadas com base nos
mesmos tenham maior probabilidade de acerto. Além disso, a participagéo de laboratorios
em programas de comparacdes interlaboratoriais fornece evidéncias da correlagéo entre
resultados de ensaio quando o conceito de rastreabilidade nédo é aplicavel, podendo ser
utilizada como requisito para o credenciamento do ensaio junto ao INMETRO.

Os métodos de ensaio recomendados foram o gravimétrico e o coulométrico através de
equipamento do tipo potenciostato/galvanostato ou utilizando-se equipamento de leitura
direta do tipo Stannomatic.

A anadlise estatistica compreendeu a determinacdo da média geral, desvio-padréo,
reprodutibilidade, repetibilidade e a construcéo da elipse de confiancga.

A repetibilidade é definida como uma medida de precisdo que descreve a variabilidade de
um método de ensaio. Seu calculo s6 é valido quando os ensaios forem conduzidos sob
condicbes as mais constantes possiveis; curto intervalo de tempo entre as repeticdes,
mesmo laboratorio, Unico operador usando 0 mesmo equipamento. E o valor abaixo do
qual a diferenga absoluta entre dois resultados de um Unico ensaio, obtidos sob condicdes
de repetibilidade, deve se situar, com uma probabilidade de 95%.

A reprodutibilidade também é uma medida de precisdo, porém referente a ensaios
desenvolvidos em condi¢cdes altamente variadas, em diferentes laboratérios, com
diferentes operadores e diferentes equipamentos. A reprodutibilidade é o valor abaixo do
qual a diferenga absoluta entre dois resultados de um Unico ensaio, obtidos sob condicdes
de reprodutibilidade, deve se situar com uma probabilidade de 95%.

A elipse de confianca (Interpretation and generalization...,1974) é o grafico que indica a
posicdo de um laboratério em relagdo aos demais participantes. Para a representacdo
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grafica da elipse de confianga as andlises devem ser conduzidas em duas amostras A e
B, com propriedades diferentes, porém uniformes. O grafico é obtido a partir dos
resultados médios enviados pelos participantes, para cada par de amostras A e B. A
escala do eixo X cobre a faixa de resultados referentes a amostra A e o eixo Y, de forma
analoga cobre afaixa de resultados da amostra B. O par de valores correspondente a um
determinado laboratorio define a posicéo do laboratério no plano formado pelos eixos X e
Y. Desta forma, cada ponto localizado no grafico é representativo de um laboratorio
participante. Pelas médias das médias dos resultados referentes as amostras A e B séo
tracadas duas retas ortogonais, passando pelo ponto (X,Y) e paralelas ao eixo X e ao Y.

Este método foi criado por W. J. Youden e considera a interacéo dos resultados das duas
amostras ensaiadas, utilizando um grau de confianca de 95% para eliminacoes
sucessivas dos pontos dispersos, bem como para a constru¢cédo da elipse (Programa
interlaboratorial..., 1995).

Quanto mais proximo da média geral se situar um ponto, maior o dominio do laboratério
sobre sua sistematica de trabalho. Os laboratérios cujos pontos se situarem fora da elipse
ou ndo se encontrarem no grafico devem reavaliar seu procedimento de ensaio,
localizando e corrigindo a fonte de erro.

Para esses laboratorios, a posicdo do ponto em relagdo ao eixo maior da elipse fornece
uma indicacdo do tipo de erro eventualmente cometido, ou seja:

« proximos ao eixo maior da elipse indicam erros sisteméaticos significativos e
ocorrem devido as condi¢cBes adversas do laboratorio, podendo ter origem em:

- modifica¢cbes nao permitidas nametodologia;
- aparelho ou instrumental ndo aferido ouajustado.

- afastados do eixo maior da elipse indicam erros aleatorios significativos e ocorrem
devido a variabilidade dentro do laboratério, podendo ter origem em:

- operador ndo devidamente treinado;

- troca de amostra;

- erros ocasionais (erro de leitura, erro decalculo, erro de converséo de
valores, errode transcrigao de resultados, etc).

A construcdo da elipse, no caso do estudo interlaboratorial de camada de estanho, foi
realizada em “software” de propriedade do IPT cedido exclusivamente para este estudo,
mas que sera adquirido pelo CETEA assim que possivel.

Informacdes mais detalhadas a respeito de comparacdes interlaboratoriais envolvendo
ensaios proprios da éarea de embalagem poderdo ser obtidas no CETEA/ITAL.
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