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1. DEFINICAO E OBJECTIVOS

Por definicdo, ensaios interlaboratoriais requerem a participacio activa de mais de um
laboratorio, embora estatisticamente sO sejam conclusivos os resultados obtidos com pelo

menos cinco laboratorios participantes.

Existem cinco tipos diferentes de ensaios interlaboratoriais, cada um deles requerendo o
seu proprio modelo de andlise estatistica, que sio:
Ensaio de aptiddo cu competéncia -~ determina o desempenho do analista ou
laboratorios:
Ensaio colaborativo - determina as caracteristicas para a realizacio de um método de
analise;
Ensaio comparativo - compara os resultados obtidos por varios métodos de anilise;
Ensaio de consenso ou conformidade - determina o valor a utilizar como "valor
verdadeiro",
Ensaio de certificacio - fixa o "valor verdadeiro" de um material com uma determinada

mncerteza.

1.1 ESTUDC DO COMPORTAMENTO DE LABORATORIOS

Ensaio de aptidio

O ensaio interlaboratorial que estuda o comportamento de laboratérios é o ensaio de
aptidao (em inglés, 'proficiency test'). Este estudo consiste em realizar um ou mais
ensaios por um grupo de laboratorios em um ou mais materiais idénticos, muitas vezes
permitindo a liberdade de escolher o método de andlise. A finalidade deste ensaio é
avaliar o desempenho dos participantes, com base na exactiddo e precisio dos
resultados. Por vezes, nomeadamente no caso de laboratérios de calibracdo, a avaliagio é
feita com base nas incertezas atribuidas pelos participantes aos resultados por eles

obtidos.




1.2 ESTUDO DO COMPORTAMENTO DE METODOS ANALITICOS

Ensaio colaborativo

Neste tipo de ensaio, todos os laboratdrios participantes utilizam o mesmo método (em
estudo), e protocolo numa série de materiais idénticos. O protocolo e materiais
analisados sdo seleccionados de maneira a fornecer resuitados a partir dos quais as
caracteristicas de execucao do método, nomeadamente erro sistematico e precisao intra e

interlaboratdrios podem ser deduzidos.

Ensaic comparativo

Neste tipo de ensaio, cada laboratorio utiliza mais do que um método especifico numa

série de materiais idénticos, executados pelo mesmo protocolo. O protocolo e materiais
analisados sdo seleccionados a semelthanca do ensaio colaborativo, com a finalidade de
comparar os resultados dos métodos. Os laboratdrios devem escolher e utilizar entre os

métodos seleccionados aqueles que tém capacidade de executar.

1.3 EsTuDO DO COMPORTAMENTG DE MATERIAIS

Ensaio de consenso ou conformidade

Este tipo de ensaio utiliza um grupo de laboratérios para analisar um material oy
materiais, com vista a caracterizar as suas propriedades, nomeadamente os teores ou
concentragdes de alguns compostos ou elementos. Este material caracterizado pode servir

para futuros estudos interlaboratoriais ou para ser utilizado no controlo da qualidade.

Ensaio de certificacio

Este tipo de ensaio recorre a um grupo seleccionado de laboratorios peritos para analisar
um material candidato a material de referéncia certificado, usando os métodos
considerados mais apropriados, de modo a estabelecerem-se valores certificados (e

respectivas incertezas) para as caracteristicas do material.




2. FASES E ESTRI

2.7 CONCEPCAC DO ENSAIO

Normalmente, o primeiro passo consiste na identificacdo dos problemas e razdes que

justificam a realizacio do ensaio interlaboratorial.

Uma vez identificadas as razGes que conduzem i necessidade do ensaio interlaboratorial,
passa-se 4 definicdo dos objectivos para o ensaio, os quais devem permitir obter as

respostas para 4s questoes que o originaram.

Sabendo os objectivos, devem procurar-se as accoes e meios adequados para os atingir,
de uma forma planeada. Igualmente essencial € o estabelecimento do calendario que

permite interligar a sequéncia temporal das varias accdes e fases do projecto.

Esta informacio é geralmente esquematizada sob a forma do Protocolo do ensaio, o qual
descreve quer os problemas que justificam a realizacio do ensaio, quer os objectivos a

atingir ou previstos, quer as regras e mecanismos de realizacao do ensaio (ver ponto 4).

Durante esta fase de concepcio sao geralmente definidas as entidades intervenientes (e
suas funcdes) na organizacido do ensaio, nomeadamente:
o coordenador, responsavel maximo pela execucdo do ensaio em todas as vertentes
técnico-administrativo-financeiras;
o responsavel técnico, que assume a responsabilidade pela execucdo técnica do
ensaio, podendo ser auxiliado por outras entidades;
por vezes, € constituido um corpo (oﬁ painel) técnico, que auxilia e aconselha o
responsavel técnico na execucgdo técnica do ensaio;

também pode ser incluido um especialista em estatistica, que define e aconselha o

responsavel técnico quanto aos modelos estatisticos a usar;




pode igualmente ser definido um gestor financeiro, responsavel pelo orcamento e
contabilidade do ensaio;

nalguns casos, o ensaio pode ser desencadeado a pedido de outras entidades ou
organizacdes (ou ter um interesse directo para estas), pelo que podem estar
representadas em qualquer corpo, embora salvaguardando sempre a credibilidade,

competéncia e independéncia da organizacio,

2.2 DESENVOLVIMENTO DO ENSAIO

Um ponto importante a considerar no desenvolvimento do projecto € a selecgio das
entidades participantes no ensaio, quer para a realizacio dos ensaios propriamente ditos,
quer parda colaborar ou assegurar algumas das outras acgoes.

Os laboratorios participantes devem ser escothidos em funcio dos objectivos do ensaio,
podendo efectuar-se através de convites seleccionados e/ou inscricdes abertas ao

publico.

Por vezes, realiza-se um estudo de viabilidade do ensaio, que procura averiguar se ©
modelo de ensaio concebido tem viabilidade pratica, por exemplo, se se conseguem
obter amostras com as caracteristicas desejadas ou se as caracteristicas das amostras se
adequam aos objectivos do ensaio. Este estudo de viabilidade também é conhecido como
ensaio-piloto, e € geralmente usado para auxiliar a seleccdo e escolha da amostra a usar

no enszio,

As amostras usadas devem ser adequadas a0s objectivos do ensaio, e normalmente
representativas ou das amostras encontradas em rotina, ou de amostras com
caracteristicas especiais (por problemas legislativos, perigosidade, dificuldades analiticas,
etc.). Assim, as amostras usadas podem ser naturais, ou de preparacao totalmente
sintética ou apenas parcial (adicdo de preservantes / elementos a dosear / interferentes /

modificadores de matriz).




Outra fase fundamental para o sucesso do ensaio € a preparacldo das amostras a usar no
ensaio. Esta tarefa deve estar delegada a um laboratdrio especialista no campo das
andlises em causa, que esteja consciente quer dos problemas analiticos, quer dos

problemas de homogeneidade e estabilidade.

Normalmente, sio efectuados estudos de homogeneidade e estabilidade das amostras
apoOs a sua preparacio (ou durante o ensaio-piloto), de modo a conhecer o respectivo
grau de homogeneidade ¢ estabilidade. Mais uma vez, estes estudos devem ser

efectuados por laboratérios com um desempenho analitico elevado.

Em seguida ocorre a fase de distribui¢do da(s) amostra(s) aos laboratOrios participantes, a
qual precisa de ser organizada antecipadamente e em sinfonia quer com 4s
disponibilidades dos participantes, quer com a estabilidade da(s) amostra(s), quer com o

esquema de andlises a4 cumprir.

Na fase seguinte, os laboratérios participantes efectuam as andlises conforme o esquema

analitico acordado préviamente, enviando posteriormente os resultados obtidos.

Uma vez recolhidos os resultados enviados pelos participantes, ha que fazer o respectivo
tratamento, de acordo com 0s objectivos do ensaio. Este tratamento baseia-se a maior

parte das vezes numa anilise estatistica, embora possa variar consoante o tipo de ensaio.

2.3 CONCLUSAO DO ENSAIO

Finalmente é necessirio avaliar se os objectivos foram alcancados, isto &, se a informacio
obtida permite tirar conclusdes e obter respostas ds perguntas que originaram o ensaio.
Quando ndo se consegue atingir total ou parcialmente os objectivos, devem ser
investigadas as razdes, de modo a poder-se corrigir no futuro as falhas.

As conclusoes do ensaio sao normalmente divulgadas sob a forma de um Relatério Final,

podendo haver uma divualgacio selectiva da informacdo, com niveis de

confidencialidade diferentes (ver ponto 3).




3. RECOMENDACOES

3.1 RECOMENDACOES PARA A ORGANIZACAO

Devem ser feitos todos os esforgcos para que com procedimentos perfeitamente definidos
e escritos seja estabelecida uma pratica perfeitamente transparenie e auditdvel, de modo

a que a credibilidade do esquema implementado nio seja questionada.

Esta actividade poderd, sempre que os faboratdrios participantes o requeiram, ser
suportada por um Manual da Qualidade do ensaio, periodicamente actualizado, o qual
poderd conter nomeadamente:
documentos escritos de todas as praticas e procedimentos. Dentro destes
procedimentos ¢ de salientar o modo de codificacdo e descodificacdo das amostras e
laboratérios, que deve estar claramente registado e ser confidencial. Deve ainda existir
um registo do pessoal com acesso a esta documentacio;
definicao do Responsivel (e adjunto) por cada ensaio interlaboratorial;
procedimento de controlo de toda a documentacdo (registos, preenchimentos e
posterior arquivo-morto) relativa aos ensaios;

procedimento ¢ mapa relativo as auditorias, internas e externas, & organizacio.

Os mecanismos de garantia existentes deverdo ser comunicados pela organizacio aos

participantes, na altura de adesio destes ao ensaio interlaboratorial.

A Organizacdo € fundamentalmente responsavel pela redaccio do protocolo, pelo plano
operacional, pela conducio das ac¢oes decorrentes do plano, pela revisdo regular da

eficiéncia do plano e sempre que necessario corrigir e/ou aperfeicoar o protocolo.

Para que a organizacao possa levar a cabo a sua actividade terd que dispor de uma

estrutura funcional que podera ser representada pelo esquema que se apresenta neste

trabalho.




As fungdes de cada um dos grupos intervenientes poderdo ser definidas do seguinte

modo:

Responsavel Técnico

reporta directamente 4 Organizacdo, sendo responsivel pela coordenacio e execugdo do
ensaio, distribuicdo dos resultados, acompanhamento das accdes necessirias ao bom
andamento dos programas e pela confidencialidade de dados (identidade dos
laboratérios participantes e composicido exacta das amostras distribuidas). Para poder
desenvolver a sua actividade tera de recofher informacio dos restantes grupos. E o

responsavel pela implementacio do programa.
) o

Especialista em Estatistica
reporta a0 Responsavel Técnico e definird o modelo e critérios a utilizar no tratamento de
dados. Serd quem, juntamente com o Corpo Técnico, define alguns pardmetros tais como,

o nimero de vezes que se deve realizar o ensaio, o nGmeroc de participantes, elc.

Corpo Técnico

reporta ao Responsavel Técnico. Terd a seu cargo todo o procedimento téenico a definir
para o desenvolvimento do programa, nomeadamente defini¢do da técnica de
amostragem, preparaciao da amostra, ensaio de estabilidade, ensaio de homogeneidade,
etc. Define o tipo de método, possiveis interferéncias e erros sistematicos, especificacoes

de equipamentos, limites de aplicabilidade, etc.

Os membros do Painel Técnico tém de estar familiarizados com a metologia do(s)

ensaio(s) e serem devidamente qualificados.

Organismos

eventualmente, a organizacio pode lancar um programa a pedido de Representantes de
Orgios Governamentais, Firmas Comerciais, Agéncias de Acreditacdo e Representantes de
Associactes Profissionais desde que tenham interesses legitimos na conducdo do ensaio.
Este grupo poderd contactar com o Responsdvel Técnico a nivel informal e reporta

directamente 4 Organizacio.




Membros com interesses comerciais devem estar representados, possivelmente em

qualquer corpo, mas em minoria.

Gestor Financeiro

reporta directamente 4 Organizacdo. E responsavel por dpresentar o orgamento
necessirio ao desenvolvimento do programa. Sera também responsivel pela gestdo de
toda a verba (pode acontecer que o programa scia financiado na sua integra por um dos

organismos interessados no lancamento do programa).

3.2 RECOMENDACOES PARA OS PARTICIPANTTS

O ponto fundamental & que os participantes compreendam as motivagoes e objectivos do
ensaio interlaboratorial, de modo a poderem ter uma participacdo eficaz. Igualmente
essencial que seja disponibilizada toda 4 informacao referente ao modo como o ensaio
esta planeado, conforme indicado no protocolo. Esta informacdo caso ndo seja facultada

espontdneamente pela organizacdo, deve ser solicitada atempadamente.

Uma vez na posse desta informacio o laboratorio deve ponderar se os objectivos do

ensaio lhe mieressam e se este lhe merece credibilidade.

Caso se decida pela participagdo, deve procurar seguir escrupulosamente o protocolo

acordado, e em caso de dtvida, solicitar esclarecimentos 4 organizacdo.

Deve ser prestada particular atencio ao esquema de andlises, aos prazos a respeitar, e

as regras para envio de resultados.

Deve igualmente analisar as conclusoes tiradas pela organizacio no relatdrio final, de
modo a poder reagir em conformidade, estabelecendo accdes correctivas ou solicitando

esclarecimentos sempre que for necessario.




4. PROTOCOLO DE ENSAIO INTERLABORATORIAL

Na elabora¢io de um protocolo de Ensaios Interlaboratoriais devem constar os seguintes
pontos :

A, INTRODUCAO

A Introdugdo do protocolo deve indicar qual o ensaio interlaboratorial em questio, assim

como as necessidades e justificacdes que lhe deram origem.
Deve ser referido também o tipo de ensaio, as suas regras ¢ quais os objectivos a atingir.

Nesta seccdo deve informar-se os participantes sobre a periodicidade do ensaio, ou seja,:
se ¢ um ensaio pontual ou um esquema englobando uma distribuicio periddica de

amostras.
Esta explicacdo inicial facilita a adesdo e empenho dos organismos participantes. |

B. PROCEDIMENTO

B.1 Entidades Envolvidas
Esta seccdo deve indicar todas as entidades envolvidas no ensaio interlaboratorial, é as

suas fungdes e responsabilidades.

Assim deve ser indicado o organismo responsavel, o coordenador, o responsivel técnico,
08 organismos contactados para participarem, o corpo técnico, o especialista em

estatisticas, o gestor financeiro e outras entidades envolvidas no ensaio.

B.2 Amostras
Neste ponto deverdo ser especificadas todas as praticas e procedimentos relativos a:
Escolha das amostras;

Sua preparagdo, manuseamento, acondicionamento e armazenamento;

Ensaio de estabilidade;




Distribuicdo das amostras pelos participantes;

Aspectos de seguranca e a divulgacio de cuidados e perigos na sua manipulacio.

B.3 DrscricOES DO PROGRAMA

Calendario

O programa deve definir:
Data prevista para o envio das amostras aos Laboratorios participantes:
Prazo de realizacdo dos ensaios a estabelecer de acordo com o tipo e estabilidade das
amostras;

Data limite para o envio dos resultados e respectivo relatorio.

Parﬁﬁ}etros

Os pardmetros a analisar tém que ser definidos inequivocamente bem como a forma em
que Sdo exXpressos.

De acordo com o objectivo do programa pode ser fixado o nimero de repeti¢bes a

efectuar em cada ensaio.

Regras de Manuseamento ¢ Armazenamento das Amostras
Sempre que necessirio devem ser referidas para 0 manuseamento e armazenamento das

amostras antes da realizacio dos ensaios.

Regras de Ensaio das Amostras

Os métodos de ensaio a utilizar dependem dos objectivos do protocolo.
Envio de Resultados
A entidade organizadora dos ensaios deve definir o modelo de relatorio a enviar por

cada laboratdrio participante.

Tratamento Estatistico

O protocolo mencionard o modelo a utilizar para o tratamento estatistico dos resultados.




Regras de Confidencialidade

Este ponto do protocolo deve estabelecer o modo como serd garantida a
confidencialidade dos resultados, que se pretende apenas conhecidos por cada
laboratorio e pelo Responsavel Técnico do ensaio.

Deve incluir os procedimentos a adoptar na divulgacdo pablica de resultados.

Reclamacdes e Recursos
O protocolo deve incluir pelo menos:
Procedimento para apresentacdo e andlise das reclamacoes;
Prazo para apresentacdo de reclamacoes;
Entidade(s) receptora(s) das reclamacoes;
Entidade responsidvel pela andlise das reclamacdes;

Prazo para resposta a reclamagoes.

Custos

Este ponto deve indicar quais as entidades gue suportam os custos do ensaio.

Relatorio Final
Constard no protocolo a forma como a Organizacdo da conhecimento aos participantes
dos resuitados obtidos no ensaio, designadamente :

Especificacdo do modelo estatistico utilizado;

Resultados individuais ¢ globais;

Conclusdes.

Bibliografia
Devem ser incluidas neste ponto todas as referéncias que contribuam de um modo
relevante para a claboracdo do protocolo, assim como todas aquelas que apoiem os

métodos a utilizar no tratamenio dos resultados do ensaio.
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