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1. INTRODUCAO

Ensaio de Proficiéncia (EP) é o uso de comparacgodes interlaboratoriais com o objetivo de avaliar a
habilidade de um laboratério em realizar um determinado ensaio ou medicdo de modo
competente e demonstrar a confiabilidade dos resultados gerados. Em um contexto geral, o EP
propicia aos laboratérios participantes: avaliagdo do desempenho e monitoracao continua;
evidéncia de obtencdo de resultados confidveis; identificacao de problemas relacionados com a
sistematica de ensaios; possibilidade de tomada de acdes corretivas e/ou preventivas; avaliacdo da
eficiéncia de controles internos; padronizacao das atividades frente ao mercado e reconhecimento

de resultados de ensaios, em nivel nacional e internacional.

A presenca de arsénio em amostras de arroz representa um risco significativo para a saude publica
devido a sua toxicidade conhecida. O arsénio € um contaminante natural do solo que pode ser
absorvido pelas plantas de arroz durante o crescimento, especialmente em ambientes onde o
cultivo é irrigado com agua contaminada. Estudos mostraram que o arsénio inorganico, presente
em algumas variedades de arroz, é altamente téxico e pode causar sérios danos a salde humana,
incluindo cancer e malformagdes congénitas. Organismos reguladores, como a ANVISA,
estabeleceram limites maximos permitidos para arsénio em produtos alimenticios, incluindo o
arroz. A deteccdo de concentracdes acima desses limites em amostras de arroz destaca a
necessidade de monitoramento continuo e regulamentacgio rigorosa para garantir a seguranga
dos consumidores. Portanto, a avaliagdo da presenca de arsénio em amostras de arroz é
fundamental para proteger a salde publica e garantir a qualidade dos alimentos (Santos et al,;
2021).

Assim, a realizacdo de programas de EP no Brasil, na area de alimentos é fundamental para o
aumento da confiabilidade dos resultados das medicoes realizadas, trazendo maior credibilidade

aos resultados emitidos.

2. OBJETIVOS
e Determinar o teor de arsénio total em arroz, utilizando metodologia analitica de rotina do
laboratério;
e Contribuir para o aumento da confian¢a nos resultados das medi¢gdes dos laboratérios
participantes;
e Avaliar o desempenho de laboratérios para o ensaio proposto e
e Propiciar subsidios aos laboratérios participantes para a identificacdo e solucdo de

problemas.
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3. PARTICIPACAO

Poderd participar destes EP qualquer laboratério que analise arsénio em alimentos. O custo de
participacdo na rodada do EP ING 06/24 ¢ de R$ 750,00 e serdo ofertadas 40 vagas para os
laboratérios, sendo 20 destas vagas destinadas aos Laboratérios Centrais de Saude Publica
(LACEN), vigilancias de saude municipais e laboratérios estrangeiros pertencentes a Rede

Interamericana de Laboratérios de Andlises de Alimentos (RILAA).

Para se inscrever na rodada, os laboratérios deverdao baixar o “Termo de Aceite” na pagina do

INCQS, preencher e assinar e enviar por e-mail a coordenag¢ao do EP.

Todas as informacgodes referentes ao pagamento e emissao de nota fiscal estdo descritas no “Termo

de Aceite”.

Os Laboratérios Centrais de Saude Publica (LACEN), vigildncias de sadde municipais (VISAS) e
laboratérios RILAA, deverdo baixar o “Formulario de Inscrigcdo', preencher e assinar e enviar por

e-mail a coordenacdo do EP.

As inscricoes poderado ser feitas até a data estipulada no cronograma da rodada e os LACEN, VISAS

municipais e laboratdrios RILAA estrangeiros estdo isentos do custo de participagdo.

Critérios para a inscricGo

1. O pagamento e a confirmacgdo poderao ser feitos até dois dias Uteis antes do envio do item
de ensaio. Caso isso ndo ocorra, o laboratério serd EXCLUIDO da rodada;

2. Se o niumero de LACENS e vigilancias de salide municipais inscritos forem superiores ao
estipulado, a COR priorizara laboratérios acreditados nos requisitos da norma ABNT NBR
ISO/IEC 17025 referente ao ensaio desta rodada, por data da inscricio;

3. Caso existam mais de 40 inscri¢cdes e disponibilidade de itens de ensaio, a COR podera
estender o nimero de participantes na rodada; e

4. Os laboratérios serao comunicados da efetivacdo de sua inscricao.

4. DECLARACAO

Serao fornecidas declaracdes a todos os laboratérios participantes, com seu respectivo cédigo de

identificacdo na rodada.

5. DOCUMENTOS DO PROGRAMA

Os seguintes documentos estardo disponiveis na pagina do INCQS (www.incgs.fiocruz.br/ep):
1. Protocolo do Ensaio de Proficiéncia;

2. Formulario de Participacao; e

3. Termo de Aceite.

! Registration Form ou Formulario de Participacion
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6. ITENS DE ENSAIO
Serdo enviados 02 (dois) itens de ensaio para cada laboratério participante, com cerca de 5 * 1g,
rotulados com as seguintes informacdes: logo do programa, item a ser ensaiado, cédigo da

amostra e o numero da rodada em questao.

7. DISTRIBUICAO DOS ITENS DE ENSAIO
Os itens de ensaio serdo distribuidos aos participantes em saches aluminizados devidamente
identificados e serdo enviados embalados com material adequado para manter a integridade do

conteudo durante a distribuicao, inclusive relacionada a temperatura.

Estes deverao ser manuseados segundo o procedimento descrito nas “Instrucdes para

Armazenamento e Preparo do Item de Ensaio"” a ser disponibilizado aos participantes.

A coordenacao do programa sera responsavel pelo envio dos itens de ensaio aos laboratdrios
nacionais, sendo que cabera a secretaria ex-officio da RILAA o envio dos itens de ensaio para os
laboratérios estrangeiros desta rede. Os laboratérios nacionais deverao recebé-lo em prazo nao
superior a 96 horas apés a data de envio estipulada no cronograma; caso isto ndo ocorra, deverdo
entrar em contato com a Coordenagao. O envio para laboratérios da RILAA obedecerd a um

calendario préprio.

8. RECEBIMENTO DOS ITENS DE ENSAIO

Quando do recebimento dos itens de ensaio, estes deverdo ser inspecionados e as informacoes
registradas no “Formulario de Recebimento de Item de Ensaio” que serd disponibilizado aos
participantes. Depois de preenchido, este deverd ser enviado por e-mail {incgs.ep@fiocruz.br) a

coordenacao do EP até a data estipulada no cronograma.

Quando houver qualquer ocorréncia que possa inviabilizar a execuc¢do do ensaio, a Coordenacao
do EP providenciard um novo envio de itens de ensaio. Quando o laboratério nao enviar
informacgdes sobre as condi¢des de recebimento, a COR ird considerar que os itens de ensaio

chegaram em condi¢bes adequadas.

9. CRONOGRAMA

Inicio das inscricdes 12/08
Finalizacdo das inscricdes 06/09
Envio do item de ensaio 16/09
Envio dos cédigos e formularios de resultado aos laboratérios Até 18/09
Confirmacao do recebimento dos itens de ensaio Até 20/09
Data final da recep¢ao dos resultados dos participantes 1/10
Envio eletrénico do relatério preliminar aos participantes 1/M
Prazo final - Considerag¢des sobre o relatério preliminar 15/1
Relatério final na pagina do INCQS e envio da declaragao de participag¢ao 25/
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10. METODOLOGIA DE ANALISE UTILIZADA PELOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

Os laboratérios participantes deste ensaio de proficiéncia deverao utilizar, para a quantificagdo de
arsénio em arroz, a metodologia analitica utilizada na rotina de seu laboratério. Os resultados
deverdo ser expressos em ug.kg'. As técnicas analiticas considerada equivalentes sdo:
Espectrometria de absor¢cdo atémica com forno de grafite (GF AAS), Espectrometria de
absor¢cdo atébmica com chama (F AAS), espectrometria de emissdo optica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES), espectrometria de absor¢cGo atémica de alta resolucéo
com fonte continua (HR-CS AAS} e espectrometria de massa com plasma indutivamente

acoplado (ICP-MS).

1. REGISTRO DAS MEDI(;()ES E ENVIO DOS RESULTADOS

Os laboratérios deverao fazer os registros das medicdes num arquivo Excel denominado
“Formuldrio de Registro de Resultados”. Este arquivo sera enviado aos laboratérios participantes,
a partir da data estipulada no cronograma.

Muito cuidado no preenchimento deste formulario de resultados. A correta informacao dos
dados é parte do Ensaio de Proficiéncia. Até a data limite estipulada no protocolo alteracdes sao
permitidas pelo envio de um novo “Formulario de Registro de Resultados”. Apds esta data o
laboratério serd avaliado tdo somente pelos resultados informados e ndo serdao aceitas
modificagdes de nenhuma espécie. O nao preenchimento de informagdes importantes para a
correta avaliagdo por parte da comissdo pode prejudicar a analise do laboratério.

Em caso de duvida entrar em contato com a coordenag¢ao do EP. O arquivo devera ser enviado ao

e-mail incgs.ep@fiocruz.br até a data estipulado no cronograma da rodada.

12. TESTE DE HOMOGENEIDADE E ESTABILIDADE

Anterior ao envio aos laboratérios inscritos para participacdo na rodada os itens de ensaio serao
testados quanto a sua homogeneidade. Para tal, um numero de frascos representantes do lote
como um todo, serdo aleatoriamente separados e analisados em duplicata. A verificacao estatistica
da homogeneidade sera feita segundo procedimento recomendado na ISO 13528.

A estabilidade dos itens de ensaio, sera testada periodicamente apds o preparo dos itens de ensaio
até apds a data limite de envio dos resultados pelos laboratérios participantes, estabelecida no
cronograma da rodada. A verificacdo estatistica da estabilidade sera feita segundo procedimento
recomendado na ABNT ISO Guia 35.

Caso seja detectado, ao longo da rodada, que os itens de ensaio ndo se encontram

suficientemente estdveis para o propdsito do EP, este poderd ser cancelado.
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13. VALOR DESIGNADO (x*), INCERTEZA DO VD (ux) E DESVIO PADRAO ALVO (°+)
O valor designado e sua incerteza serdo calculados através de estatistica robusta segundo a Norma

ISO 13528, a partir dos resultados reportados pelos laboratérios.

Nesta rodada de ensaio de proficiéncia, o desvio padrao para avaliacdao de proficiéncia dos
laboratérios participantes serd calculado como recomendado no item 8.4.3 da norma ISO 13528,
isto é, como proposto originalmente por Horwitz?, onde a precisdo interlaboratorial é avaliada em

termos de um desvio padrao de reprodutibilidade (Equacgao 1).
o, =0,02¢%%4° 1)

Onde c é o nivel de concentracdo expresso em fracdo massica e o, € o desvio padrao de Horwitz.

Adotando-se as modificacdes propostas por Thompson® onde se leva em consideracio os niveis de

concentragdo do analito, também expressos em fragdo massica, temos (Equagdes 2, 3 e 4):

oy =0,22¢ ,sec<12x107 2)
oy =0,02¢***% se1,2x107 s c < 0,138 (3)
o, =0,01c*°, se c> 0,138 (4)

Critérios para o Ensaio de Proficiéncia

1. Osresultados dos laboratérios somente serdo utilizados para o célculo do valor designado
obtidos da média robusta e do desvio padrdo de Horwitz, quando todas as informacdes
relativas a obtencao do resultado da planilha “Registro dos Resultados” forem preenchidas;
2. Erros grosseiros nos resultados enviados pelos laboratérios ndo serdo considerados para o
célculo do valor designado. Estes compreendem, mas nao se limitam a: erro na conversao
para notacao cientifica, erro no fator de dilui¢cao, entre outros. Estes resultados sé poderdo
ser descartados apés concordancia do CT, ja que estdo associados a metodologia analitica;
3. Serd considerado que convergiu o x* caso os valores variem na quarta casa decimal;

4. Caso o valor da incerteza do valor designado (uy) seja maior que o esperado, esta serd
somada ao desvio padrao de Horwitz na avaliacao dos laboratérios;

5. O valor designado sé sera calculado através da andalise robusta, caso existam, pelo menos,

6 resultados validos*.

14. ANALISE DO DSEMEPENHO DOS LABORATORIOS
Para a analise do desempenho dos laboratérios, o indice z serd calculado, representando uma
medida da distancia relativa do laboratério em relagdo ao valor designado.

O indice z é definido na equacdo (Equacao 5) abaixo.

2 Quality Assurance in the Analysis of Foods for Trace Constituents.
3 Recent Trends in Inter-Laboratory Precision at ppb and sub-ppb Concentrations in Relation to Fitness for Purpose Criteria in Proficiency
Testing.
4 Baseado no item 3.1 do Statistical Manual - Chemical Proficiency Testing; NMI North Ryde - CRV.
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*

= 5 (5)

OH
Onde x; representa o valor do laboratério participante, x* representa o valor designado e %+, o
desvio padrao de Horwitz modificado.
Caso a incerteza do valor desighado, ou a da ndo homogeneidade ou a da instabilidade, se fizeram

presentes em niveis aceitaveis, serd calculado o indice z', Equacgao 6.

*

7' =7 (6)

!
OH

Onde 'y representa o desvio padrao de Horwitz acrescido de uma componente de incerteza.
A interpretacao do valor do indice z e do indice z' estd descrita abaixo:

|z ou Z'| = 2 - Resultado satisfatério

2 < |z ou Z'| <3 - Resultado questionavel

|z ou Z'| 23 - Resultado insatisfatério

Critérios para avaliagdo dos laboratdrios

1. Todos os resultados numéricos reportados pelos laboratérios serdo avaliados,
independentemente de serem aberrantes ou de terem entrado para o calculo do x*

2. O resultado do indice z ou z' reportado no relatério serd dado somente com uma casa
decimal depois da virgula, (truncados);

3. Resultados quantitativos nao numeéricos, como por exemplo, “menor que” ou “maior que”,
serdo avaliados qualitativamente para fins de estatistica final, podendo também ser
considerados na avaliagdo individual; e

4. Os resultados dos laboratérios serdao apresentados em forma de tabela, de graficos de

indice z ou z' e de dispersao de resultados.

15. COLUSAO E FALSIFICACAO
Para minimizar a possibilidade de colusdo, somente na divulgagdo do relatério serd tornada

publica a lista de laboratérios inscritos.

Para minimizar problemas de falsificacdo de resultados, serdo solicitadas aos laboratérios
participantes informac¢des sobre a metodologia utilizada para comprovacao da rastreabilidade do

resultado.

Caso haja a suspeita de conluio ou falsificagdo por parte dos laboratérios participantes, eles terdao
a oportunidade de se explicar antes de ser tomada qualquer decisdo em relacdo aos mesmos. Caso
seja realmente evidenciado conluio e/ou falsificacido, o laboratério serd excluido e estara impedido

de participar de EP organizados pelo INCQS nos 02 (dois) anos subsequentes.
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16. RELATORIO

A Coordenacao da rodada ird elaborar o relatério preliminar e final do Ensaio de Proficiéncia. Na
data apresentada no cronograma, os laboratérios participantes receberdo o relatério preliminar do
ensaio e terdo até a data estipulada no cronograma para enviarem suas consideragoes (sugestodes,
ddvidas etc) a coordenacdo deste ensaio por correio eletrénico, para o endereco
incgs.ep@fiocruz.br. As consideragdes serdao avaliadas pelo Comité Técnico e, quando

consideradas pertinentes, serdo incorporadas ao relatério final.

O relatério final serd emitido pelo Instituto Nacional de Controle da Qualidade em Saldde - INCQS

e divulgado na pagina da internet (www.incgs.fiocruz.br/ep) na data estipulada no cronograma.
Este relatério contera informagoes como:

¢ Nome e contato do provedor (INCQS) e do(s) coordenador(es);

¢ Nome e funcao da pessoa que autoriza a emissdo do relatoério;

e Data de emissao do relatério, nimero de paginas e indicagdo clara do final do relatério;

¢ Informacgdes sobre a extensao na qual os resultados apresentados sdo confidenciais;

e NuUmero do relatério e identificacdo clara do cédigo da rodada;

e Descricao precisa dos itens de ensaio utilizados, incluindo detalhes acerca do preparo e dos
estudos de homogeneidade e estabilidade;

e Resultados dos laboratérios participantes (codificado);

e Sumario estatistico, incluindo os valores designados, faixa aceitavel e exibicao de graficos;

e Procedimentos utilizados para estabelecer os valores designados;

e Procedimentos utilizados para estabelecer o desvio padrdo alvo ou outro critério de avaliacao;

e Comentarios do desempenho dos participantes pela Comissao Organizadora da Rodada;

e Procedimentos utilizados para analise estatistica dos resultados;

¢ Recomendacado sobre a interpretacao estatistica dos resultados;

e Comentarios e recomendacgdes baseados nos objetivos da rodada do ensaio de proficiéncia;

e Conclusodes; e

¢ Nome dos laboratérios participantes.

17. CONFIDENCIALIDADE

Os resultados do EP serdo confidenciais, isto &, cada laboratério serd identificado por um cédigo
individual que serd informado apenas ao responsavel pela participacdao do laboratério no EP. Os
resultados poderdo ser utilizados em trabalhos e publicacdes pelo INCQS respeitando-se a
confidencialidade dos laboratérios. O laboratério participante receber3, via correio eletrénico, o seu

cédigo de identificagdo correspondente a sua participacao neste ensaio.
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18. INFORMA(;OES ADICIONAIS
Informacdes adicionais a respeito do ensaio de proficiéncia podem ser obtidas através do e-mail:

incgs.ep@fiocruz.br ou do telefone +55 21 3865-5127.

19. MODIFICAGAO EM RELACAO A VERSAO ANTERIOR

N&o ha versao anterior.
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