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Programa
1. Conceitos introdutorios

2. Validacao de procedimentos e Controlo da Qualidade de
ensaios

3. Rastreabilidade e Incerteza da Medic¢ao
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1 Conceitos introdutorios

1.1 Objectivo do controlo da qualidade dos ensaios
1.2 Defini¢des e terminologia

- Exactidao

- Veracidade

- Erro sistematico

- Precisdo

- Repetibilidade

- Reprodutibilidade

- Precisdo intermédia

- Incerteza

- Mensuranda
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1 Conceitos introdutorios

1.1 Objectivo do controlo da qualidade dos ensaios
A realizag@o de um ensaio fisico-quimico envolve as seguintes etapas:
1) Desenvolvimento ou implementacdo do procedimento de ensaio:
1) Optimizacao do procedimento ou simplesmente da sua
implementagao;

2) Validagdo do procedimento de ensaio:
1) Recolha de dados do desempenho do procedimento fazendo
variar as condigdes operacionais (operadores, equipamentos,
etc.) e ambientais que podem afectar as medigdes;

ii) Avaliagdo da adequacdo do desempenho observado do
procedimento de ensaio tendo em conta o objectivo do ensaio;

ajllza@isl i




1 Conceitos introdutorios

1.1 Objectivo do controlo da qualidade dos ensaios
A realizag@o de um ensaio fisico-quimico envolve as seguintes etapas:

(...)
2) Validacdo do procedimento de ensaio:
(...)
ii) Avaliagdo da adequagdo do desempenho observado do
procedimento de ensaio tendo em conta o objectivo do ensaio.
E possivel objectivar os critérios de avaliagio do desempenho
do procedimento recorrendo a diversa informagao:
e [ cgislacdo publicada sobre o desempenho do
procedimento;
e Amplitude da especifica¢do do produto analisado
(exemplo: teor de substancia activa de um
medicamento entre 90 % e 110 % do teor declarado);
o Critério utilizado sectorialmente para a avaliagdo
do desempenho dos laboratorios em testes de aptiddo;
etc.

1 Conceitos introdutorios

1.1 Objectivo do controlo da qualidade dos ensaios

(..)

e [ cgislagdo publicada sobre o desempenho do procedimento:

Exemplo:
o
| N2 206 — 5 de Setembro de 2001 DIARIO DA REPUBLICA — 1 SERIE-A 5765
MINISTERIO DO AMBIENTE E DO ORDENAMENTO
DO TERRITORIO Exctidio Precisio Limite de detecgio
Condigoes Notas
Decteto-Lel n.© 243/2001 dovalor paramétrica | dovalor paramétricn | - do valor paramétric
(ncta 1) (nota 2) (nota3)
de 5 do Setembro
Acrilamida ... A controlar em
funcio da es-
pecificagio do
produto.
Aluminio . 10 10 10
ménio . . 10 10 10
Antiménio 25 25 25
Arsénio .. 10 10 10
Benza(a) pi 25 25 25
Benzeno 25 25 25
oro . 10 10 10
Bromatos 25 25 25
ddmio . . 10 10 10
Cloretos . . 10 10 10
Crémio, 10 10 10
Conduti 10 10 10
obre 10 10 10
Cianetos . 10 10 10 Nota 4.
1,2 dicloroetano . 25 25 10
Epicloridrina ... A controlar em
funcio da es-
pecificagio do
produto.
Fluoreto 10 10 10
Ferro . 10 10 10
2 | Chumbo 10 10 10
Al 71l Manganes 10 10 10
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1 Conceitos introdutorios

1.1 Objectivo do controlo da qualidade dos ensaios
(...)
e [ cgislagdo publicada sobre o desempenho do procedimento:

Exemplo:

ISTE DO A N DE EN e
0 AMBIENTE E DO ORDENAMENT(
DO TERRITORIC E
Exactidio Precisio Limite de detecgio
Percentagem Percentagem FPerecntagem
da valor pnlgl;élria:o daovalar paxa:ﬂ:ﬁtncu do valor pamﬁéﬂn’w
(nota 1) (nota 2) (nota 3)
Aluminio ........ 10 10 10
Amonio ... .. 10 10 10
Antimonio ... ... . 25 25 25
Arsénio ... 10 10 10
Benzo(a) pireno . . 2% 25 L]
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1 Conceitos introdutorios

1.1 Objectivo do controlo da qualidade dos ensaios
A realizag@o de um ensaio fisico-quimico envolve as seguintes etapas:

(..)

3) Utilizagdo do procedimento de ensaio apoiada num controlo da
qualidade do ensaio,

Va"%ﬁéS{oz Qualidade
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2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

nsil

2.1 Parametros de desempenho quantitativo
2.1.1 Métodos classicos de analise

2.1.2 Métodos instrumentais de analise
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2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

h| 1

2.1 Parametros de desempenho quantitativo
2.1.1 Métodos classicos de analise
Exemplos de procedimentos de métodos classicos de analise:
Meétodos gravimétricos:
- Determinagdo do teor de sulfato em pirites;
- Determinagdo de solidos suspensos totais em aguas residuais;
- Determinagdo do teor de fibras em alimentos para animais.
Meétodos volumétricos:
- Determinagdo da dureza total em agua de consumo;
- Determinagdo da acidez total em vinho de mesa;
- Determinagdo do teor de cloretos em cimentos.

Habitualmente a validagdo de procedimentos de métodos classicos de analise
envolve a avaliacdo das seguintes caracteristicas do procedimento de ensaio:

1) Selectividade (baseada no principio fisico-quimico do ensaio);

2) Limiar analitico;

3) Precisdo global da medigao;

4) Exactidao/veracidade da medicao;
ol §) Incerteza da medigao.
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2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

2.1 Parametros de desempenho quantitativo

2.1.2 Métodos instrumentais de analise

Meétodos instrumentais de analise mais comuns:

Meétodos selectivos:
1) Métodos electroquimicos (ex.: potenciometria e polarografia);
2) Métodos espectrométricos (ex.: espectrometria de absorgdo
molecular e espectrometria de emissdo atomica com plasma).

Meétodos separativos:
1) Electroforese (ex.: electroforese capilar);
2) Cromatografia (ex.: cromatografia idnica e cromatografia de fase
gasosa com detecg@o de captura electronica).
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2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

2.1 Parametros de desempenho quantitativo

2.1.2 Métodos instrumentais de analise

Habitualmente, a validagdo de procedimentos de métodos instrumentais de
analise envolve a avaliacdo das seguintes caracteristicas do procedimento de
ensaio:

1) Selectividade;
2) Limiar analitico; <:: Diferenga em relagdo
3) Linearidade da resposta instrumental; aalinea 2.1.1

4) Precisao global da medigao;

5) Exactidao/veracidade global da medigao;

6) Incerteza da medicao.
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2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

2.1 Parametros de desempenho quantitativo
Caracteristicas do desempenho de procedimentos legisladas:

Exemplo:

| Nie 206 — 5 de Setembro de 2001 DIARIO DA REPUBLICA — [ SERIE-A 5765
MINISTERIO DO AMBIENTE E DO ORDENAMENTO
DO TERRITORIO Exctidio Precisao Limite de detesgin
ents - cat Candigoes MNatas
Decreto-Lel n.° 243/2001 dovalor paramétrics | dovalor paramétricn | do valer paramétrics
octa 1) \ncta2) ncta 3)

de 5 de Setembro

Acrilamida ..o A controlar em
fungi ¢t

Definir Requisitos de Desempenho
Quantitativo do Procedimento

Cobre ... 10 10 10
Cianetos ... 10 10 10 Nota 4.
1,2 dicloroetano 5
Epicloridrina ... A controlar em
funcio da es-
pecificagio do

produto.
Fluoretos 10 10 10
Ferro ... 10 10 10
Chumbo 10 10 10
10 10 10

sl @i Manganes

2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

2.1 Parametros de desempenho quantitativo
Caracteristicas do desempenho de procedimentos legisladas:

EE@@U@@H@” Exactidao/ Limite de

. Precisao ~
veracidade deteccdo

N2 2065 de Setembro de 2001 [ DLARIO DF[REPUBLICA J[1 SERIE-A 5765
- S Z S Z S Z

MINISTERIO DO AMBIENTE E DO ORDENAMENTO
DO TERRITORIO Exctidio Precisio Limite de detecgio
Condigoes Notas
Decteto-Lel n.© 243/2001 dovalor paramétrica | dovalor paramétricn | - do valor paramétric
(ncta 1) (nota 2) (nota3)
de 5 do Setembro
Acrilamida ... A controlar em
funcio da es-
pecificagio do
produto.
Aluminio ... 10 10
ménio . 10 10
Antiménio 25 25
Arsénio . 10 10
Benzo(a) pireno 25 25
Benzeno 25 25
10 10
25 25
10 10
10 10
10 10
10 10
10 10
Cianetos ... 10 10 Nota 4.
1,2 dicloroetano 25 25
Epicloridrina ... A controlar em
funcio da es-
pecificagio do
produto.
Fluoretos 10 10 10
Ferro ... 10 10 10
Yoy yid Chumbo 10 10 10
J’j-}JJ /2| Manganés 10 10 10




2 Parametros do desempenho do procedimento a controlar

2.1 Parametros de desempenho quantitativo
Caracteristicas do desempenho de procedimentos legisladas:

Exemplo:
o
Exactidic Precisio Limite de detecgio
Percentagem Percentagem Percentagem
— do valor paramétrico dovalor paramétrico do valor paramétrico
(nota 1) (nota ) (nota 3)
Aluminio . ....... 10 10 10
Amonio ... 10 10 10
Antimonio ... ... . 23 25 25
Arsénio oL 10 10 10
Benzo(a) pireno . . 25 25 25
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