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CONSORCIO INTERMUNICIPAL DE SANEAMENTO BASICO DA ZONA DA MATA DE MINAS GERAIS -
CISAB

Rua José dos Santos, 275, Centro,

CEP: 36.570-135, Vigosa-MG

A/C —llmo. Sr. Pregoeiro e Equipe de Apoio

Referente: Pregdio Presencial n® 009/2021

ACQUA BOOM SANEAMENTO AMBIENTAL LTDA., inscrita no CNPJ sob o n2 04.233.577/0001-02,
Inscri¢ao Estadual n? 181.292.443.117, estabelecida a Avenida Infante Dom Henrique, n2 494, Vila José
Bonifacio, Araraquara/SP, CEP: 14.802-060, e-mail:juridico@acquaboom.com.br, neste ato
representada por seu sécio proprietario, o Sr. Marco Antonio Godoi do Amaral, brasileiro, casado,
empresario, portador da cédula de identidade (RG) n2 20.320.318-5 SSP/SP, e CPF n2 081.687.818-80,
vem mui respeitosamente a presenca desta autoridade RECORRER da r. decisdo que, apds diligéncia,
desclassificou a proposta da empresa licitante 12 colocada na fase de lances ora peticionante e julgou
a mesma inabilitada, o que o faz nos termos a seguir demonstrados:

| — Do Parecer Técnico em desconformidade com o Edital

Todos os documentos encaminhados pela recorrente demonstram estar em conformidade com o
exigido no instrumento convocatério.

O parecer técnico emitido apds a diligéncia realizada, expedido pela quimica do CISAB para
confirmagdo da declaracdo do Anexo X do Edital 009/2021 n3o observa e esta em desconformidade
com o que reza mencionado Edital, além de tratar de modo diferente as empresas licitantes ao deixar
de observar as exigéncias com relacdo aquela que declara ter sido “capaz de comprovar total
capacidade de realizar todos os parametros propostos e estando de acordo com a declaragdo do
Anexo X e da proposta apresentada”.

O curioso é que a empresa declarada vencedora e “capaz de comprovar total capacidade de realizar
todos os parametros” ao revés da recorrente ndo apresentou nenhuma Nota Fiscal de seus
equipamentos e isso ndo chamou a atengao desta r. Administragao.

De outra banda, o valor inserto na Nota Fiscal do equipamento Cromatégrafo ICS 900 (cromatdgrafo
ibnico) pertencente a recorrente em nada altera o fato de que o acesso a referido equipamento estd
suficientemente demonstrado ainda mais considerando-se que o preco de aquisicdo deste
equipamento ndo afeta o preco da oferta apresentado em Ata e tdo pouco as condi¢cdes de
recebimento do objeto descrito no presente certame, bem como ndo é da competéncia desta
Administracdo averiguar valores de aquisicdo de equipamentos pertencentes a empresas licitantes
com quem pretende contratar. Isso sem esquecermos que a empresa declarada vencedora ndo
apresentou Nota Fiscal alguma para demonstrar seu aceso aos equipamentos que alega possuir.
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A recorrente ter apresentado o equipamento ICS 900 para realizar parametros como cloreto, nitrato,
sulfato, nitrito e fluoreto, apenas de estar acreditada em outro método perante a Coordenacgdo Geral
de Acreditacdo - CGRE do Instituto Nacional de Metrologia Qualidade e Tecnologia - INMETRO
conforme a Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, n3o importa em descumprimento do disposto no
Edital e tdo pouco em desconformidade com a declaracdo do Anexo X apresentada por ocasido do
credenciamento.

Frise-se que o Edital ndo detalha nem especifica que os parametros aceitos somente serdo aqueles
acreditados perante o INMETRO o que permite a recorrente realizar as analises em conformidade com
os equipamentos e metodologias que melhor se adequam ao seu laboratdrio, obviamente, em
consonancia com os parametros que compdem o processo licitatorio.

Comprovadamente a recorrente atende ao disposto nos artigos 20 usque 22 da Portaria GM/MS n2
888/2021 do Ministério da Saude e nos termos a alinea “c” do item 8.1.5 do Edital, apresentou todos
os parametros em conformidade com o disposto no Edital sendo que a metodologia é a apresentada
pela empresa recorrente, segundo o instrumento convocatério.

Ressalte-se, mais uma vez, que o método nao foi especificado no Edital o que vale dizer cabe a
empresa licitante vencedora determinar a melhor metodologia em consonancia com a aludida Portaria
GM/MS n2 888/2021 do Ministério da Saude sendo que o método de analises de turbidez por meio de
espectrofotometro DR 600, marca Hack, citado a titulo de referéncia pela ora recorrente trata do
método Hack 9002, parametro em que esta é acreditada perante a Coordenac¢do Geral de Acreditagao
- CGRE do Instituto Nacional de Metrologia Qualidade e Tecnologia - INMETRO conforme a Norma
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, metodologia esta ultima de acordo com o § 32, do artigo 22, da
Portaria GM/MS n2 888/2021, do Ministério da Saude.

Todavia, o Relatdrio Técnico em que se baseou a decisdo pela desclassificacdo da recorrente esta
lastreado em outro método, o 180.1 da USEPA, distinto do recomendado pela recorrente e da
acreditacdo perante o CGRE do INMETRO apresentada, sendo que merece destaque o fato de que o
método citado no Relatério Técnico em questdo ndo é mencionado em nenhum trecho do Edital, bem
como que a licitante declarada apta segundo o relatdrio técnico ndo mencionou metodologia alguma.

E consabido que os controles de qualidade apliciveis aos métodos devem seguir conforme a
metodologia de ensaio de referéncia, bem como que métodos normatizados disponibilizados pela
“USEPA Enviropimental protection Agency’ e pelo “Standard Methods for the Examination os Water
and Wastewater” ou por outros entes citados no artigo 22 da Portaria GM/MS n2 888/2021, do
Ministério da Saude, possuem controles de qualidade préprios e para que haja concordancia na
referéncia adotada deve-se seguir apenas uma das metodologias.

N3do se pode simplesmente olvidar que no caso concreto em apre¢o a analise técnica foi realizada
considerando-se metodologia diversa da metodologia de referéncia mencionada pela recorrente, o
que interferiu no resultado do controle de qualidade, equivoco que ndo pode e nem deve ser atribuido
a recorrente diante do fato de que o método ndo restou especificado no Edital o que impde uma
avaliagdo em conformidade com os parametros de referéncia apresentados pela licitante recorrente a
quem cabe determinar a melhor metodologia a ser aplicada e que em nada prejudica a qualidade dos
servicos e tdo pouco contraria a declaracdo do Anexo X do instrumento convocatério, haja visto estar
em total conformidade com o disposto no artigo 22 da Portaria GM/MS n2 888/2021 do Ministério da
Saude.
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Igualmente ndo se pode deixar de notar que a empresa declarada apta no Parecer Técnico e
vencedora por esta r. Administracdo deliberadamente omite quais sdo os métodos que pretende
utilizar para a realizacdo das anadlises sendo consabido que referida empresa licitante utiliza varios
métodos ndo normatizados, ou melhor, que ndo atendem as normas nacionais e internacionais como,
por exemplo, os métodos apresentados em seu escopo perante o INMETRO, notadamente os
parametros de parametros denominados Cilindrospermopsina, Microcistina, Saxitoxina e POP 054 que
a evidéncia ndo atendem a proposta apresentada e t3o pouco ao exigido no Edital o que somente
demonstra indevido e impréprio tratamento diferenciado ou diferenga de critérios na andlise da
capacidade de cumprimento das propostas entre as licitantes averiguadas por esta r. Administracdo
em mais fato que desperta curiosidade.

Concernente ao item 93, do Anexo | Termo de Referéncia, Padrdo Organoléptico de Potabilidade,
especificamente amostra 1,4 diclorobenzeno, na verdade, ocorreu um equivoco no preenchimento do
documento, um mero erro de digitagdo, o LQ correto é 0,0001 mg/L em atendimento ao citado § 12 do
artigo 22, da Portaria GM/MS n2 888/2021, do Ministério da Saude.

Notdrio que a Portaria foi alterada recentemente e diversos parametros sofreram modificagdes sendo
gue devido a Pandemia em razao da Covid-19 que reduziu drasticamente o quadro de funcionarios
ativos na empresa licitante ora recorrente somado ao fato de que cuida de documento complementar,
ndao expresso no Edital, o que impds um exiguo prazo para sua apresentagdo justifica aduzido
equivoco, pelo que anexa o devidamente corrigido no seu preenchimento nesta oportunidade.

Idem no que concerne a apresentacdo do limite quantitativo da metodologia analitica para
determinacdo de Cryptosporidium ssp, documento junto, com destaque para o fato de que o
procedimento de ensaio adotado pela recorrente faz referéncia a metodologia “USEPA Method 1623:
Cryptosporidium and Giardia in Water by Filtration/ IMS/ FA”, que conforme item 1. Escopo e
Aplicacdo, esclarece cuidar este de um método de determinacdo para identificacdo e concentragdo de
Giardia e Cryptosporidium, vejamos:

“1.0 Scope and Application

1.1 This method is for determination of the identity and concentration of
Cryptosporidium (CAS Registry number 137259-50-8) and Giardia (CAS
Registry number 137259-49-5) in untreated surface water and in other
waters by filtration, immunomagnetic separation (IMS), and
immunofluorescence assay (FA) microscopy. Cryptosporidium and Giardia
may be confirmed using 4',6-diamidino-2-phenylindole (DAPI) staining and
differential interference contrast (D.I.C.) microscopy.”

Ou seja, a técnica qualitativa (ausente/presente) aplica-se a este procedimento de ensaio conforme
metodologia internacional publicada pela USEPA. Em casos positivos o laboratdrio ird proceder de
acordo com o item 10. CONTROLE DE QUALIDADE da instrucdo de trabalho pertinente a este
procedimento, IT — 172 oocistos de Cryptosporidium sp. e cistos de Giardia sp. por filtragdo / IMS / FA -
Técnica de Microscopia de Imunofluorescéncia_Rev 00 (procedimento interno):

“10.1 Quantificagdao das Amostras e Controles Positivo e Negativo

Iniciar o exame pelos controles positivo e negativo, identificando no controle
positivo pelo menos trés oocistos de Cryptosporidium e trés cistos de Giardia.
Examinar o controle negativo, confirmando a auséncia de cistos e oocistos e
proceder a leitura das amostras.

EE
i o i
G =

acquaboom.com.br




ACQUA BOOM L5

ANALISES AMBIENTAIS acquaboom.com.br
ACQUA BOOM SANEAMENTO AMBIENTAL LTDA — CNPJ: 04.233.577/0001-02 — INSC. EST. 181.292.443.117
AV. INFANTE DOM HENRIQUE, 494 — CEP. 14.802-060 — VILA JOSE BONIFACIO — ARARAQUARA - SP — PABX: (16) 3114-2158

Registrar os resultados e iniciar a leitura das amostras somente se os
controles positivo e negativo apresentarem resultados satisfatérios.,

10.1.1 Oocistos de Cryptosporidium

Examinar em FITC em aumento de 200X. Sdo oocistos caracteristicos,
formas fluorescentes ovdides ou esféricas de 4 a 6 um de diametro.
. Ao visualizar os oocistos, ampliar para 400X e mudar o microscépio para
filtro bloqueador de UV para DAPI. Os oocistos caracteristicos apresentam
coloracgdo interna azul brilhante ou presenca de até 4 nucleos de coloragao
azul céu.
. Em seguida, examinar em contraste interferencial diferencial e observar a
presenca de caracteristicas morfolégicas internas e externas tipicas de
oocistos de Cryptosporidium, em aumento de 1000x.

Um resultado positivo de oocisto Cryptosporidium exibe fluorescéncia,
tamanho e formas tipicas e positivo para Fluorescéncia-FITC, DAPI; Contraste
interferencial diferencial-DIC.

10.1.2 Cistos de Giardia
. Examinar em FITC em aumento de 200X. S3o cistos caracteristicos, formas
fluorescentes ovodides ou esféricas de 8 a 18 um de diametro e 5 a 15 um de
largura.
. Ao visualizar os cistos, ampliar para 400X e mudar o microscépio para filtro
bloqueador de UV para DAPI. Os cistos caracteristicos apresentam coloragao
interna azul brilhante ou presenca de dois a 4 nucleos de coloragdo azul céu.
. Em seguida, examinar em contraste interferencial diferencial e observar as
caracteristicas morfoldgicas internas e externas tipicas de cistos de Giardia.
. Um resultado positivo para cisto de Giardia fluorescéncia tipica, tamanho e
forma tipica e ndo exibe caracteristicas atipicas em FA, DAPI ou DIC.

10.1.3 Célculo dos Resultados
. Caso todo o volume concentrado (final dissociacdo acida) seja levado ao
microscopio

N2 de (oo)cistos identificados

Ne d istos. L1 =
e (0o)cistos Volume da amostra coletada

11 Caso seja realizada a leitura em microscépio de uma aliquota do volume
concentrado obtido ao final da dissociagao acida.”

Para ambos os casos podemos afirmar que, a metodologia adotada e validada pelo laboratério da
recorrente atende aos parametros conforme disposto na portaria GM/MS n° 888 de 04/05/2021.

A técnica possibilita em casos positivos de oocistos de Cryptosporidium sp. e cistos de Giardia sp.
expressar o resultado quantitativamente para sejam adotadas as medidas necessarias de
monitoramento e desinfe¢do, ou quaisquer outras que sejam pertinentes.

Ocorre que, em casos positivos o profissional que estiver executando o ensaio ird aplicar a formula
citada acima.
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Ainda é valido ressaltar que, para técnicas como estas onde faz-se necessaria a quantificacdo de
microrganismos e aplicacdo de férmulas para determinar sua concentracdo em dado volume de
amostra, o LQ (Limite de Quantificacdo) é uma mera referéncia, ou seja, o limite estabelecido pelo
laboratdrio é declarado. Vez que o minimo que se pode encontrar em uma amostra é 1 oocistos/ cistos
e este é dividido para o volume de amostra trabalhado, independentemente do modelo do
equipamento e desde que atenda aos requisitos estabelecidos pela USEPA Method 1623 (microscépio
de imunofluorescéncia), o LQ declarado sera o mesmo para qualquer que seja.

Registre-se, aqui em reiteracdo, a forma de expressdao do resultado negativo apresentado pelo
laboratério da recorrente, ndo afeta a validade do resultado em casos positivos de oocistos de
Cryptosporidium sp. e cistos de Giardia sp. uma vez que o laboratdrio utilize procedimentos
implementados conforme trechos acima, retirados da USEPA Method 1623 sessdo 11. do subitem 11.1
alls.

Diante dos fatos acima, o Relatério Técnico ndo demonstra sequer cita em qual artigo da Portaria
GM/MS n2 888/2021, do Ministério da Saude, consta o VMP apresentado pela equipe técnica como
estabelecido pelo Ministério da Saude, de 0,0003 mg/L.

Mister observar, ademais, que o Edital nada aduz acerca de acreditagdo em parametros sendo que a
inexisténcia dessa exigéncia ndao pode e nem deve ser entendida como omissdo, obscuridade ou
ilegalidade do instrumento que vincula este processo de compras.

Os fatos narrados acima revelam diferengas de critérios de avaliagao no Relatdrio Técnico emitido pelo
CISAB a ferir os principios da isonomia e da imparcialidade da Administracdo Publica, além de
contrariar o principio do julgamento objetivo das propostas o que conduz a presungdo e
direcionamento da licitagdo para determinada licitante, ainda que esta ndo tenha apresentado o
menor prego.

O item 9.16 do Edital é claro no sentido de que constatado o atendimento das exigéncias fixadas no
Edital, o licitante sera declarado vencedor, sendo-lhe adjudicado o objeto do certame; o que
estranhamento ndo estd sendo efetuado pela Administracdo neste caso.

Quanto a apresentagdao do documento de oxigénio dissolvido, a recorrente comprovadamente é
acreditada nesse parametro perante o CGRE do INMETRO, acreditagao esta que demonstra, sim, de
modo suficiente e inequivoco possuir o equipamento medidor de oxigénio dissolvido a substituir os
documentos de nota fiscal ou certificado de calibragdo deste equipamento microscdpico, mesmo
porque a exigéncia da equipe técnica desta Administra¢do ao solicitar a comprovagdo esclareceu que
mencionada apresentagao “podera ser realizada por meio de nota fiscal em nome da empresa quando
0 equipamento pertencer a empresa ou instrumento que comprove a locagdo, comodato, ou outro
uso dessa natureza quando o equipamento esteja fora do controle permanente da empresa” sendo
gue o escopo de acreditagdo perante o CGRE do INMETRO no parametro referido comprova de modo
sobranceiro o acesso do laboratério a esse equipamento.

Sem embargo disso, a Pandemia em razdo da Covid-19 reduziu drasticamente o quadro de
funcionarios ativos da recorrente e trata de documento complementar, ndo expresso no Edital,
dificuldade que se agravou diante do exiguo prazo para sua apresentacao a justificar sua apresentagdo
nesta sede recursal, a titulo de documento novo.

Causa espécie este fato e esta prova nao ter sido devidamente apreciada pela equipe técnica.
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A recorrente pode realizar com eficiéncia todos os parametros para todos os servicos descritos no
Edital sendo que a credibilidade e capacidade técnica da recorrente é atestada e comprovada
mediante o Certificado emitido pela CGRE do INMETRO segundo a Norma ISO/IEC 17025:2017, sem
depender do resultado de outra empresa.

Considere-se, ainda, que o critério de julgamento é do tipo Menor Preco Global sendo que a
recorrente apresentou a melhor proposta classificada em primeiro lugar na fase de lances.

Celso Antonio Bandeira de Mello (in Curso de Direito Administrativo, 282 ed. Malheiros, 2011, p. 530)
conceitua licitagdo como:

“O procedimento administrativo pelo qual uma pessoa governamental,
pretende alienar, adquirir ou locar bens, realizar obras ou servigos, outorgar
concessoes, permissdes de obra, servigo ou de uso exclusivo de bem publico,
segundo condig¢des por ela estipuladas previamente, convoca interessados na
apresentacdo de propostas, a fim de selecionar a que se revele mais
conveniente em fungdo dos parametros antecipadamente estabelecidos e
divulgados”. (destaques nossos)

Ndo se pode olvidar também para o principio da vinculagdo ao instrumento convocatério, insculpido
no caput do artigo 41, da Lei n? 8.666/93, corolério dos principios da legalidade e da objetividade das
determinagdes habilitatérias, que impde a Administragcdo e aos licitantes a observancia das normas
estabelecidas no Edital de forma objetiva, sempre velando pelo principio da competitividade.

A manutencdo da r. decisdo ora guerreada, o que espera ndo ocorra, s.m.j., mas que aqui manifesta a
recorrente por amor aos debates e consoante o principio da eventualidade, importara na indevida e
inoportuna alteragdo no instrumento vinculativo em contrariedade inclusive ao expresso no artigo 39,
da Lei n2 8.666/93.

Gasparini Didégenes (Direito Administrativo, 162 ed. Saraiva, 2011, p. 538) leciona em seu capitulo
sobre licitacdo aspectos gerais, que duas sdo as finalidades da licitacdo: Primeiro, visa selecionar a
proposta mais vantajosa, que traga os maiores beneficios financeiros aos drgaos licitantes. Em
segundo lugar oferecer igual tratamento aos que desejam participar do processo, conforme expresso
no art. 32 da Lei n? 8.666/93, oferecendo assim a isonomia necesséria e a maior amplitude do nimero
de participantes no certame.

Evidente o ndo atendimento, no caso, aos requisitos e ao destino da licitacdo em aprec¢o que é garantir
a observancia do principio constitucional da isonomia, a selecdo da proposta mais vantajosa para a
administracdo e a promog¢do do desenvolvimento nacional sustentavel mediante o processamento e
julgamento em estrita conformidade com os principios basicos da legalidade, da impessoalidade, da
moralidade, da igualdade, da publicidade, da probidade administrativa, da vinculagao ao instrumento
convocatorio, do julgamento objetivo e dos que lhes sdo correlatos.

Por forga do principio da vinculagao positiva, segundo o qual a administragdo s6 pode fazer o que a
Lei permite, ndo é permitido a Administracdo fazer diferenciagdes que ndao sejam juridicamente
justificaveis. Logo, o administrador ndo pode utilizar interesses e opinides pessoais no exercicio
administrativo.

E posicdo assente que a motivagdo do ato administrativo deve, ainda que sucinta, necessariamente
atender os requisitos da congruéncia, exatiddo, coeréncia, suficiéncia e clareza. Uma motivagao
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obscura ou incongruente, com fatos e fundamentos ndo compreensiveis e/ou ndo proporcionais entre

si, evidencia uma fundamentacdo viciada; o mesmo ocorre com a fundamentagdo que surge com o
emprego de conceitos vagos, sem base sdlida fatica ou juridica. A esse propésito, “mutatis mutantis”,
confira-se a decisdo do STj:

“Ndo atende a exigéncia de devida motivacdo imposta aos atos
administrativos a indicacdo de conceitos juridicos indeterminados, em
relagao aos quais a Administragao limitou-se a conceituar o desempenho de
servidor em estdgio probatério como bom, regular ou ruim, sem, todavia,
apresentar os elementos que conduziram a esse conceito” (ROMS n2 19.210-
RS, rel. Min. Feliz Fischer, 52 Turma do STJ, DJU de 10.04.2006, p. 235)

Por amor aos debates, recorde-se o disposto no caput de seu artigo 32 o seguinte:

“Art. 32 A licitagdo destina-se a garantir a observdncia do principio
constitucional da isonomia, a sele¢do da proposta mais vantajosa para a
administragdo e a promogdo do desenvolvimento nacional sustentdvel e serd
processada e julgada em estrita conformidade com os principios bdsicos da
legalidade, da impessoalidade, da moralidade, da igualdade, da publicidade,
da probidade administrativa, da vinculagdo ao instrumento convocatdrio, do
julgamento objetivo e dos que lhes sdo correlatos.”

O Principio da Isonomia, vinculado ao Principio constitucional da Impessoalidade e expresso no
mencionado artigo 39, da Lei n2 8.666/93, impd&e as licitacdes publicas o dever de serem abertas a
todas as pessoas e empresas interessadas. E todas devem ter tratamento igualitario, sem privilégios
para quem quer que seja porquanto o objetivo do administrador é sempre o interesse publico, Di
Pietro leciona:

“O principio da igualdade constitui um dos alicerces da licitagdo, na medida
em que esta visa, nGo apenas permitir @ Administra¢éo a escolha da melhor
proposta, como também assegurar igualdade de direitos a todos os
interessados em contratar. Esse principio que hoje estd expresso no artigo 37,
XXI, da Constituicdo, veda o estabelecimento de condi¢cbes que implique
preferéncia em favor de determinados licitantes em detrimento dos demais.”
(in DI PIETRO, Maria Sylvia Zanella. Direito Administrativo. 249 edi¢éo — Sdo
Paulo: Atlas, 2011, p. 361).

Desta forma, Antdnio Cecilio Moreira Pires, conclui quanto ao Principio da Impessoalidade que:

“Se a Administracdo Publica, em razdo da isonomia, estd obrigada a tratar
todos no mesmo pé de igualdade, temos que o principio da impessoalidade
vem, em ultima andlise, a concretizar a imposigdo constitucional trazida no
contetdo da isonomia. Isso porque, pelo principio da impessoalidade, a
Administra¢do estd obrigada a pautar seus atos unica e exclusivamente com
vistas ao cumprimento do interesse publico, sendo vedado, portanto, o
estabelecimento de cldusulas ou condi¢ées que imponham privilégios ou
prejuizos a quem quer que seja, de modo a permitir que todos sejam tratados
de forma igualitdria.” (in TANAKA, Sénia Yuriko Kanashiro; PIRES, Anténio
Cecilio Moreira. et. al. Direito Administrativo. Sdo Paulo. Malheiros, 2008, p.
287).


http://www.jusbrasil.com.br/topicos/2186546/artigo-37-da-constitui%C3%A7%C3%A3o-federal-de-1988
http://www.jusbrasil.com.br/topicos/10711282/inciso-xxi-do-artigo-37-da-constitui%C3%A7%C3%A3o-federal-de-1988
http://www.jusbrasil.com.br/legislacao/155571402/constitui%C3%A7%C3%A3o-federal-constitui%C3%A7%C3%A3o-da-republica-federativa-do-brasil-1988
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Lembremos que nas relacdes em que participa o Poder Publico, conforme afirma Maria Sylvia Zanella
Di Pietro: “a Administracdo Publica sé pode fazer o que a lei permite.” (in DI PIETRO, Maria Sylvia
Zanella. Direito Administrativo. 242 edi¢do — Sao Paulo: Atlas, 2011, p. 65).

No mesmo sentido, Hely Lopes Meirelles destaca:

“Na Administracdo Publica ndo hd liberdade nem vontade pessoal. Enquanto
na administragdo particular € licito fazer tudo que a lei ndo proibe, na
Administragdo Publica so é permitido fazer o que a Lei autoriza. A lei para o
particular significa “pode fazer assim”; para o administrador publico significa
“deve fazer assim.” (in MEIRELLES, Hely Lopes. Direito Administrativo
Brasileiro. 329 edigdo. Sdo Paulo: Malheiros, 2006, p. 88).

Ndo pode, agora, inadvertidamente, a Administragdo alterar os critérios previamente estabelecidos no
ato convocatério e criar exigéncia ndo expressa oportunamente.

A decisdo da Sra. Pregoeira revela-se tdo equivocada quanto o Relatdrio em que se baseou e contém
exigéncias que vao de encontro ao disposto no edital, bem como a esséncia da licitacdo; notadamente
subjetiva, ndo garante a observancia do principio constitucional da isonomia, de maneira a assegurar
oportunidade igual a todas as interessadas e possibilitar o comparecimento ao certame ao maior
numero possivel de concorrentes em contrariedade também ao disposto nos artigos 32 e 15, § 79,
inciso I, bem como o inciso |, do artigo 25, todos da Lei n2 8.666/93 (Lei de Licitacbes e Contratos).

Embora seja discricionariedade deste Instituto exigir o que melhor se adeque as necessidades do
Poder Publico, a r. decisdao revela-se excessivamente subjetiva e conduz a restrigdes injustificadas e
contrarias aos principios que regem as licitagdes diante do direcionamento do certame para uma
licitante previamente eleita. Fere, desse modo, o carater competitivo do processo de compras.

O caput e paréagrafo Unico, do artigo 42, do Anexo |, do Decreto n2 3.555/2000, que regula a licitagdo
na modalidade Pregdo, assim dispoe:

“Art. 42 A licitagdo na modalidade de pregdo é juridicamente condicionada
aos principios bdsicos da legalidade, da impessoalidade, da moralidade, da
igualdade, da publicidade, da probidade administrativa, da vinculagdo ao
instrumento convocatdrio, do julgamento objetivo, bem assim aos principios
correlatos da celeridade, finalidade, razoabilidade, proporcionalidade,
competitividade, justo prego, seletividade e compara¢do objetiva das
propostas.

Pardgrafo unico. As normas disciplinadoras da licitagdo serdo sempre
interpretadas em favor da ampliagéo da disputa entre os interessados, desde
que ndo comprometam o interesse da Administracdo, a finalidade e a
seguranga da contratagdo.”

Referido dispositivo legal remete aos principios basilares da licitagdo, em especial o preceito que as
normas disciplinadoras da licitacdo serdao sempre interpretadas em favor da ampliacdo da disputa.
Nota-se que a conduta da Sra. Pregoeira, lastreada em decisdo injustificada, em que pese o respeito
gue nos merece, contraria os principios basilares da economicidade e ampliacdo da disputa, o qual
consequentemente poderd acarretar a proposta menos benéfica para a administracdao publica, de
conseguinte, o fim que se almeja na licitagao.
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Ndo ha cogitar-se, portanto, em ndo atendimento ao solicitado no Edital que ndo traz qualquer
exigéncia de acreditacdo em pardametros e ndo estabelece metodologia a ser seguida, desde que
observada a Portaria GM/MS n2 888/2021, do Ministério da Saude, o que é rigorosamente observado
pela recorrente.

Ndo bastasse, a discricionariedade da Administracdo ndo se confunde com arbitrariedade. A escolha
estd delimitada ndo apenas na Lei como também pela prépria Constituicdo, segundo o artigo 37, XXI,
da Constituicdo Federal que assegura a obtengdo pela Administracdo de uma presta¢do de qualidade
adequada, a discriminagdo, no julgamento da concorréncia, como decidido na Ata deste processo de
compras excede essa limitacdo e é inadmissivel. Nesse sentido, ‘mutatis mutantis’, o julgado pelo STF
na ADI 2.716, Pleno, rel. Min. Eros Grau, j. 29.11.2007, DJe de 06.03.2008, e a jurisprudéncia pacifica
da Corte refletida na Al 837.832 AgRg/MG, 22 T,, rel. Min. Gilmar Mendes, j. em 05.04.2011, DJe de
15.04.2011.

A recorrente cumpriu os requisitos dos incisos VI e VII, do artigo 42, da Lei n2 10.520/2002 para todos
os itens em que pretendia concorrer, sem exce¢do, 0 que comprova de modo sobranceiro a
regularidade da participagao da recorrente na sessao.

Para concluir, mais uma vez, frise-se que o Relatério Técnico constata que a avaliagdao nao observa a
metodologia de ensaio de referéncia apresentada pela recorrente e deixa de atentar para o fato de
gue os métodos normalizados disponibilizados pela “USEPA Environmental Protection Agency”, pelo
“Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater”, ou pelos entes citados no artigo
22 da Portaria GM/MS n2 888/2021, do Ministério da Salde, incluso seu § 32, possuem controles de
qualidades préprios e para que haja concordancia na referéncia adotada deve-se seguir apenas uma
das metodologias, no caso, a metodologia de referéncia mencionada pelo licitante fornecedor.

Demais disso, a pregoeira ou a autoridade superior é facultado, em qualquer fase da licitagao, a
promocdo de diligéncia destinada a esclarecer ou complementar a instru¢do do processo e ab initio a
recorrente franqueou suas dependéncias para a realizagdo de diligéncias no local onde os servicos de
anadlises laboratoriais serdo executados sendo que esta r. Administracdo sequer manifestou interesse
em realizar visitas técnicas para melhor averiguar a qualidade dos trabalhos.

Dos Pedidos.

Diante todo o exposto acima, esta Administracdo, por se tratar de um Orgdo Publico, por ser um Ato
Administrativo o Pregao em epigrafe, o Artigo 72 da Constituicdo Federal deixa claro que devera ser
obedecido aos Principios da Legalidade, Impessoalidade, Moralidade, Publicidade, Eficiéncia, e, sendo
assim, esta licitante recorrente requer:

1 - Ajuntada dos documentos em anexo a complementar os anteriormente exibidos;
2 - Seja atestada a comprovacdo suficiente da capacidade técnica da recorrente;

3 - Seja julgado totalmente PROCEDENTE o recurso em aprego para seja ANULADO o Julgamento da
proposta que declarou desclassificada e inabilitada a empresa ora recorrente ACQUA BOOM
SANEAMENTO AMBIENTAL LTDA. que apresentou o menor pre¢o para o objeto descrito no certame,
de conseguinte, seja declarada a classificagdo desta uUltima e observada sua colocagdo na fase de
lances;
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4 — Seja revogada a decisdo de decretou a empresa terceira colocada na fase de lances, CONTROLE
ANALITICO ANALISES TECNICAS LTDA. vencedora do certame;

5 - Seja dada a continuidade do certame, aplicando-se a Lei;

6 - Requer, ainda, seja exibido por esta Administracdo a qualificacdo profissional de sua equipa técnica,
especialmente quanto a capacidade de verificacdo dos equipamentos necessarios em conformidade
com as Normas do INMETRO, e, se necessario, copia integral do presente processo para medidas
futuras, sejam elas perante drgdos fiscalizadores como o Tribunal de Contas do Estado de S3o Paulo,
ou se for o caso, medidas judiciais cabiveis.

Nestes Termos,
Pede e Espera Deferimento.
Araraquara, 23 de agosto de 2021.

Sécio Proprietario

104.233.577/0001-02!

ACNUA BOOM SANEAMENTO
AMBIENTAL LTDA. -

AVENIDA SFANTE DOM MENRIQUE, 404
VILA JOSE BOMS ACIO - CEP 14802040
|_ ARARAQUARA - 8P _J
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de Onda Variado
Parametro: 1,4 Diclorobenzeno
Faixa: 0,12 100 ug/t

Mass Spectrometry
2. Matriz

3. Equipamentos/ Instrumentos

Agua bruta, agua tratada, gua para consumo humano e efluente.

1. Metodologia Validada Determinagéo de n-Carbamatos por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia com Detector de Comprimeto

Nome do Metodo de Ensaio: USEPA Method 8270 D Semivolatile Organic Compounds By Gas Chromatography/

5. Periodo de realizagdo
17/08/2020 a 31/08/2020

6. Aprovagao/ Parecer Técnico

7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado

8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

Visto do Analista Responsavel:

Nome Caddigo Certificado Incerteza
Cromatégrafo Liquido Agillent 1110 Séries AB-EQ-560 RQCL-200616ARF/2020 -
Microsseringa 10 uL AB-EQ-429 EVV-10287 - 10/2018 +0,5uL
Microsseringa 25 uL AB-EQ-423 EVV-10287 - 09/2018 +0,05 uL
Microsseringa 50 uL AB-EQ-432 EVV-10287 - 19/2018 +041 uL
Microsseringa 100 uL AB-EQ-425 EVV-10287 - 11/2018 +0,5uL
Microsseringa 500 uL AB-EQ-435 EVV-10287 - 13/2018 +2uL
Microsseringa 2,5 mL AB-EQ-455 EVV-10287 - 14/2018 + 0,01uL
Baldo Volumétrico 10 mL BA-046 VD-05160-/17 +0,0061 mL
Baldo Volumétrico 25 mL BA-069 R8265/20 +0,0099 mL
4. Padroes/Reagentes

Nome Cadigo Validade Certificado Incerteza
Carbamates LC Standard 4400 27/06/2024 62719 +4.1 ug/mL
Acido Acético grau HPLC 4444 22/11/2023 219564 N/A
Metanol grau HPLC 110 11078307 N/A

\\
\
\
\

Data: 31/08/2020

Visto do Aprovador:

Data: 31/08/2020
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Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 17/08/2020
Resultados
Entrada de dados
; Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
1 0,000 #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
2 0,000 #DIV/O! #DIV/O! #DIV/O!
3 0,000 #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
4 0,000 #DIV/O! #DIV/O! #DIV/O!
5 0,000 #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MMQ
Legenda: Data da execugéo: 17/08/2020
Resultados
Entrada de dados
Concentragao Resposta Média Desvio RSD(%) Variancia C=5uy/5s"
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc #DIVIO!
0,000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 #DIV/O! 0 Can 0,6838
0,000 0,000 0,000 0,000 0,0000 0,0000 #DIV/0! 0
0,000 0,000 0,000 0,000 0,0000 0,0000 #DIV/0! 0
0,000 0,000 0,000 0,000 0,0000 0,0000 #DIV/0! 0
0,000 0,000 0,000 0,000 0,0000 0,0000 #DIV/O! 0
Xmed 0 N 15 Média 0 #DIV/O!
Ymed 0
r | #DIV/0!
Regressao linear Equagdo
zy* 0 Zxy 0 Y=a+bx
r #DIV/O! X 0 R | #DIV/0!
b #DIV/0! linear Zy 0
a #DIV/O! angular X’ 0
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIVIO! 0,000 0,000 #DIV/0!
1 0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIVIO! #DIV/0! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/O!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIVIO! 0,000 0,000 #DIV/0!
2 0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIVIO! #DIV/0! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/O!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIVIO! 0,000 0,000 #DIV/0!
3 0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIVIO! #DIV/0! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/O!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/O!
4 0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIVIO! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/O!
5 0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIVIO! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 #DIV/O! #DIV/O! 0,000 #DIV/O! 0,000 0,000 #DIV/0!
Sy 0 | soma | #owvo | Soma | #DIVO! |
S, 0
S, 0
Sresy #DIVIO!
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Grafico de residuos

Regressdo linear

1,000 1,000
0,900 0,900
0,800 0,800
0,700 0,700
0,600 0,600
0,500 0,500
0,400 0,400
0,300 0,300
0,200 0,200
0,100 0,100
0,000 0,000
0,00 020 0,40 0,60 0,80 1,00 000 010 020 030 040 050 060 070 08 090 1,00
Conclusao:

Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de
calibragéo.

Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execugéo: 18/08/2020
Resultados
Entrada de dados
Concentragio Resposta Desv. padrao L.D. L.Q
(ug/t) p (s) (unidade) (unidade)
#DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
Desv. Padrao (s) #DIV/0!
Média (Xr,) #DIV/O!

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,001 mg/t
LQ: 0,002 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista Aprovador
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Repetitividade |
Legenda: Data da execugéo: 19/08/2020
Resultados
Entrada de dados
N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. C.V.
1 0,0000
A 2 0,0000
E 3 0,0000
< 4 0,0000 0,00 0,000 #DIV/0!
5 0,0000
6 0,0000
7 0,0000
1. 1
218 2
~12]8 s
\“2" S §| 4 0,00 #DIV/0! #DIV/0!
pd g 5
6
7
1
2
™ 3
g 4 0,00 #DIV/0! #DIV/0!
z 5
6
7
Limite de repetitividade Limite de repetitividade Limite de repetitividade
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3
tiab (95%) 1,94 tiab (95%) 1,94 tiab (95%) 1,94
n 7 n 7 n 7
S 0,00000 s #DIV/0! ] #DIV/0!
r 0,00000 r #DIV/0! r #DIV/0!
Conclusao:

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,00 . L A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
® 1
| & i 2
s| © S 3
B 8 S
N D 4
2| - S :
"y e % S -
HE -
z 0,00 0,000 0,000000000
@ 1 0,0000
S 2 0,0000
s = o
s 2 = 3 0,0000
cs| o S 4 0,0000
2| = o
5 © S 5 0,0000
E 6 0,0000
= 7 0,0000
Limite de reprodutibilidade DPRY coomeg]_#NOMI | PRy = 11050l
Nivel 1 HORRAT #DIV/0!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. #DIV/0!
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

0,00 . . A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
® 1
gl . 2
s| © 8 3
G ® 8
s| o 2 4
2 S .
~| © g N -
gl |3 -
z 0,00 0,000 0,000000000
@ 1 0,0000
S 2 0,0000
; o =
o = N 3 0,0000
g : &
® 2 5 4 0,0000
2| = S
5 © S 5 0,0000
[ 6 0,0000
= 7 0,0000
- (1 Ml
Limite de reprodutibilidade PR o] #NOwr | DPRy = 7/ 4-0loel
Nivel 2 HORRAT #DIV/0!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sr 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. #DIV/0!
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,00 . . A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
® 1
| 2 o 2
S O ol 3
3| 8 S
o D 4
2| < S :
w|O| & Y
- 8 6
3 =
= = 7
z 0,00 0,000 0,000000000
@ 1 0,0000
x 2 0,0000
o g Q
o = N 3 0,0000
o ) N
© @ @ 4 0,0000
o S
5 © S 5 0,0000
[ 6 0,0000
= 7 0,0000
Limite de reprodutibilidade DPRI (esrico) | #NOM!_| PRy = 5(1-05logl)
Nivel 3 HORRAT #DIV/0!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sk 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. #DIV/0!
Concluséo:

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 25/08/2020
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0000 #DIV/0!
T 3 2 0,0000 #DIV/0!
= 3
= 0,0000 !
= 3 2\ 0,00 #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
4 0,0000 #DIV/0!
5 0,0000 #DIV/0!
§ 6 0,0000 #DIV/0!
g |8 1 0,0000 #DIV/O!
7] g 2 0,0000 #DIV/0!
N > o —~
— S 0,0000 IV/0!
9 % & % 3 #D 0,00 #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
2| =t 4 0,0000 #DIV/0!
5 0,0000 #DIV/0!
6 0,0000 #DIV/0!
1 0,0000 #DIV/0!
2 0,0000 #DIV/0!
™
hild =y 0,0000 !
S % 3 #DIVIO 0,00 #DIV/O! #DIV/O! #DIV/O!
= = 4 0,0000 #DIV/0!
5 0,0000 #DIV/0!
6 0,0000 #DIV/0!
FCrec #DIV/O! FL— _ 1
frec #DIV/0! rer — f[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista

Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Concentragao
F Fh cri t t
(unidade) h,calc h,crit calc tab
Nivel 1 #DIV/0! 5,050 #DIV/0! 1,810
Nivel 2 #DIV/O! 5,050 #DIV/0! 1,810
Nivel 3 #DIV/0! 5,050 #DIV/0! 1,810
Concluséo:

Se Fcqc < Frap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,000 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
n 1 0,0000 Fhcalc #DIV/0!
g 2 0,0000 Frat 5,050
£ 3 0,0000
3 0,000 0,000 0,000000000
o 4 0,0000
©
8 5 0,0000
o
6 0,0000
1 0,0000
N
T 2 0,0000
IS
£ 3 0,0000
2 0,000 0,000 0,000000000
o 4 0,0000
©
8 5 0,0000
a
6 0,0000
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
J & ) i 2,185 #DIV/O!
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
0,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 0,0000 Fhcalc #DIV/O!
N
£ 2 0,0000 Fhci 5,050
IS
I 3 0,0000
S 0,000 0,000 0,000000000
o 4 0,0000
©
3 5 0,0000
o
6 0,0000
1 0,0000
N
IS 2 0,0000
IS
£ 3 0,0000
a9 0,000 0,000 0,000000000
o 4 0,0000
©
] 5 0,0000
o
6 0,0000
Se Fcalc > Ftab :
ooy, [%i1 — %z tcalc #DIV/0! Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J(si . si) tian 2,027 #DIV/0!
Se Fcalc < Ftab .
. [%i4 — %ol tcalc #DIV/0! Vi %
cote =
(5 o tap 1810 10 0,000000000
Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tap, €Ntd0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.

Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
0,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
N 1 0,0000 Fhcalc #DIV/0!
é 2 0,0000 Fhrt 5,050
13 3 0,0000
8 0,000 0,000 0,000000000
9 4 0,0000
K 5 0,0000
o
6 0,0000
1 0,0000
N
B 2 0,0000
€
I 3 0,0000
a 0,000 0,000 0,000000000
o 4 0,0000
©
K] 5 0,0000
a
6 0,0000
Se Fca\c > F!ab :
oy [ %11 — %l tcalc #DIV/0! Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J(;ﬁ"f; + 3k tiao 2,080 #DIVIO!
Se Fca\c < F‘ab .
. tcalc #DIV/0! Vi %
tian 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F,c < Fup as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fip as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 27/08/2020 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 22.3 °C Visto:
Método: n-Carbamatos
Paramentro:

Padrao:

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem #VALOR!
Reprodutibilidade 0,0000
Recuperagéo #DIV/0!
Curva de calibragao #DIVIO!

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem #VALOR!
MReprodutibiidade 0,0000
5 |
URecuperagao #DIV/O! U, #VALOR!
Mce #DIV/0!
CRec
Ccal
Calculo da incerteza expandida (U)
u M x k Y= [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

Reprodutibilidade

| |
| Amostragem |
N oo ]

Canal

Cre \l/
- C

il / B, s

, CanaICC |/ \l/

recmax / /]

C Co

Concentracéo
do analito

recmax

f

Calibracédo
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Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Analise 1 e 2: Thalita V. S. Moraes

|Anélise 3 e 4: Juliana Lopes de Oliveira

Descricéo do local
da coleta

PO1 P02 P03 P04 P05 P06

PO7

Andlise 1

Andlise 2

Andlise 3

Analise 4

Di (1)

Di (2)

X; (1)

X; (2)

di (1)

di (2)

d

RSD (%)
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Componente da Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Dados extraidos da validag&o

o
o

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,000

0,000000000

Thalita V. S. Moraes | Thalita V. S. Moraes Jo

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

N[O~ |WIN|FRIN|O|O|A~lWIN

0,00

0,00

0,000

0,000000000

o

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,000

0,000000000

Thalita V. S. Moraes | Thalita V. S. Moraes |o

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

N[Ol |WIN|FRIN|IO|ORIWIN

0,00

0,00

0,000

0,000000000

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94
n 7
Sg| 0,000000000
R 0
URepro 0
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Componente de Recuperacéao
Legenda: u 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados rec . —
Entrada de dados n. Urgcma'x + frgcmin]
Dados extraidos da validagéo
Intervalo de recupercgéo (%) 80,00 a 120,00 | | frecmax = | #DIV/0! |
S= 1,00
n= 6 | frecmn=| #DIVIO! |
(f recmax ~ f recmin) #DIV/0!
(f recmax +f recmin) #DIV/0!
| Upee = | #Divior |
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Componente de Curva de Calibracdo

Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B,=b= | #DIvio! | s.= | o000 |
S=S,=| 1,000 p= 2

s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | o000 |

i 1 1 I:'CD —C)?

B, \ o S

#DIV/0! Bz #DIV/0!

| uCy)=| #Divior |(nidade)
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8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parametro; Fluoreto
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021
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Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,0201
1 0,005 0,0203 0,020 0,000 1,000 1,000
0,005 0,0202
0,5 0,2060
2 0,5 0,2029 0,205 0,002 0,679 1,148
0,5 0,2064
1,0 0,3393
3 1,0 0,3421 0,342 0,002 0,940 1,051
1,0 0,3441
5,0 1,5109
4 5,0 1,5048 1,503 0,010 0,862 1,096
50 1,4919
10,0 3,2437
5 10,0 3,2363 3,243 0,007 0,963 1,033
10,0 3,2497
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MmMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragio Resposta Media Desvio RSD(%) Varidncia C = s%yuEs”
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 0,6331
0,005 0,0201 0,0203 0,0202 0,0202 0,0001 0,50% 0 Ceap 0,6838
0,500 0,206 0,203 0,206 0,2051 0,0019 0,93% 0
1,000 0,339 0,342 0,344 0,3418 0,0024 0,71% 0
5,000 1,511 1,505 1,492 1,5025 0,0097 0,65% 0
10,000 3,244 3,236 3,250 3,2432 0,0067 0,21% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 0,50%
Ymed 0
r | 0,9981
Regressao linear Equagdo
2y’ 39 Zxy 121 Y=a+bx
r 0,993 Zx 50 R? 0,9985
b 0 linear zy 16
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XK (XrKeea)” r¥mee) (xeX)*(yry) Y rfysl “ ;l;) (e Ymea¥)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,020 0,995 0,990 -0,322 0,320 0,013 0,007 0,104 0,108 0,000 0,000 53,570
1 0,01 0,020 0,995 0,990 -0,322 0,320 0,013 0,007 0,103 0,108 0,000 0,000 55,008
0,01 0,020 0,995 0,990 0,322 0,320 0,013 0,007 0,103 0,108 0,000 0,000 54,334
0,50 0,206 -0,500 0,250 -0,136 0,068 0,171 0,035 0,018 0,029 0,103 0,042 20,677
2 0,50 0,203 -0,500 0,250 -0,139 0,069 0,171 0,032 0,019 0,029 0,101 0,041 18,861
0,50 0,206 0,500 0,250 0,135 0,068 0,171 0,036 0,018 0,029 0,103 0,043 20,912
1,00 0,339 0,000 0,000 -0,003 0,000 0,330 0,009 0,000 0,000 0,339 0,115 2,846
3 1,00 0,342 0,000 0,000 0,000 0,000 0,330 0,012 0,000 0,000 0,342 0,117 3,695
1,00 0,344 0,000 0,000 0,002 0,000 0,330 0,014 0,000 0,000 0,344 0,118 4,301
5,00 1,511 4,000 16,000 1,169 4,676 1,604 0,093 1,367 1,592 7,555 2,283 5779
4 5,00 1,505 4,000 16,000 1,163 4,652 1,604 0,099 1,352 1,592 7,524 2,264 6,159
5,00 1,492 4,000 16,000 1,150 4,600 1,604 0,112 1,323 1,592 7,460 2,226 6,964
10,00 3,244 9,000 81,000 2,902 26,117 3,196 0,048 8,421 8,144 32,437 10,522 1,504
5 10,00 3,236 9,000 81,000 2,894 26,050 3,196 0,041 8,378 8,144 32,363 10,474 1,273
10,00 3,250 9,000 81,000 2,908 26,171 3,196 0,054 8,456 8,144 32,497 10,561 1,692
Sy 295 | soma | 0 Soma | 29,621 |
S, 30
Sy 93
Sresy 0
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afi ii ~ . y =0,3184x + 0,0115

Griafico de residuos Regress3o linear 18 O
0,080 3,500
0,060 3000
0,040
0,020 2,500
0,000 2000
-0,0200; 00
-0,040 1,500
-0,060 Lo
-0,080
-0,100 0,500
-0,120 0000

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00

Conclusao:
Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de

calibragéo.
Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execug&o: 08/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0054
0,0053
0,0051
0.005 0,0049 0,000 0,001 0,002
0,0048
0,0048
0,0049
Desv. Padrao (s) 0,00024
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,001 mg/t
LQ: 0,002 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista Aprovador
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Repetitividade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Data da execugéo:

14/06/2021

Nivel 1

N° Replicatas

Resultado Média

Desv. Pad. C.V.

0,0054

0,0053

0,0051

0.005 mg/{

0,0049 0,01

0,0048

0,0048

0,0049

0,000 0,00%

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

0,9976

0,9972

0,9948

0,9981 1,00

1 mg/l

0,9976

0,9987

0,9899

0,003 0,30%

Nivel 3

9,9884

9,8976

9,8864

9,8978 9,92

10 mg/{

9,8762

9,8925

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

9,9992

0,051 0,51%

Concluséo:

Limite de repetitividade
Nivel 1

Limite de repetitividade
Nivel 2

Limite de repetitividade
Nivel 3

tiab (95%) 1,94

tiab (95%) 1,94

tiab (95%) 1,94

n 7

n 7

n 7

s 0,00000

s| 0,00300

s 0,05100

r 0,00000

r] 0,00823

r 0,13992

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista

Aprovador




A

ACQUA BOOM

PLAMILHA DE CALCULOS DE VALIDACAO E VERIFICAGCAO DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

7/19

Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

Nivel 1

0.005 mg/l

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

Operador:
Caroline D'Arc

15/06/2021

0,0050

0,0048

0,0049

0,0049

0,0051

0,0052

0,0054

Operador:
Amanda Zago

14/06/2021

0,0054

0,0053

0,0051

0,0049

0,0048

0,0048

N|[O|O|RA|WIN|RFRIN|O|O]R]|WIN]F

0,0049

0,01

0,000

0,000000047

Limite de reprodutibilidade
Nivel 1

tiab (95%)

1,94

n

7

Sk

0,000

R

0,00000

DPRr =C.V.

0,00%

Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

DPRr (tedrico)

#VALOR!

HORRAT

#VALOR!

DPRy = j::i-D,E]Dgﬂ:'

Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
1 mgl/l ) s A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,9986
o 2 0,9978
N i
o g S 3 0,9912
= &
® o S 4 0,9875
(] =) o
8— 2 rs) 5 0,9972
N © —
= o 6 0,9984
>
= 2
z ! 0,999 1,00 0,004 0,000013818
1 0,9976
o) 2 0,9972
o (o) I
o S o 3 0,9948
S N
© 3 S 4 0,9981
a2l s = 5 0,9976
o £ 3 ’
< 6 0,9987
7 0,9899
1 Ml
Limite de reprodutibilidade DPRT e | #VALORT | DPRy = 7/4-05loel
Nivel 2 HORRAT #VALOR!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,004
R 0,01097
DPRr =C.V. 0,40%
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

10 mg/l

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

Operador:

Nivel 3

Caroline D'Arc

15/06/2021

10,0010

10,0012

9,9889

9,8689

9,7862

9,7898

10,0010

Operador:

Amanda Zago

14/06/2021

9,9884

9,8976

9,8864

9,8978

9,8762

9,8925

N[O|O|R|WIN|FRIN]|O|O|R|WIN]|PF

9,9992

9,92

0,077

0,005975083

Conclusao:

Limite de reprodutibilidade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

n

7

Sk

0,077

R

0,21126

DPRr =C.V.

0,78%

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista

DPRr (tedérico)

#VALOR!

HORRAT

#VALOR!

DPRr = ;.ii-D,S]ngEf'

Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0000 0,00540 108,00
T Sls 2 0,0000 0,00510 102,00
= 51 E
2 © 0,0000 0,00490 ,
3 98,00 0,01 10167 | 0000 | 0,00%
4 0,0000 0,00480 96,00
5 0,0000 0,00510 102,00
6 0,0000 0,00520 104,00
S S 1 0,0000 0,99820 99,82
N
g % 2 0,0000 0,99860 99,86
N1 & |2 = 3 0,0000 0,99760 99,76
o E |lol«]D . : . 1,00 99,79 0,001 0,10%
% SRSt £ 4 0,0000 0,99920 99,92 ’
5 0,0000 0,99740 99,74
6 0,0000 0,99620 99,62
1 0,0000 9,99540 99,95
2 0,0000 9,98560 99,86
™
hild = 3 0,0000 9,85760 98,58
[ =2 k=) . 9,91 99,08 0,065 0,66%
% —]E 4 0,0000 9,86510 98,65 ’
5 0,0000 9,86510 98,65
6 0,0000 9,87620 98,76
FCrec 0,00998 FL— _ 1
frec 100,18 rer — f[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Concentragao
F Fh cri t t
(unidade) h,calc h,crit calc tab
Nivel 1 0,005 1,467 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 1,644 5,050 1,732 1,810
Nivel 3 10,00 2,493 5,050 0,000 1,810
Concluséo:

Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0054 Fhcalo 1,467
g 2 0,0051 Frat 5,050
£ 3 0,0049
3 0,004 0,000 0,000000046
o 4 0,0048
©
8 5 0,0051
o
6 0,0052
1 0,0054
N
T 2 0,0053
IS
£ 3 0,0051
2 0,004 0,000 0,000000067
o 4 0,0049
©
8 5 0,0048
a
6 0,0048
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
JG 5 ts 2185 4DIVIO)
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 0,9982 Fhcalc 1,644
N
£ 2 0,9986 Fhci 5,050
IS
I 3 0,9976
S 0,832 0,001 0,000001099
o 4 0,9992
©
3 5 0,9974
o
6 0,9962
1 0,9976
N
IS 2 0,9972
IS
£ 3 0,9948
a9 0,831 0,001 0,000001807
o 4 0,9981
©
® 5 0,9976
o
6 0,9987
Se Fcalc > Ftab .
P C VS P t calc 1,732 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
J(bt o 2) teo 2,027 1206
Se Fcalc < Ftab :
P %0 — %o tcalc 1,732 Vi SZ
cote = e
<@ tan tp 1810 10 0,000001000

Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.
Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.
Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
1 9,9954 Fhcalc 2,493
N
£ 2 9,9856 Fherit 5,050
€
€ 3 9,8576
S 8,242 0,065 0,004178248
o 4 9,8651
©
K] 5 9,8651
o
6 9,8762
1 9,9884
N
B 2 9,8976
€
£ 3 9,8864
a 8,242 0,041 0,001676122
o 4 9,8978
©
K] 5 9,8762
a
6 9,8925
Se Fca\c > Flab :
tomrey [%10 — % tcalc 0,000 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
(i35 s 2,080 981
Se Fca\c < F:ab .
- tcalc 0,000 Vi s?
tiab 1,810 10 0,002953000

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:

Método: Anions_ICS
Paramentro: Fluoreto
Padrao: Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,0238
Reprodutibilidade 0,0020
Recuperagéo 0,0053
Curva de calibragao 18,1606

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem 0,0238

MReprodutibilidade 0,0020

5 0,0053

URecuperagao He 2,38%

Mce 18,1606
CRec
Ccal

Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

| Reprodutibilidade

|
| Amostragem |
N oo ]

Canal
Cre \l/
- Cam

/ B, S
CanaICC |/ \l/

recmax / /]

Calibracédo

Concentracéo
do analito

recmax

f
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16/19 . ...

Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,62 0,62 0,58 0,60 0,68 0,59 0,61
Analise 2 0,63 0,62 0,59 0,57 0,68 0,59 0,61
Analise 3 0,58 0,63 0,58 0,60 0,64 0,62 0,58
Andlise 4 0,59 0,64 0,57 0,68 0,62 0,58 0,59
D, (1) 0,010 0,000 0,010 0,030 0,000 0,000 0,000
D, (2) 0,010 0,010 0,010 0,080 0,020 0,040 0,010
x; (1) 0,625 0,620 0,585 0,585 0,680 0,590 0,610
X (2) 0,585 0,635 0,575 0,640 0,630 0,600 0,585
d; (1) 0,016 0,000 0,017 0,051 0,000 0,000 0,000
d; (2) 0,017 0,016 0,017 0,125 0,032 0,067 0,017
d 0,017 0,008 0,017 0,088 0,016 0,033 0,009
RSD (%) 2,375
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Componente da Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Dados extraidos da validag&o

0.005
mg/l

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

[y

0,01

0,01

0,01

0,00

0,00

Amanda Zago

0,00

0,00

0,01

0,000

0,000000059

0,01

0,01

0,01

0,00

0,00

Amanda Zago

0,00

N[O |WIN|FRIN|O|OR|IWIN

0,00

0,01

0,000

0,000000059

[N
3

Q
=

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

1,00

1,00

0,99

1,00

1,00

Amanda Zago

1,00

0,99

1,00

0,003

0,000009399

1,00

Amanda Zago

1,00

0,99

1,00

1,00

1,00

N[O~ |WIN|FRIN|O|O|R|WIN

0,99

1,00

0,003

0,000009399

Limite de reprodutibilidade

tian (95%) 1,94
n 7
Sg| 0,000004729
R] 1,29745E-05
0,002

uRgpro
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Componente de Recuperacéao
Legenda: u 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados rec . —
Entrada de dadOS n. (_f:r'gcma'x + frecmin]
Dados extraidos da validagéo
Intervalo de recupercéo (%) 80,00 a 120,00 | | frecmax = | 101,67 |
S= 1,00
n= 6 I f recmin = I 99,08 I
(f recmax ~ f recmin) 2159
(f recmax T f recmin) 200,74
| Upee = 0,005 |
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Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b=]0,011496 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| ucy=| 18161 |(unidade)
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Data de emissdo: 03/08/2020

8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parametro: Clorito
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021
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Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,0221
1 0,005 0,0219 0,022 0,000 0,873 1,091
0,005 0,0222
0,5 0,0539
2 0,5 0,0542 0,054 0,000 1,072 0,907
0,5 0,0547
1,0 0,0927
3 1,0 0,0958 0,095 0,002 0,808 1,118
1,0 0,0950
5,0 0,3856
4 5,0 0,3881 0,388 0,002 0,894 1,080
50 0,3895
10,0 0,8259
5 10,0 0,8264 0,826 0,001 0,780 1,127
10,0 0,8242
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragao Resposta Média Desvio RSD(%) Variancia C=suy/5s"
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 04873
0,005 0,0221 0,0219 0,0222 0,0221 0,0002 0,69% 0 Cub 0,6838
0,500 0,054 0,054 0,055 0,0543 0,0004 0,74% 0
1,000 0,093 0,096 0,095 0,0945 0,0016 1,70% 0
5,000 0,386 0,388 0,390 0,3877 0,0020 051% 0
10,000 0,826 0,826 0,824 0,8255 0,0012 0,14% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 0,63%
Ymed 0
r | 0,9981
Regressao linear Equagdo
zy 3 Zxy 31 Y=a+bx
r 0,993 =X 50 R | 0,9986
b 0 linear Iy 4
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,022 -0,995 0,990 -0,072 0,072 0,013 0,009 0,005 0,007 0,000 0,000 71,418
1 0,01 0,022 -0,995 0,990 -0,073 0,072 0,013 0,009 0,005 0,007 0,000 0,000 69,867
0,01 0,022 -0,995 0,990 0,072 0,072 0,013 0,009 0,005 0,007 0,000 0,000 72,194
0,50 0,054 -0,500 0,250 -0,041 0,020 0,053 0,001 0,002 0,002 0,027 0,003 2611
2 0,50 0,054 -0,500 0,250 -0,040 0,020 0,053 0,002 0,002 0,002 0,027 0,003 3,182
0,50 0,055 -0,500 0,250 0,040 0,020 0,053 0,002 0,002 0,002 0,027 0,003 4,134
1,00 0,093 0,000 0,000 -0,002 0,000 0,093 0,000 0,000 0,000 0,093 0,009 0,146
3 1,00 0,096 0,000 0,000 0,001 0,000 0,093 0,003 0,000 0,000 0,096 0,009 3,495
1,00 0,095 0,000 0,000 0,001 0,000 0,093 0,002 0,000 0,000 0,095 0,009 2,630
5,00 0,386 4,000 16,000 0,291 1,164 0413 -0,027 0,085 0,101 1,928 0,149 6,602
4 5,00 0,388 4,000 16,000 0,294 1,174 0,413 -0,025 0,086 0,101 1,941 0,151 5,997
5,00 0,390 4,000 16,000 0,295 1,180 0413 -0,023 0,087 0,101 1,948 0,152 5,658
10,00 0,826 9,000 81,000 0,731 6,583 0,813 0,013 0,535 0517 8,259 0,682 1,559
5 10,00 0,826 9,000 81,000 0,732 6,587 0,813 0,013 0,536 0517 8,264 0,683 1,620
10,00 0,824 9,000 81,000 0,730 6,567 0,813 0,011 0,532 0,517 8,242 0,679 1,350
Sy 295 | soma | o | Soma | 1,879 |
S,y 2
Sy 24
Sresy -2
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L ge , - y =0,0801x + 0,0125

Grafico de residuos Regressio linear R? = 0,981
0,020 0,900
0,015 0,800
0,010 0,700
0,005 0,600
0,000 0,500
-0,0050; 00 g
-0,010 0,400
0,015 0,300
0,020 0,200
0,025 0,100
0,030 0,000

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00

Conclusao:
Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de

calibragéo.
Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execug&o: 08/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0048
0,0049
0,0046
0.005 0,0047 0,000 0,000 0,001
0,0047
0,0049
0,0046
Desv. Padrao (s) 0,00013
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,000 mg/t
LQ: 0,001 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista Aprovador
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Repetitividade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

Data da execugéo:

14/06/2021

Nivel 1

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad. C.V.

0,0048

0,0049

0,005

0,0046

0,0047

0,0047

0,0049

0,0046

0,00

0,000 0,00%

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

1,1660

1,1371

1,1754

1,1253

1,1254

1,1856

1,1421

1,15

0,025 2,17%

Nivel 3

10,1049

10,1112

10,1521

10

10,1113

10,1098

10,1076

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

10,1121

10,12

0,016 0,16%

Concluséo:

Limite de repetitividade
Nivel 1

Limite de repetitividade

Nivel 2

Limite de repetitividade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

tiab (95%)

1,94

tiab (95%) 1,94

n

7

n

7

n 7

S

0,00000

S

0,02500

s 0,01600

r

0,00000

r

0,06859

r 0,04390

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,01 ) . .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,0050
o 2 0,0048
C < =
S o i 3 0,0049
s| g > 4 0,0049
sl ¢ 5 5 0,0051
- ] =
= o 6 0,0052
= 7 0,0054
z 0,00 0,000 ]0,000000051
1 0,0048
o 2 0,0049
—_ 2 by
o & N 3 0,0046
G N
sl S 5 4 0,0047
a2l s S 0,0047
O £ 3 > :
< 6 0,0049
7 0,0046
Limite de reprodutibilidade DPRY o] 4,420 | PRy = J1L-050eC)
Nivel 1 HORRAT #DIV/0!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. #DIV/0!
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.
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Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
1,00 . . A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 1,1176
o 2 1,1852
N i
s| 3 N 3 1,1284
3 &
s | o 3 4 1,1124
(] =) o
2 o rs) 5 1,2135
N o @ i
5 o 6 1,1198
>
= 1,1454
z ! 1,15 0,031 0,000978126
1 1,1660
o 2 1,1371
o (o) I
s| S e 3 1,1754
ks © q
o 3 I 4 1,1253
) 3 S 5 1,1254
o £ 3 ’
< 6 1,1856
7 1,1421
1 Ml
Limite de reprodutibilidade PRI o] 2000 | DPRy = 7/ 4-0sloel
Nivel 2 HORRAT | 0,0134783
tiab (95%) 1,94
n 7
Sr 0,031
R 0,08505
DPRr =C.V. 2,70%
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
10,00 . - S
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 10,1000
o 2 10,1221
.. —
5| S N 3 10,1125
S N
® o S 4 10,1455
(] =) o
=S 2 5 5 10,1112
x| O @ =
3 O 6 10,1132
=2 7 10,2112
z 10,12 0,029 0,000857005
1 10,1049
o 2 10,1112
S (o)) —
S N & 3 10,1521
o N
sl1 8 P 4 10,1113
sl s = 5 10,1098
¢ £ 3 '
< 6 10,1076
7 10,1121
Limite de reprodutibilidade DPRI (esrico) | 1414 | DPRr = 5(1-05logl)
Nivel 3 HORRAT | 0,0020263
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,029
R 0,07956
DPRr =C.V. 0,29%
Conclusao:

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0000 0,00540 108,00
T Sls 2 0,0000 0,00510 102,00
= 51 €
o 0,0000 0,00490 )
z 3 98,00 0,01 10167 | 0000 | 0,00%
4 0,0000 0,00480 96,00
5 0,0000 0,00510 102,00
6 0,0000 0,00520 104,00
S § 1 0,0000 1,17540 117,54
N
g % 2 0,0000 1,15420 115,42
N1 & |2 = 3 0,0000 1,17150 117,15
o E lol«]D : - . 1,14 114,25 0,029 2,54%
HEk £ 7 0,0000 1,13210 113.21 °
5 0,0000 1,11130 111,13
6 0,0000 1,11020 111,02
1 0,0000 10,11230 101,12
2 0,0000 10,10210 101,02
™
hild = 3 0,0000 10,11250 101,13
[ ©lo> . 10,12 101,15 0,014 0,14%
2 = |8 7 0,0000 10,14230 101,42 ’
5 0,0000 10,11110 101,11
6 0,0000 10,11230 101,12
FCrec 0,00946 F L- _ 1
frec 105,69 rer — ?[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Concentragao
F Fh cri t t
(unidade) h,calc h,crit calc tab
Nivel 1 0,005 3,114 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 1,191 5,050 0,680 1,810
Nivel 3 10,00 1,670 5,050 0,215 1,810
Concluséo:

Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0054 Fhcalo 3,114
g 2 0,0051 Frat 5,050
£ 3 0,0049
3 0,004 0,000 0,000000046
o 4 0,0048
©
8 5 0,0051
o
6 0,0052
1 0,0048
N
é 2 0,0049
£ 3 0,0046
2 0,004 0,000 0,000000015
o 4 0,0047
©
8 5 0,0047
a
6 0,0049
Se Fcalc > Flab :
Comen = AFia = Szl tcalc #DIV/O! \ Para v; > 120, considerar v; = 00
& ) e 2185 #DIVI!
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 1,1754 Fhcalc 1,191
N
£ 2 1,1542 Fhert 5,050
IS
IS 3 1,1715
S 0,947 0,029 0,000837035
o 4 1,1321
©
3 5 1,1113
o
6 1,1102
1 1,1660
N
g 2 1,1371
£ 3 1,1754
a9 0,958 0,027 0,000702735
o 4 1,1253
©
® 5 1,1254
o
6 1,1856
Se Fcalc > Ftab .
. __l®a —msl tcalc 0,680 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
J(bt o 2) tn 2027 1193
Se Fcalc < Ftab .
. |7 — ®al t calc 0,680 Vi %
cate 1 T
my tian 1,810 10 0,000785000

Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.

Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
1 10,1123 Fhcalc 1,670
N
5 2 10,1021 Fherit 5,050
€
e 3 10,1125
8 8,430 0,014 0,000189323
) 4 10,1423
] 5 10,1111
o
6 10,1123
1 10,1049
N
= 2 10,1112
€
IS 3 10,1521
a 8,432 0,018 0,000316083
o 4 10,1113
©
] 5 10,1098
a
6 10,1076
Se Fca\c > Flab :
tomrey [%10 — % tcalc 0,215 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J (5 + 5t2) tap 2,080 11,20
Se Fca\c < F:ab .
- tcalc 0,215 Vi s?
tiab 1,810 10 0,000260000

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:

Método: Anions_ICS
Paramentro: Clorito
Padrao: Standard Chlorite (C102-) 1000 pg/m{

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,0000
Reprodutibilidade 0,0170
Recuperagéo 0,0248
Curva de calibragao 16,7131

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem 0,0000

MReprodutibilidade 0,0170

5 0,0248

URecuperagao He 1 ’70%

Mece 16,71 31
CRec
Ccal

Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

| Reprodutibilidade

|
| Amostragem |
N oo ]

Canal
Cre \l/
- Cam

/ B, S
CanaICC |/ \l/

recmax / /]

Calibracédo

Concentracéo
do analito

recmax

f
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16/19 . ...

Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 2 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 3 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Andlise 4 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
D, (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
D, (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
x; (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
X (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
d; (1) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio!
d; (2) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio
d #DIv/o! | #pivior | #pivior | #pivior | #pivior | #Divior | #Divior
RSD (%) 0,000
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Componente da Reprodutibilidade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados Urepro
Dados extraidos da validag&o
0,01 N° Replicatas | Resultado| Média | Desv. Pad. Variancia
1 0,00
% 2 0,00
N 3 0,00
£ 4 0,00 0,00 0,000 0,000000016
§ 5 0,00
< 6 0,00
7 0,00
1 0,00
% 2 0,00
N 3 0,00
L 4 0,00 0,00 0,000 0,000000016
é 5 0,00
< 6 0,00
7 0,00
1,00 N° Replicatas | Resultado| Média | Desv. Pad. Variancia
1 1,17
% 2 1,14
N 3 1,18
& 4 1,13 1,15 0,025 0,000600965
é 5 1,13
< 6 1,19
7 1,14
1 1,17
9 2 1,14
N 3 1,18
€ 4 1,13 1,15 0,025 0,000600965
é 5 1,13
< 6 1,19
7 1,14

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94

n 7

Sg| 0,000300490

R] 0,000824418

URrepro 0,017
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Componente de Recuperacéao
Legenda: o 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados Mige =

Entrada de dados

y TL. Urgcma'x + frgcmin]

Dados extraidos da validagéo

| frems= | 11425 |

Intervalo de recupercgéo (%) 80,00 a 120,00 |
S= 1,00
n= 6
(f recmax ~ f recmin) 13109
(f recmax +f recmin) 215,40
| Upee = 0,025 |

| freemn=] 101,15 |
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Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b=[0,012492 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| ucy=| 16,713 |(unidade)
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8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parametro; Bromato
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021
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Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,0364
1 0,005 0,0358 0,035 0,002 0,756 1,134
0,005 0,0334
0,5 0,0446
2 0,5 0,0445 0,045 0,000 1,150 0,666
0,5 0,0445
1,0 0,0695
3 1,0 0,0670 0,068 0,002 1,141 0,726
1,0 0,0665
5,0 0,2640
4 5,0 0,2630 0,262 0,003 0,746 1,136
50 0,2587
10,0 0,5719
5 10,0 0,5653 0,569 0,003 0,834 1,109
10,0 0,5700
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador




(A

PLANILHA DE CALCULOS DE WALIDACAO E VERIFICAGAC DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

ACQUA BOOM 3/19
MMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragao Resposta Média Desvio RSD(%) Variancia C=suy/5s"
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 0,4696
0,005 0,0364 0,0358 0,0334 0,0352 0,0016 4,51% 0 Cub 0,6838
0,500 0,045 0,045 0,045 0,045 0,0001 0,12% 0
1,000 0,070 0,067 0,067 0,0677 0,0016 2,38% 0
5,000 0,264 0,263 0,259 0,2619 0,0028 1,08% 0
10,000 0,572 0,565 0,570 0,5691 0,0034 0,60% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 1,45%
Ymed 0
r | 0,9947
Regressao linear Equagdo
zy 1 Zxy 21 Y=a+bx
r 0,9980 =X 50 R | 0,9959
b 0 linear Zy 3
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,036 -0,995 0,990 -0,031 0,031 0,018 0,018 0,001 0,002 0,000 0,001 98,182
1 0,01 0,036 -0,995 0,990 -0,032 0,032 0,018 0,017 0,001 0,002 0,000 0,001 94,915
0,01 0,033 -0,995 0,990 0,034 0,034 0,018 0,015 0,001 0,002 0,000 0,001 81,848
0,50 0,045 -0,500 0,250 -0,023 0,012 0,045 0,000 0,001 0,001 0,022 0,002 0,879
2 0,50 0,045 -0,500 0,250 -0,023 0,012 0,045 0,000 0,001 0,001 0,022 0,002 1,101
0,50 0,045 -0,500 0,250 0,023 0,012 0,045 0,000 0,001 0,001 0,022 0,002 1,079
1,00 0,070 0,000 0,000 0,002 0,000 0,072 -0,002 0,000 0,000 0,070 0,005 3,328
3 1,00 0,067 0,000 0,000 -0,001 0,000 0,072 -0,005 0,000 0,000 0,067 0,004 6,805
1,00 0,067 0,000 0,000 -0,001 0,000 0,072 -0,005 0,000 0,000 0,067 0,004 7,501
5,00 0,264 4,000 16,000 0,196 0,785 0,287 -0,023 0,039 0,048 1,320 0,070 8,037
4 5,00 0,263 4,000 16,000 0,195 0,781 0,287 -0,024 0,038 0,048 1,315 0,069 8,385
5,00 0,259 4,000 16,000 0,191 0,764 0,287 -0,028 0,036 0,048 1,294 0,067 9,883
10,00 0,572 9,000 81,000 0,504 4,538 0,556 0,016 0,254 0,239 5,719 0,327 2,852
5 10,00 0,565 9,000 81,000 0,498 4,479 0,556 0,009 0,248 0,239 5,653 0,320 1,665
10,00 0,570 9,000 81,000 0,502 4521 0,556 0,014 0,252 0,239 5,700 0,325 2,510
Sy 295 | soma | o | Soma | 0,869 |
Sy 1
Sy 16
Sresy -2
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y =0,0538x + 0,0181

Regressdo linear R?=0,9946

Grafico de residuos

0,030 0,700
0,020 0,600
0,010 0,500
0,000 0,400
-0,0100’ 0,300
-0,020 0,200
-0,030 0,100
-0,040 0,000
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00

Conclusao:

Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de
calibragéo.

Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execugéo:
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0051
0,0052
0,0051
0.005 0,0046 0,000 0,001 0,003
0,0052
0,0047
0,0048
Desv. Padrao (s) 0,00025
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,001 mg/t
LQ: 0,003 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista

Aprovador
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Repetitividade

Legenda:

Resultados

Entrada de dados

Data da execugéo: 14/06/2021

Nivel 1

0,005

N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad.

C.V.

0,0051

0,0052

0,0051

0,0046 0,00 0,000

0,0052

0,0047

0,0048

0,00%

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

1,2658

1,2577

1,2487

1,2599 1,26 0,005

1,2602

1,2611

1,2598

0,40%

Nivel 3

10

9,9987

9,9218

9,9956

9,9945 9,98 0,028

9,9647

9,9951

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

9,9948

0,28%

Concluséo:

Limite de repetitividade Limite de repetitividade Limite de repetitividade

Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3

tiab (95%)

1,94 tiab (95%) 1,94 tiab (95%)

1,94

n

7 n 7 n

7

S

0,00000 s|  0,00500 S

0,02800

r

0,00000 r]f 001372 r

0,07682

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,01 ) . .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,0051
o 2 0,0052
= —
5| 3 N 3 0,0053
g &
g .g & 4 0,0051
sl ¢ 5 5 0,0049
- ] =
= o 6 0,0051
= 7 0,0048
z 0,01 0,000 ]0,000000046
1 0,0051
o 2 0,0052
—_ 2 by
S N o 3 0,0051
G N
sl S 5 4 0,0046
a2l s S 0,0052
O £ 3 > :
< 6 0,0047
7 0,0048
Limite de reprodutibilidade DPRY o] 4,420 | PRy = J1L-050eC)
Nivel 1 HORRAT 0
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. 0,00%
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

1,00 . . A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 1,2715
o 2 1,2821
N i
o g S 3 1,3102
3 &
® ) 5 4 1,2915
& = S
8— o rs) 5 1,2815
N @ i
5 o 6 1,2756
>
= 1,264
z ! ,2648 1,27 0,016 0,000262600
1 1,2658
o 2 1,2577
o (o) I
s| S e 3 1,2487
ks © q
o 3 I 4 1,2599
) 3 S 5 1,2602
o £ 3 ’
< 6 1,2611
7 1,2598
1 Ml
Limite de reprodutibilidade PRI o] 2000 | DPRy = 7/ 4-0sloel
Nivel 2 HORRAT | 0,0062992
tiab (95%) 1,94
n 7
Sr 0,016
R 0,04390
DPRr =C.V. 1,26%
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

10,00

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

Operador:

Nivel 3

Caroline D'Arc

15/06/2021

9,9987

9,9924

9,9896

9,9915

9,9978

9,9945

9,9952

Operador:

Amanda Zago

14/06/2021

9,9987

9,9218

9,9956

9,9945

9,9647

9,9951

N[O|O|R|WIN|FRIN]|O|O|R|WIN]|PF

9,9948

9,99

0,021

0,000428590

Conclusao:

Limite de reprodutibilidade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

n

7

Sk

0,021

R

0,05762

DPRr =C.V.

0,21%

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista

DPRr (tedérico)

1,414

HORRAT

0,0014864

DPRr = ;.ii-D,S]ngEf'

Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
. 1 0,0000 0,00490 98,00
3 Sls 2 0,0000 0,00480 96,00
= 51 E
= S 0,0000 0,00510 102,
3 02,00 0,01 100,33 0,000 0,00%
4 0,0000 0,00520 104,00
5 0,0000 0,00520 104,00
6 0,0000 0,00490 98,00
S S 1 0,0000 1,26050 126,05
N
s % 2 0,0000 1,26210 126,21
N1 & |2 = 3 0,0000 1,25280 125,28
o E |lol«]D . : . 1,26 126,02 0,007 0,56%
5 < |- £ 4 0,0000 1,25290 125,29 ’
5 0,0000 1,26120 126,12
6 0,0000 1,27150 127,15
1 0,0000 9,99270 99,93
2 0,0000 9,92540 99,25
™
hild = 3 0,0000 9,95980 99,60
[ =2 k=) - 9,98 99,77 0,029 0,29%
% —]E 4 0,0000 9,99760 99,98 ’
5 0,0000 9,99390 99,94
6 0,0000 9,99480 99,95
FCrec 0,00920 FL— _ 1
frec 108,71 rer — f[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Concentragao
F Fh cri t t
(unidade) h,calc h,crit calc tab
Nivel 1 0,005 2,348 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 1,497 5,050 0,531 1,810
Nivel 3 10,00 1,096 5,050 0,000 1,810
Concluséo:

Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0049 Fhcalo 2,348
g 2 0,0048 Frat 5,050
£ 3 0,0051
3 0,004 0,000 0,000000030
o 4 0,0052
©
8 5 0,0052
o
6 0,0049
1 0,0051
N
T 2 0,0052
IS
£ 3 0,0051
2 0,004 0,000 0,000000070
o 4 0,0046
©
8 5 0,0052
a
6 0,0047
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
J & ) i 2,185 #DIV/O!
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 1,2605 Fhcalc 1,497
N
£ 2 1,2621 Fhert 5,050
€
€ 3 1,2528
S 1,050 0,007 0,000048087
o 4 1,2529
©
3 5 1,2612
o
6 1,2715
1 1,2658
N
I 2 1,2577
€
£ 3 1,2487
a9 1,048 0,006 0,000032124
o 4 1,2599
©
3 5 1,2602
o
6 1,2611
Se Fcalc > Ftab .
. __l®a —msl tcalc 0,531 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
J(bt o 2) teo 2,027 11,68
Se Fcalc < Ftab .
. |7 — ®al t calc 0,531 Vi %
cote =
<@ tan tp 1810 10 0,000042500
Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.

Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
N 1 9,9927 Fhcalc 1,096
é 2 9,9254 Fhrt 5,050
13 3 9,9598
8 8,312 0,029 0,000846179
o 4 9,9976
©
] 5 9,9939
o
6 9,9948
1 9,9987
N
B 2 9,9218
€
£ 3 9,9956
a 8,312 0,030 0,000927456
o 4 9,9945
©
IS 5 9,9647
a
6 9,9951
Se Fca\c > Flab :
tomrey [%i1 — %ol tcalc 0,000 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J (5 + 5t2) tiao 2,080 11,98
Se Fca\c < F:ab .
A tcak: 0,000 Vi SZ
tian 1,810 10 0,000870500

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:

Método: Anions_ICS
Paramentro: Bromato
Padrio: Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,0000
Reprodutibilidade 0,0040
Recuperagéo 0,0474
Curva de calibragao 11,5362

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem 010000

MReprodutibilidade 0,0040

5 0,0474

URecuperagao He 0’40%

Mece 11 ,5362
CRec
Ccal

Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

| Reprodutibilidade

|
| Amostragem |
N oo ]

Canal
Cre \l/
- Cam

/ B, S
CanaICC |/ \l/

recmax / /]

Calibracédo

Concentracéo
do analito

recmax

f
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Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 2 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 3 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Andlise 4 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
D, (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
D, (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
x; (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
X (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
d; (1) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio!
d; (2) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio
d #DIv/o! | #pivior | #pivior | #pivior | #pivior | #Divior | #Divior
RSD (%) 0,000
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Componente da Reprodutibilidade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados Urepro
Dados extraidos da validag&o
0,01 N° Replicatas | Resultado| Média | Desv. Pad. Variancia
1 0,01
% 2 0,01
N 3 0,01
£ 4 0,00 0,00 0,000 0,000000063
§ 5 0,01
< 6 0,00
7 0,00
1 0,01
% 2 0,01
N 3 0,01
L 4 0,00 0,00 0,000 0,000000063
é 5 0,01
< 6 0,00
7 0,00
1,00 N° Replicatas | Resultado| Média | Desv. Pad. Variancia
1 1,27
% 2 1,26
N 3 1,25
L 4 1,26 1,26 0,005 0,000026886
é 5 1,26
< 6 1,26
7 1,26
1 1,27
9 2 1,26
N 3 1,25
€ 4 1,26 1,26 0,005 0,000026886
é 5 1,26
< 6 1,26
7 1,26

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94

n 7

Sg| 0,000013474

R| 3,69677E-05

URrepro 0,004
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Componente de Recuperacéao
Legenda: u 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados ree . —
Entrada de dadOS n - (_frecma'x + frgcmin}
Dados extraidos da validagéo
Intervalo de recupercéo (%) 80,00 a 120,00 | | f recmax = | 126,02 |
S= 1,00
n= 6 I frecmin = I 99,77 I
(f recmax ~ f recmin) 26124
(f recmax +f recmin) 225,79
| Upee = 0,047 |
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Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b=]0,018098 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| ucy=| 11,536 |(unidade)
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8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parémetro: Cloreto
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021
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Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,1710
1 0,005 0,1687 0,170 0,001 0,615 1,154
0,005 0,1709
0,5 1,4659
2 0,5 1,5294 1,510 0,038 0,629 1,153
0,5 1,5334
1,0 2,6747
3 1,0 2,6730 2,674 0,001 1,149 0,670
1,0 2,6728
5,0 13,1294
4 5,0 13,1007 13,079 0,064 0,787 1,125
50 13,0069
10,0 28,9124
5 10,0 28,7204 28,823 0,097 0,923 1,062
10,0 28,8366
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragio Resposta Media Desvio RSD(%) Varidncia C = s%yuEs”
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 0,6279
0,005 0,1710 0,1687 0,1709 0,1702 0,0013 0,76% 0 Ceap 0,6838
0,500 1,466 1,529 1,533 1,5096 0,0379 2,51% 0
1,000 2,675 2,673 2,673 2,6735 0,0010 0,04% 0
5,000 13,129 13,101 13,007 13,0790 0,0641 0,49% 0
10,000 28,912 28,720 28,837 28,8231 0,0967 0,34% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 0,69%
Ymed 3
r | 0,9976
Regressao linear Equagdo
2y’ 3034 Zxy 1071 Y=a+bx
r 0,991 X 50 R 0,9982
b 3 linear zy 139
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,171 0,995 0,990 -2,503 2,490 -0,135 0,306 6,263 7,886 0,001 0,029 226,920
1 0,01 0,169 0,995 0,990 -2,505 2,492 -0,135 0,303 6,274 7,886 0,001 0,028 225213
0,01 0,171 0,995 0,990 -2,503 2,490 -0,135 0,306 6,263 7,886 0,001 0,029 226,846
0,50 1,466 -0,500 0,250 -1,208 0,604 1,275 0,191 1,458 1,956 0,733 2,149 14,986
2 0,50 1,529 0,500 0,250 -1,144 0,572 1,275 0,255 1,309 1,956 0,765 2,339 19,967
0,50 1,533 0,500 0,250 -1,140 0,570 1,275 0,259 1,300 1,956 0,767 2,351 20,281
1,00 2,675 0,000 0,000 0,001 0,000 2,699 0,024 0,000 0,001 2,675 7,154 0,888
3 1,00 2,673 0,000 0,000 -0,001 0,000 2,699 0,026 0,000 0,001 2,673 7,145 0,951
1,00 2,673 0,000 0,000 -0,001 0,000 2,699 0,026 0,000 0,001 2,673 7,144 0,959
5,00 13,129 4,000 16,000 10,456 41,824 14,089 0,960 109,326 130,319 65,647 172,381 6,812
4 5,00 13,101 4,000 16,000 10,427 41,709 14,089 0,989 108,726 130,319 65,504 171,628 7,016
5,00 13,007 4,000 16,000 10,333 41,334 14,089 -1,082 106,779 130,319 65,035 169,179 7,682
10,00 28,912 9,000 81,000 26,239 236,150 28,327 0,585 688,480 658,122 289,124 835,927 2,065
5 10,00 28,720 9,000 81,000 26,047 234,422 28,327 0,393 678,441 658,122 287,204 824,861 1,387
10,00 28,837 9,000 81,000 26,163 235,468 28,327 0,509 684,508 658,122 288,366 831,549 1,798
Sy 295 | soma | o | Soma | 2394,852 |
S,y 2399
S,y 840
Sresy 158
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L, pe L, I y =2,8476x - 0,149
Griafico de residuos Regressao linear R?=0,9976

0,800

35,000
0,600
0,400 30,000
0,200 25,000
0,000 20,000
-0,2000; 00
-0,400 15,000
-0,600 10,000
-0,800 5,000
-1,000
-1,200 0,000

-5,000°

Conclusao:
Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de

calibragéo.
Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta

analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Aprovador

Analista



(N

ACQUA BOOM

FO 074

Rev. 06

PLANILHA DE CALCULDS DE VALIDACAO E VERIFICACAD DE METODOS
¢ ¢ Data de emissdo: 03/08/2020

5/19
Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execug&o: 08/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0048
0,0049
0,0048
0.005 0,0048 0,000 0,000 0,001
0,0049
0,0047
0,0050
Desv. Padrao (s) 0,00010
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,000 mg/t
LQ: 0,001 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista Aprovador
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Repetitividade

Legenda:

Resultados

Entrada de dados

Data da execugéo: 14/06/2021

Nivel 1

0,005

N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad.

C.V.

0,0048

0,0049

0,0048

0,0048 0,00 0,000

0,0049

0,0047

0,0050

0,00%

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

0,9469

0,9563

0,9462

0,9525 0,95 0,004

0,9478

0,9502

0,9498

0,42%

Nivel 3

10

9,9278

9,9912

9,9445

9,9936 9,98 0,029

9,9958

9,9976

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

9,9925

0,29%

Concluséo:

Limite de repetitividade Limite de repetitividade Limite de repetitividade

Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3

tiab (95%)

1,94 tiab (95%) 1,94 tiab (95%)

1,94

n

7 n 7 n

7

S

0,00000 s|  0,00400 s

0,02900

r

0,00000 r] 0,01097 r

0,07956

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,01 . . .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,0049
o 2 0,0046
= —
s| 3 8 3 0,0048
g &
g 2 S 4 0,0049
sl ¢ 5 5 0,0051
- ] -
5 O 6 0,0050
= 7 0,0049
z 0,00 0,000 ]0,000000016
1 0,0048
o 2 0,0049
—_ 2 by
o & N 3 0,0048
j= N
© B & 4 0,0048
a2l s = 0,0049
O £ 3 > :
< 6 0,0047
7 0,0050
Limite de reprodutibilidade DPR somey ] 4440 | [PRy = J11-081eel]
Nivel 1 HORRAT #DIV/0!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. #DIV/0!
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

1,00 . . A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,9512
o 2 0,9532
N i
o g S 3 0,9551
3 &
® o 5 4 0,9498
(] =) o
8— o rs) 5 0,9476
N @ i
< © 6 0,9483
>
= 4
z ! 0,9499 0,95 0,003 0,000009204
1 0,9469
o 2 0,9563
o (=) —
s| S e 3 0,9462
ks © q
o 3 I 4 0,9525
2| s = 5 0,0478
o £ 3 ’
< 6 0,9502
7 0,9498
1 Ml
Limite de reprodutibilidade PRI o] 2000 | DPRy = 7/ 4-0sloel
Nivel 2 HORRAT | 0,0015789
tiab (95%) 1,94
n 7
Sr 0,003
R 0,00823
DPRr =C.V. 0,32%
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
10,00 . - o
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 10,2215
) 2 10,2345
.. -
5| S N 3 10,1552
9 N
s = 7o) 4 10,2354
(V) E o
2 o 5 5 10,2115
x| O @ =
< O 6 10,2132
2 7 10,2145
z 10,09 0,125 0,015547575
1 9,9278
o 2 9,9912
S (o)) —
S N o 3 9,9445
o N
® 8 5 4 9,9936
N = 5 9,9958
o £ 3 '
< 6 9,9976
7 9,9925
Limite de reprodutibilidade DPRI (esrico) | 1414 | DPRr = 5(1-05logl)
Nivel 3 HORRAT 0,00876
tiab (95%) 1,94
n 7
Sk 0,125
R 0,34295
DPRr =C.V. 1,24%
Concluséo:

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista

Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0014 0,00480 68,00
n
E sl 2 0,0010 0,00480 76,00
= 51 €
S 0,0011 0,00490
Z 3 76,00 0,00 7400 | 0000 | #Divior
4 0,0014 0,00510 74,00
5 0,0010 0,00490 78,00
6 0,0015 0,00510 72,00
S § 1 0,0013 0,94120 93,99
N
s % 2 0,0016 0,94230 94,07
N1 & |2 = 3 0,0011 0,95020 94,91
o E |lol«]D . : . 0,95 94,66 0,006 0,63%
% SRSt £ 4 0,0012 0,94760 94,64 ’
5 0,0012 0,95910 95,79
6 0,0014 0,94720 94,58
1 0,0016 9,99450 99,93
2 0,0011 9,92650 99,25
™
hild = 3 0,0010 9,96150 99,61
[ =2 k=) - 9,98 99,78 0,029 0,29%
% | E 4 0,0010 9,99860 99,98 ’
5 0,0011 9,99520 99,94
6 0,0012 9,99600 99,95
FCrec 0,01118 e =1
frec 89,48 rer T f[ rec
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Cogjcneiztarj;;)ao Fh‘calc I:h,crit tcalc tta\l:u
Nivel 1 0,005 3,294 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 2,772 5,050 0,340 1,810
Nivel 3 10,00 1,111 5,050 0,404 1,810

Concluséo:
Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0048 Fhcalo 3,294
g 2 0,0048 Frat 5,050
£ 3 0,0049
3 0,004 0,000 0,000000019
o 4 0,0051
©
8 5 0,0049
o
6 0,0051
1 0,0048
N
é 2 0,0049
£ 3 0,0048
2 0,004 0,000 0,000000006
o 4 0,0048
©
8 5 0,0049
a
6 0,0047
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
J & ) i 2,185 #DIV/O!
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 0,9412 Fhcal 2,772
N
£ 2 0,9423 Fhert 5,050
IS
IS 3 0,9502
S 0,791 0,006 0,000041511
o 4 0,9476
©
3 5 0,9591
o
6 0,9472
1 0,9469
N
IS 2 0,9563
IS
£ 3 0,9462
a9 0,792 0,004 0,000014974
o 4 0,9525
©
] 5 0,9478
o
6 0,9502
Se Fcalc > Ftab .
P C VS P t calc 0,340 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
J(bt o 2) teo 2,027 1020
Se Fcalc < Ftab .
. |7: — 7l t calc 0,340 Vi 52
cote = e
(5 o tap 1810 10 0,000026000

Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.
Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.
Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
. 1 9,9945 Frcalc 1,111
é 2 9,9265 Fhrt 5,050
€ 3 9,9615
S 8,313 0,029 0,000847574
o 4 9,9986
©
K] 5 9,9952
o
6 9,9960
1 9,9278
N
B 2 9,9912
€
I 3 9,9445
a 8,320 0,031 0,000941970
o 4 9,9936
©
K] 5 9,9958
a
6 9,9976
Se Fca\c > Flab :
tomrey [%10 — % tcalc 0,404 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J (5 + 5t2) tiao 2,080 11,94
Se Fca\c < F:ab .
. _ tcak: 0,404 Vi SZ
tiab 1,810 10 0,000901000

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:
Método: Anions_ICS
Paramentro: Cloreto
Padrdo: Standard Chloride (CI-) 1000 pg/m{
Identificagdo do mensurando: Amostra teste
Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,1229
Reprodutibilidade 0,0020
Recuperagéo 0,0606
Curva de calibragao -1,4015
Célculo da incerteza padrao combinada
“Amostragem 0, 1229
MReprodutibilidade 0,0020
URecuperagéo 0’0606 VIS 12,29%
Mece -1 ,401 5
CRec
Ceal
Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U
Grafico de Ishkawa
Reprodutibilidade |
| Amostragem |
\, o |
Concentracéo
do analito
Canal
Cre \l/
frecméx Cam / B, S
frECméx CanaICC |/ / \l/ /’
R .
. ..
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Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,12 0,19 0,21 0,22 0,17 0,15 0,11
Analise 2 0,11 0,19 0,18 0,23 0,21 0,14 0,13
Analise 3 0,10 0,18 0,14 0,20 0,28 0,12 0,11
Andlise 4 0,11 0,17 0,15 0,19 0,12 0,14 0,11
D, (1) 0,005 0,001 0,030 0,010 0,040 0,010 0,020
D, (2) 0,012 0,010 0,010 0,010 0,160 0,020 0,000
x; (1) 0,113 0,190 0,195 0,225 0,190 0,145 0,120
X (2) 0,106 0,175 0,145 0,195 0,200 0,130 0,110
d; (1) 0,046 0,005 0,154 0,044 0,211 0,069 0,167
d; (2) 0,113 0,057 0,069 0,051 0,800 0,154 0,000
d 0,080 0,031 0,111 0,048 0,505 0,111 0,083
RSD (%) 12,287
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Componente da Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

Dados extraidos da validag&o

o
o
=

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

Amanda Zago

0,00

0,01

0,00

0,000

0,000000010

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

Amanda Zago

0,00

N[O~ |WIN|FRIN|O|O|A~lWIN

0,01

0,00

0,000

0,000000010

=
o
S

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

0,95

0,96

0,95

0,95

0,95

Amanda Zago

0,95

0,95

0,95

0,004

0,000012483

0,95

0,96

0,95

0,95

0,95

Amanda Zago

0,95

N[Ol |WIN|FRIN|IO|ORIWIN

0,95

0,95

0,004

0,000012483

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94

n 7

Sg| 0,000006246

R] 1,71369E-05

URepro 0,002
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Componente de Recuperacéao
Legenda: u 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados rec . —
Entrada de dadOS n. (_f:r'gcma'x + frecmin]
Dados extraidos da validagéo
Intervalo de recupercéo (%) 80,00 a 120,00 | | frecmax = | 99,78 |
S= 1,00
n= 6 I frecmin = I 74,00 I
(f recmax ~ f recmin) 25178
(f recmax T f recmin) 173,78
| Upee = 0,061 |
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Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados U(C)=%7 |-+ -+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b= [ -0,14897 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| ucy=] -1,402 |(unidade)
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8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parametro: Nitrito
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021
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Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,0282
1 0,005 0,0258 0,028 0,002 0,779 1,128
0,005 0,0289
0,5 0,2868
2 0,5 0,2807 0,286 0,005 0,870 1,093
0,5 0,2898
1,0 0,5273
3 1,0 0,5257 0,526 0,002 1,021 0,977
1,0 0,5243
5,0 2,2685
4 5,0 2,2551 2,246 0,029 0,794 1,123
50 2,2132
10,0 4,8463
5 10,0 4,7840 4,805 0,036 1,155 0,587
10,0 47847
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MmMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragio Resposta Media Desvio RSD(%) Varidncia C = s%yuEs”
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 0,5984
0,005 0,0282 0,0258 0,0289 0,0276 0,0016 5,88% 0 Ceap 0,6838
0,500 0,287 0,281 0,290 0,2858 0,0046 1,62% 0
1,000 0,527 0,526 0,524 0,5258 0,0015 0,29% 0
5,000 2,269 2,255 2,213 2,2456 0,0288 1,28% 0
10,000 4,846 4,784 4,785 4,8050 0,0358 0,74% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 1,64%
Ymed 1
r | 0,9985
Regressao linear Equagdo
2y’ 85 Zxy 180 Y=a+bx
r 0,993 Zx 50 R? 0,9986
b 0 linear zy 24
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,028 0,995 0,990 -0,498 0,495 0,021 0,007 0,248 0,255 0,000 0,001 34,759
1 0,01 0,026 0,995 0,990 -0,500 0,497 0,021 0,005 0,250 0,255 0,000 0,001 23,290
0,01 0,029 0,995 0,990 -0,497 0,494 0,021 0,008 0,247 0,255 0,000 0,001 38,104
0,50 0,287 -0,500 0,250 -0,239 0,119 0,255 0,032 0,057 0,073 0,143 0,082 12,575
2 0,50 0,281 -0,500 0,250 -0,245 0,123 0,255 0,026 0,060 0,073 0,140 0,079 10,181
0,50 0,290 0,500 0,250 -0,236 0,118 0,255 0,035 0,056 0,073 0,145 0,084 13,752
1,00 0,527 0,000 0,000 0,002 0,000 0,491 0,036 0,000 0,001 0,527 0,278 7,401
3 1,00 0,526 0,000 0,000 0,000 0,000 0,491 0,035 0,000 0,001 0,526 0,276 7,075
1,00 0,524 0,000 0,000 -0,001 0,000 0,491 0,033 0,000 0,001 0,524 0,275 6,790
5,00 2,269 4,000 16,000 1,743 6,971 2,381 0,112 3,037 3,440 11,343 5,146 4,707
4 5,00 2,255 4,000 16,000 1,729 6,917 2,381 0,125 2,991 3,440 11,276 5,085 5270
5,00 2,213 4,000 16,000 1,687 6,750 2,381 0,167 2,847 3,440 11,066 4,898 7,030
10,00 4,846 9,000 81,000 4,321 38,885 4,743 0,104 18,667 17,781 48,463 23,487 2,188
5 10,00 4,784 9,000 81,000 4,258 38,324 4,743 0,041 18,133 17,781 47,840 22,887 0,874
10,00 4,785 9,000 81,000 4,259 38,330 4,743 0,042 18,139 17,781 47,847 22,893 0,889
Sy 295 | soma | 0 Soma | 64,653 |
S, 65
Sy 138
Sresy 2
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. , I y =0,4724x +0,0186
Grafico de residuos Regressio linear R? = 0,9984
0,150 6,000
0,100 5,000
0,050 4,000
0,000
0, 3,000
-0,050
-0,100 2,000
-0,150 1,000
-0,200 0,000
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00
Conclusao:
Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de
calibragéo.

Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execugéo:
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0051
0,0053
0,0052
0.005 0,0049 0,000 0,001 0,003
0,0047
0,0046
0,0054
Desv. Padrao (s) 0,00030
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,001 mg/t
LQ: 0,003 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista

Aprovador




(A

ACQUA BOOM

PLANILHA DE CALCULOS DE VALIDACAD E VERIFICACAQ DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

6/19

Repetitividade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

Data da execugéo:

14/06/2021

Nivel 1

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad. C.V.

0,0051

0,0053

0,005

0,0052

0,0049

0,0047

0,0046

0,0054

0,01

0,000 0,00%

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

1,1112

1,1110

1,0978

1,1248

1,1241

1,1236

1,0987

111

0,012 1,08%

Nivel 3

10,0119

10,0978

10,0140

10

10,0145

10,0245

10,0141

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

10,0789

10,04

0,036 0,36%

Concluséo:

Limite de repetitividade
Nivel 1

Limite de repetitividade

Nivel 2

Limite de repetitividade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

tiab (95%)

1,94

tiab (95%) 1,94

n

7

n

7

n 7

S

0,00000

S

0,01200

s 0,03600

r

0,00000

r

0,03292

r 0,09877

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,01 . . .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,0051
o 2 0,0052
= —
s| 3 8 3 0,0050
g &
g 2 S 4 0,0046
sl ¢ 5 5 0,0050
- ] =
5 O 6 0,0053
= 7 0,0047
z 0,01 0,000 ]0,000000073
1 0,0051
o 2 0,0053
—_ 2 by
S N o 3 0,0052
j= N
© B & 4 0,0049
a2l s = 0,0047
O £ 3 > :
< 6 0,0046
7 0,0054
Limite de reprodutibilidade DPR somey ] 4440 | [PRy = J11-081eel]
Nivel 1 HORRAT 0
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. 0,00%
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

1,00 ) - .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,9978
o 2 0,9998
N i
s| 3 N 3 09974
3 &
S 3] > 4 1,0079
(] E o
8— o rs) 5 1,0412
N @ i
= O 6 1,0789
>
= 1,07
z ! 0765 1,07 0,051 0,002614504
1 1,1112
o 2 1,1110
o (=) —
s| S e 3 1,0978
ks © q
o 3 I 4 1,1248
) 3 S 5 1,1241
o| € 3 ’
< 6 1,1236
7 1,0987
(1 el
Limite de reprodutibilidade PRI o] 2000 | DPRy = 7/ 4-0sloel
Nivel 2 HORRAT | 0,0238318
tiab (95%) 1,94
n 7
Sr 0,051
R 0,13992
DPRr =C.V. 4,77%
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

10,00 . - o
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 10,0115
) 2 10,1245
N i
s| 3 N 3 10,0520
3 &
® o 5 4 10,0054
(] =) o
8— o rs) 5 10,0115
o™ © —
5 © 6 10,1132
= 7 10,0845
z 10,05 0,044 0,001895013
1 10,0119
o 2 10,0978
a (=) I
o S N 3 10,0140
o N
sl S © 4 10,0145
a2l s = 10,0245
o £ 3 S '
< 6 10,0141
7 10,0789
Limite de reprodutibilidade DPRI (o | 1414 | PRy = 7'1-0810C)
Nivel 3 HORRAT | 0,0030958
tiab (95%) 1,94
n 7
Sk 0,044
R 0,12072
DPRr =C.V. 0,44%
Concluséo:

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista

Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0000 0,00510 102,00
T Sls 2 0,0000 0,00510 102,00
= 51 E
=) 0,0000 0,00520 ,
= 3 104,00 0,01 100,00 0,000 0,00%
4 0,0000 0,00490 98,00
5 0,0000 0,00460 92,00
6 0,0000 0,00510 102,00
S S 1 0,0000 1,11230 111,23
N
g % 2 0,0000 1,11940 111,94
Nl 5 |o = 3 0,0000 1,11520 111,52
o E |lol«]D . : . 1,12 111,80 0,007 0,63%
HEk £ 2 0,0000 1,12980 112,98 °
5 0,0000 1,11000 111,00
6 0,0000 1,12140 112,14
1 0,0000 10,00780 100,08
2 0,0000 10,02890 100,29
™
hild = 3 0,0000 10,02156 100,22
Q Sl2 - 10,04 100,38 0,023 0,23%
% =] € 4 0,0000 10,04560 100,46 ’
5 0,0000 10,05120 100,51
6 0,0000 10,07200 100,72
FCrec 0,00961 FL— _ 1
frec 104,06 rer — ?[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Concentragao
F Fh cri t t
(unidade) h,calc h,crit calc tab
Nivel 1 0,005 1,639 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 2,248 5,050 0,564 1,810
Nivel 3 10,00 2,149 5,050 0,537 1,810
Concluséo:

Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0051 Fhcalo 1,639
g 2 0,0051 Frat 5,050
£ 3 0,0052
3 0,004 0,000 0,000000048
o 4 0,0049
©
8 5 0,0046
o
6 0,0051
1 0,0051
N
T 2 0,0053
IS
£ 3 0,0052
2 0,004 0,000 0,000000079
o 4 0,0049
©
8 5 0,0047
a
6 0,0046
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
JG 5 ts 2185 4DIVIO)
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 1,1123 Fhcalc 2,248
N
£ 2 1,1194 Fhert 5,050
IS
I 3 1,1152
S 0,933 0,007 0,000051418
o 4 1,1298
©
3 5 1,1100
o
6 1,1214
1 1,1112
N
g 2 1,1110
£ 3 1,0978
a9 0,930 0,011 0,000115610
o 4 1,1248
©
3 5 1,1241
o
6 1,1236
Se Fcalc > Ftab .
. __l®a —msl tcalc 0,564 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
JE ) tao 2,07 987
Se Fcalc < Ftab .
. |7 — ®al t calc 0,564 Vi %
cate 1 T
my tian 1,810 10 0,000085000

Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.

Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
1 10,0078 Fhcalc 2,149
N
2 2 10,0289 Fherit 5,050
€
e 3 10,0216
8 8,370 0,023 0,000530595
= 4 10,0456
] 5 10,0512
o
6 10,0720
1 10,0119
N
5 2 10,0978
€
£ 3 10,0140
a 8,361 0,034 0,001140411
o 4 10,0145
©
] 5 10,0245
a
6 10,0141
Se Fca\c > Flab :
tomee = S22 T2l tcalc 0,537 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J(ﬁ‘f; + 3k tap 2,080 10,30
Se Fca\c < F:ab .
- tcalc 0,537 Vi s?
tiab 1,810 10 0,000842500

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:

Método: Anions_ICS
Paramentro: Nitrito
Padrdo: Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,0000
Reprodutibilidade 0,0080
Recuperagéo 0,0227
Curva de calibragao 11,2464

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem 0,0000

MReprodutibilidade 0,0080

5 0,0227

URecuperagao He 0,80%

Mce 11,2464
CRec
Ccal

Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

| Reprodutibilidade

|
| Amostragem |
N oo ]

Canal
Cre \l/
- Cam

/ B, S
CanaICC |/ \l/

recmax / /]

Calibracédo

Concentracéo
do analito

recmax

f
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16/19 . ...

Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 2 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 3 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Andlise 4 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
D, (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
D, (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
x; (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
X (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
d; (1) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio!
d; (2) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio
d #DIv/o! | #pivior | #pivior | #pivior | #pivior | #Divior | #Divior
RSD (%) 0,000
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Componente da Reprodutibilidade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados Urepro
Dados extraidos da validag&o
0,01 N° Replicatas | Resultado| Média | Desv. Pad. Variancia
1 0,01
% 2 0,01
N 3 0,01
8 4 0,00 0,01 0,000 0,000000092
§ 5 0,00
< 6 0,00
7 0,01
1 0,01
% 2 0,01
N 3 0,01
g 4 0,00 0,01 0,000 0,000000092
é 5 0,00
< 6 0,00
7 0,01
1,00 N° Replicatas | Resultado| Média | Desv. Pad. Variancia
1 1,11
% 2 1,11
N 3 1,10
L 4 1,12 1,11 0,012 0,000136262
é 5 1,12
< 6 1,12
7 1,10
1 1,11
=3 2 1,11
N 3 1,10
% 4 1,12 1,11 0,012 0,000136262
é 5 1,12
< 6 1,12
7 1,10

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94
n 7
Sg| 0,000068177
R| 0,00018705
URepro 0,008
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Componente de Recuperacéao
Legenda: o 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados Mige =

Entrada de dados

y TL. Urgcma'x + frgcmin]

Dados extraidos da validagéo

| freems= | 111,80 |

Intervalo de recupercgéo (%) 80,00 a 120,00 |
S= 1,00
n= 6
(f recmax ~ f recmin) 11180
(f recmax +f recmin) 211,80
| Upee = 0,023 |

| freemn=] 100,00 |
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Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b=|0,018564 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| ucy=| 11,246 |(unidade)
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8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parametro: Nitrato
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021




(A

PLAMILHA DE CALCULOS DE WALIDACAO E VERIFICACAQ DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissédo: 03/08/2020

ACQUA BOOM
2/19
Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,0374
1 0,005 0,0374 0,038 0,000 1,155 0,577
0,005 0,0378
0,5 0,3244
2 0,5 0,3243 0,323 0,002 0,606 1,154
0,5 0,3213
1,0 0,5672
3 1,0 0,5677 0,567 0,000 1,141 0,726
1,0 0,5671
5,0 2,5245
4 5,0 2,5126 2,524 0,011 0,987 1,013
50 2,5355
10,0 5,4586
5 10,0 5,4341 5,448 0,012 0,894 1,080
10,0 5,4498
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragio Resposta Media Desvio RSD(%) Varidncia C = s%yuEs”
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 0,5340
0,005 0,0374 0,0374 0,0378 0,0375 0,0002 0,62% 0 Ceap 0,6838
0,500 0,324 0,324 0,321 0,3233 0,0018 0,54% 0
1,000 0,567 0,568 0,567 0,5673 0,0003 0,06% 0
5,000 2,525 2,513 2,536 2,5242 0,0115 0,45% 0
10,000 5,459 5,434 5,450 5,4475 0,0124 0,23% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 0,32%
Ymed 1
r | 0,9982
Regressao linear Equagdo
2y’ 109 Zxy 203 Y=a+bx
r 0,9993 X 50 R 0,9986
b 1 linear zy 27
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,037 0,995 0,990 -0,530 0,527 0,014 0,023 0,281 0,306 0,000 0,001 162,167
1 0,01 0,037 0,995 0,990 -0,530 0,527 0,014 0,023 0,281 0,306 0,000 0,001 162,167
0,01 0,038 0,995 0,990 -0,530 0,527 0,014 0,024 0,280 0,306 0,000 0,001 164,971
0,50 0,324 -0,500 0,250 -0,243 0,121 0,279 0,045 0,059 0,083 0,162 0,105 16,088
2 0,50 0,324 0,500 0,250 -0,243 0,122 0,279 0,045 0,059 0,083 0,162 0,105 16,052
0,50 0,321 0,500 0,250 -0,246 0,123 0,279 0,042 0,061 0,083 0,161 0,103 14,978
1,00 0,567 0,000 0,000 0,000 0,000 0,547 0,020 0,000 0,000 0,567 0,322 3,636
3 1,00 0,568 0,000 0,000 0,000 0,000 0,547 0,020 0,000 0,000 0,568 0,322 3,727
1,00 0,567 0,000 0,000 0,000 0,000 0,547 0,020 0,000 0,000 0,567 0,322 3,617
5,00 2,525 4,000 16,000 1,957 7,829 2,690 -0,166 3,831 4,506 12,623 6,373 6,158
4 5,00 2,513 4,000 16,000 1,945 7,781 2,690 0,178 3,784 4,506 12,563 6,313 6,600
5,00 2,536 4,000 16,000 1,968 7,873 2,690 0,155 3,874 4,506 12,678 6,429 5,749
10,00 5,459 9,000 81,000 4,891 44,021 5,369 0,090 23,924 23,053 54,586 29,796 1,674
5 10,00 5434 9,000 81,000 4,867 43,801 5,369 0,065 23,685 23,053 54,341 29,529 1,218
10,00 5,450 9,000 81,000 4,882 43,942 5,369 0,081 23,838 23,053 54,498 29,700 1,510
Sy 295 | soma | o | Soma | 83,847 |
S,y 84
S,y 157
Sresy 4
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afi i o ¥=0,5357x+ 0,016
Griafico de residuos Regress3o linear 5350 O
0,150 6,000
0,100 51000
0,050 200
0,000
0 3,000
-0,050
-0,100 2,000
-0,150 1000
-0,200 0000
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00
Conclusao:
Se Cca < Cap: as variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regress&o da curva de
calibragéo.

Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execug&o: 08/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0048
0,0046
0,0047
0.005 0,0048 0,000 0,000 0,001
0,0049
0,0049
0,0049
Desv. Padrao (s) 0,00012
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,000 mg/t
LQ: 0,001 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista Aprovador
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Repetitividade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Data da execugéo: 14/06/2021

Nivel 1

0,005

N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad.

C.V.

0,0048

0,0046

0,0047

0,0048 0,00 0,000

0,0049

0,0049

0,0049

#DIV/O!

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

0,9978

0,9998

0,9974

0,9986 1,00 0,001

0,9998

0,9976

0,9987

0,10%

Nivel 3

10

10,0054

10,0051

10,0024

10,0072 10,01 0,002

10,0081

10,0059

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

10,0023

0,02%

Concluséo:

Limite de repetitividade Limite de repetitividade Limite de repetitividade

Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3

tiab (95%)

1,94 tiab (95%) 1,94 tiab (95%)

1,94

n

7 n 7 n

7

S

0,00000 s| 0,00100 s

0,00200

r

0,00000 r] 0,00274 r

0,00549

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,005 . - .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,0049
o 2 0,0052
= —
5| 3 N 3 0,0051
g &
g 2 S 4 0,0049
sl ¢ 5 5 0,0046
- ] -
5 O 6 0,0053
= 7 0,0049
z 0,00 0,000 ]0,000000041
1 0,0048
o 2 0,0046
—_ 2 by
S N o 3 0,0047
j= N
© B & 4 0,0048
a2l s = 0,0049
O £ 3 > :
< 6 0,0049
7 0,0049
Limite de reprodutibilidade DPRY o] 4,420 | PRy = J1L-050eC)
Nivel 1 HORRAT #DIV/0!
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. #DIV/0!
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

1,00 . . A
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 1,1124
o 2 1,1127
N i
5| S N 3 1,0987
3 &
s g S 4 1,0974
(] E o
8— o rs) 5 1,1014
N @ i
5 o 6 1,1126
>
= 1,094
z ! 0945 1,05 0,055 0,003039129
1 0,9978
o 2 0,9998
o (=) —
s| S e 3 0,9974
ks © q
o 3 I 4 0,9986
2| s = 5 0,9998
o £ 3 ’
< 6 0,9976
7 0,9987
1 Ml
Limite de reprodutibilidade PRI o] 2000 | DPRy = 7/ 4-0sloel
Nivel 2 HORRAT | 0,0261905
tiab (95%) 1,94
n 7
Sr 0,055
R 0,15090
DPRr =C.V. 5,24%
Concluséo:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

10,00

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

Operador:

Nivel 3

Caroline D'Arc

15/06/2021

9,9978

9,9916

9,9927

9,9935

9,9978

9,9956

9,9957

Operador:

Amanda Zago

14/06/2021

10,0054

10,0051

10,0024

10,0072

10,0081

10,0059

N[O|O|R|WIN|FRIN]|O|O|R|WIN]|PF

10,0023

10,00

0,006

0,000033233

Conclusao:

Limite de reprodutibilidade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

n

7

Sk

0,006

R

0,01646

DPRr =C.V.

0,06%

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista

DPRr (tedérico)

1,414

HORRAT

0,0004243

DPRr = ;.ii-D,S]ngEf'

Aprovador
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Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0000 0,00540 108,00
T Sls 2 0,0000 0,00530 106,00
= 51 €
Z =) 0,0000 0,00550 110,
3 0,00 0,01 10733 | 0000 | 0,00%
4 0,0000 0,00560 112,00
5 0,0000 0,00510 102,00
6 0,0000 0,00530 106,00
S S 1 0,0000 0,99760 99,76
N
g % 2 0,0000 0,99720 99,72
N1 & |2 = 3 0,0000 0,99870 99,87
o E lol«]D . - . 1,00 99,82 0,001 0,10%
HEk £ 2 0,0000 0,99980 99,98 °
5 0,0000 0,99740 99,74
6 0,0000 0,99840 99,84
1 0,0000 10,00980 100,10
2 0,0000 10,00740 100,07
™
i = 3 0,0000 10,00540 100,05
[ ©lo> . 10,01 100,07 0,002 0,02%
% i = 4 0,0000 10,00540 100,05 ’
5 0,0000 10,00610 100,06
6 0,0000 10,00620 100,06
FCrec 0,00977 FL— _ 1
frec 102,41 rer — f[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Concentragao
F Fh cri t t
(unidade) h,calc h,crit calc tab
Nivel 1 0,005 2,244 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 1,217 5,050 0,000 1,810
Nivel 3 10,00 1,376 5,050 0,000 1,810
Concluséo:

Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0054 Fh,calc 2,244
g 2 0,0053 Frat 5,050
£ 3 0,0055
3 0,004 0,000 0,000000031
o 4 0,0056
©
8 5 0,0051
o
6 0,0053
1 0,0048
N
é 2 0,0046
£ 3 0,0047
2 0,004 0,000 0,000000014
o 4 0,0048
©
8 5 0,0049
a
6 0,0049
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
JG 5 ts 2185 4DIVIO)
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tian 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador
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Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 0,9976 Fhcatc 1217
N
£ 2 0,9972 Fhert 5,050
€
€ 3 0,9987
S 0,832 0,001 0,000000970
o 4 0,9998
©
3 5 0,9974
o
6 0,9984
1 0,9978
N
IS 2 0,9998
€
£ 3 0,9974
a9 0,832 0,001 0,000001180
o 4 0,9986
©
® 5 0,9998
o
6 0,9976
Se Fcalc > Ftab .
. __l®a —msl tcalc 0,000 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
J(bt o 2) tn 2027 1206
Se Fcalc < Ftab .
. |7 — ®al t calc 0,000 Vi %
cate ! 1
<@ tan tp 1810 10 0,000001000

Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.

Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
N 1 10,0098 Fhcalc 1,376
é 2 10,0074 Fhrt 5,050
13 3 10,0054
S 8,338 0,002 0,000002818
= 4 10,0054
K] 5 10,0061
o
6 10,0062
1 10,0054
N
§ 2 10,0051
£ 3 10,0024
a 8,338 0,002 0,000003878
o 4 10,0072
©
] 5 10,0081
a
6 10,0059
Se Fca\c > Flab :
tomrey [%i1 — %ol tcalc 0,000 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J(ﬁ‘f; + 3k tiao 2,080 12,01
Se Fca\c < F:ab :
. _ tcak: 0,000 Vi SZ
tian 1,810 10 0,000004000

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:

Método: Anions_ICS
Paramentro: Nitrato
Padrdo: Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,0000
Reprodutibilidade 0,0010
Recuperagéo 0,0148
Curva de calibragao 18,0184

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem 0,0000

MReprodutibilidade 0,0010

5 0,0148

URecuperagao He 0’ 10%

Mce 18,0184
CRec
Ccal

Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

| Reprodutibilidade

|
| Amostragem |
N oo ]

Canal
Cre \l/
- Cam

/ B, S
CanaICC |/ \l/

recmax / /]

Calibracédo

Concentracéo
do analito

recmax

f
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Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 2 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Analise 3 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Andlise 4 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
D, (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
D, (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
x; (1) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
X (2) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
d; (1) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio!
d; (2) #DIv/o! | #pivior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divior | #Divio
d #DIv/o! | #pivior | #pivior | #pivior | #pivior | #Divior | #Divior
RSD (%) 0,000
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Componente da Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

Dados extraidos da validag&o

o
o
=

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

Amanda Zago

0,00

0,00

0,00

0,000

0,000000013

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

Amanda Zago

0,00

N[O~ |WIN|FRIN|O|O|A~lWIN

0,00

0,00

0,000

0,000000013

=
o
S

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

1,00

1,00

1,00

1,00

1,00

Amanda Zago

1,00

1,00

1,00

0,001

0,000000989

1,00

1,00

1,00

1,00

1,00

Amanda Zago

1,00

N[Ol |WIN|FRIN|IO|ORIWIN

1,00

1,00

0,001

0,000000989

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94

n 7

Sg| 0,000000501

R] 1,37505E-06

URepro 0,001
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Componente de Recuperacéao
Legenda: u 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados ree . —
Entrada de dadOS n - (_f*.r'gcma'x + frecmin]
Dados extraidos da validagéo
Intervalo de recupercéo (%) 80,00 a 120,00 | | f recmax = | 107,33 |
S= 1,00
n= 6 I f recmin = I 99,82 I
(f recmax ~ f recmin) 7151
(f recmax +f recmin) 207,15
| Upee = 0,015 |
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Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b=]0,011587 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| ucy=| 18018 |(unidade)
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8. Paramentros analisados

X) Seletividade

X) Linearidade

X) Limite de Detecgéo

X) Limite de Quantificagéo

X) Recuperagéo

X) Precisao (repe elou repro)
() Robustez

(
(
(
(
(
(

ACQUA BOOM
1/19
1- Metodologia Validada Determinagao de Anions por Cromatografia de fons com Detector Condutimétrico
Parémetro: Sulfato
Faixa: 0.005 a 20 mg/L
Nome do Metodo de Ensaio: Anions_ICS
2. Matriz
Agua bruta, 4gua tratada, gua para consumo humano e efluente.
3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome Cadigo Certificado Incerteza
IC Dionex ICS-900 AB-EQ-586 002A/2021 N/A
Pipeta 1410 mL AB-EQ-146 E11246/19 +0.05mf
Pipeta 10 a 100 uL AB-EQ-472 E20330/21 +0.05mf
Pipeta 100 a 1000 uL AB-EQ-463 E10330/21 +0.07 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-54 LV033321-29058-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 10 mL BA-55 LV033321-29057-18-R0 +0.008 m{
Balao Volumétrico 1000 mL BA-64 LV033321-29072-18-R0 +0.110 m{
4. Padroes/Reagentes
Nome Caodigo Validade Certificado Incerteza
Standard Fluoride (F-) 1000 pg/m{ 4435-31760/2021 18/01/2024 11821 +2,00 ug/l
Standard Chlorite (Cl02-) 1000 pg/m{ 4506-31760/2021 10/03/2023 31021 + 11,6 pgit
Standard Bromate (BrO3-) 1000 pg/m{ 4505-29302/2021 30/07/2021 | F20B0643G 5,00 pg/t
Standard Chloride (Cl-) 1000 pg/m{ 1302-31760/2021 31/07/2023 73120 +20,1 ug/l
Standard Nitrite (NO2-) 1000 pg/m{ 4433-31760/2021 15/02/2023 21521 2,00 pg/t
Standard Nitrate (NO3-) 1000 pg/m{ 951-31760/2021 06/01/2024 111020 2,00 pg/t
Standard Sulfate (SO4-) 1000 pg/m{ 1306-26135/2021 18/10/2022 122120 +2,00 pg/l
Sodium Carbonate EMSURE® 4743-37829/2021 30/09/2025 | A1655992 N/A
Sulfuric Acid EMSURE® 4834-33021/2021 31/07/2025 | K52679931 N/A
5. Periodo de realizagdo
01/06/2021 & 21/06/2021
6. Aprovagao/ Parecer Técnico
Visto do Analista Responsavel: Data: 21/06/2021
7. Aprovagao da Geréncia Técnica
(x) Aprovado () Reprovado
Visto do Aprovador: Data: 21/06/2021




(A

PLAMILHA DE CALCULOS DE WALIDACAO E VERIFICACAQ DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissédo: 03/08/2020

ACQUA BOOM
2/19
Valor Aberrante - Teste de Grubbs |
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
é Concentragao Resposta Média E:;:;g Gguperior Ginferior
0,005 0,0182
1 0,005 0,0142 0,016 0,002 1,128 0,778
0,005 0,0151
0,5 0,0967
2 0,5 0,0977 0,097 0,001 0,927 1,060
0,5 0,0952
1,0 0,1706
3 1,0 0,1724 0,172 0,001 0,726 1,141
1,0 0,1721
5,0 0,7166
4 5,0 0,7104 0,708 0,010 0,871 1,092
50 0,6979
10,0 1,4565
5 10,0 1,4332 1,441 0,013 1,154 0,600
10,0 1,4338
Conclusao:

Se Gguperior ou Ginferior = 1,156 : valor aberrante para n= 3 a 5%

Analista

Aprovador
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MMQ
Legenda: Data da execugéo: 07/06/2021
Resultados
Entrada de dados
Concentragao Resposta Média Desvio RSD(%) Variancia C=suy/5s"
(ug/L) 1 2 3 Padrao Cealc 0,6437
0,005 0,0182 0,0142 0,0151 0,0158 0,0021 13,25% 0 Cub 0,6838
0,500 0,097 0,098 0,095 0,0965 0,0013 1,30% 0
1,000 0,171 0,172 0,172 01717 0,0010 0,56% 0
5,000 0,717 0,710 0,698 0,7083 0,0095 1,34% 0
10,000 1,457 1,433 1,434 1,4412 0,0133 0,92% 0
Xmed 1 N 15 Média 0 2,90%
Ymed 0
r | 0,9996
Regressao linear Equagdo
zy 8 Zxy 55 Y=a+bx
r 0,997 =X 50 R | 0,9994
b 0 linear Zy 7
a 0 angular X’ 379
2 con(::'_tf%gao Resposta (XKmeq) (X %ned)® (¥*Yimea) (xX)*(yiry) Y rfysl Ifi ;l;) (VYmed)® (Ymea-Y)? (xy) ¥ % residual
0,01 0,018 -0,995 0,990 -0,154 0,153 0,021 -0,003 0,024 0,023 0,000 0,000 13,365
1 0,01 0,014 -0,995 0,990 -0,158 0,157 0,021 -0,007 0,025 0,023 0,000 0,000 32,406
0,01 0,015 -0,995 0,990 0,157 0,156 0,021 -0,006 0,025 0,023 0,000 0,000 28,121
0,50 0,097 -0,500 0,250 -0,075 0,038 0,091 0,006 0,006 0,007 0,048 0,009 6,325
2 0,50 0,098 -0,500 0,250 -0,074 0,037 0,091 0,007 0,005 0,007 0,049 0,010 7,425
0,50 0,095 -0,500 0,250 0,077 0,038 0,091 0,004 0,006 0,007 0,048 0,009 4,676
1,00 0,171 0,000 0,000 -0,001 0,000 0,162 0,009 0,000 0,000 0,171 0,029 5574
3 1,00 0,172 0,000 0,000 0,001 0,000 0,162 0,011 0,000 0,000 0,172 0,030 6,688
1,00 0,172 0,000 0,000 0,000 0,000 0,162 0,011 0,000 0,000 0,172 0,030 6,502
5,00 0,717 4,000 16,000 0,545 2,180 0,727 -0,010 0,297 0,308 3,583 0514 1,398
4 5,00 0,710 4,000 16,000 0,539 2,155 0,727 -0,016 0,290 0,308 3,552 0,505 2,251
5,00 0,698 4,000 16,000 0,526 2,105 0,727 -0,029 0277 0,308 3,490 0,487 3,971
10,00 1,457 9,000 81,000 1,285 11,563 1,433 0,023 1,651 1,591 14,565 2,121 1,624
5 10,00 1,433 9,000 81,000 1,262 11,354 1,433 0,000 1,591 1,591 14,332 2,054 0,002
10,00 1,434 9,000 81,000 1,262 11,359 1,433 0,001 1,593 1,591 14,338 2,056 0,040
Sy 295 | soma | o | Soma | 5,787 |
Sy 6
Sy 4
Sresy -2
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afi i ~ . y =0,1413x + 0,0203
Griafico de residuos Regress3o linear 141900 1
0,030 1,600
0,020 1,400
0,010 1,200
0,000 1,000
0 0,800
-0,010
0,600
-0,020
0,400
o0 0,200
-0,040 0000
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00

Conclusao:
Se Ca < Cup: @s variancias podem ser consideradas iguais e as respostas instrumentais séo homoscedasticas (H,) e 0 método de minimos quadrados (MMQ) pode ser usado para obter parametros de regresséo da curva de

calibragéo.
Se Cea> Ciap: @s respostas instrumentais séo heterocedasticas; otimizar novamente o método, verificar faixa, considerar os desvios decorrentes da aplicagdo do modelo matematico. Considerar a o possibilidade da resposta
analitica ser descrita por uma funcéo que modela a concentragéo do analito.

Caso o coeficiente de correlagéo r > 0,995 a linearidade esta confirmada e é definida a faixa linear de trabalho para o método.

Analista Aprovador
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Limite de detecgao e Limite de quantificagao
Legenda: Data da execugéo:
Resultados
Entrada de dados
Concentragéo Resposta Desv. padrio IT.D. LQ
(mg/d) () (unidade) (unidade)
0,0051
0,0052
0,0053
0.005 0,0051 0,000 0,000 0,001
0,0055
0,0054
0,0053
Desv. Padrao (s) 0,00015
Média (Xr,) 0,005

Ses# 0> LD=X, +ts
Ses=0~-> LD=ts

*Valor de t unilateral para 99% de confinga:3,14

Observagdo:

O LD foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢gdo da menor concentragdo aceitavel do analito.

O LQ foi determinado plea estimtiva do desvio padrdo do branco de amostra com a adi¢do da menor concentragdo aceitavel do analito.

Conclusao:
LD: 0,000 mg/t
LQ: 0,001 mg/t

Observagdes: O LQ célculado é menor que o primeiro ponto da curva, portando, para este parametro
ser& adotato como LQ 0,005 mg/{

Analista

Aprovador
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Repetitividade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

Data da execugéo:

14/06/2021

Nivel 1

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad. C.V.

0,0051

0,0052

0,005

0,0053

0,0051

0,0055

0,0054

0,0053

0,01

0,000 0,00%

Amanda Zago
14/06/2021

Nivel 2

1,0098

1,0074

1,0062

1,0065

1,0072

1,0069

1,0075

1,01

0,001 0,10%

Nivel 3

9,9998

9,9994

9,9975

10

9,9985

9,9972

9,9996

~N|jo|jolh|lwIN|IRINIO|ORA|WIN|IRIN|IO|ORA|IWIN]|F

10,0001

10,00

0,001 0,01%

Concluséo:

Limite de repetitividade
Nivel 1

Limite de repetitividade

Nivel 2

Limite de repetitividade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

tiab (95%)

1,94

tiab (95%) 1,94

n

7

n

7

n 7

S

0,00000

S

0,00100

s 0,00100

r

0,00000

r

0,00274

r 0,00274

Critério de aceitagao para CV < 20% para medidas de propriedade.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
0,005 ) . .
N° Replicatas | Resultado Média Desv. Pad.] Variancia
1 0,0049
o 2 0,0048
= —
5| 3 N 3 0,0046
g &
g 2 S 4 0,0047
sl ¢ 5 5 0,0052
- ] =
= o 6 0,0049
= 7 0,0045
z 0,01 0,000 ]0,000000095
1 0,0051
o 2 0,0052
—_ 2 by
o & N 3 0,0053
j= N
® 8 5 4 0,0051
a2l s = 0,0055
O £ 3 > :
< 6 0,0054
7 0,0053
Limite de reprodutibilidade DPRY o] 4,420 | PRy = J1L-050eC)
Nivel 1 HORRAT 0
tiab (95%) 1,94
n 7
Sg 0,000
R 0,00000
DPRr =C.V. 0,00%
Conclusao:

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:

Resultados
Entrada de dados

1,00

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

Operador:

Nivel 2

Caroline D'Arc

15/06/2021

1,0098

1,0076

1,0007

0,9980

0,9945

0,9978

0,9976

Operador:

Amanda Zago

14/06/2021

1,0098

1,0074

1,0062

1,0065

1,0072

1,0069

N|[o|o|h|WIN|FRIN|O|O|RAIWIN]|F

1,0075

1,00

0,005

0,000026936

Conclusao:

Limite de reprodutibilidade
Nivel 2

tiab (95%)

1,94

n

7

Sk

0,005

R

0,01372

DPRr =C.V.

0,50%

Critério de aceitagdo para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatérios.

Analista

DPRr (tedrico)

2,000

HORRAT

0,0025

DPRy = 9t-0slel

Aprovador
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Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados

Entrada de dados

10,00

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

Operador:

Nivel 3

Caroline D'Arc

10,0001

10,0098

10,0076

10,0085

15/06/2021

10,0078

10,0102

10,0105

Operador:

Amanda Zago

9,9998

9,9994

9,9975

9,9985

14/06/2021

9,9972

9,9996

N[O|O|R|WIN|FRIN]|O|O|R|WIN]|PF

10,0001

10,00

0,005

0,000027922

Conclusao:

Limite de reprodutibilidade
Nivel 3

tiab (95%)

1,94

n

7

Sk

0,005

R

0,01372

DPRr =C.V.

0,05%

Critério de aceitagao para CV < 20%.
Valor de HORRAT < 2, os valores da reprodutibilidade do método sao satisfatorios.

Analista

DPRr (tedérico)

1,414

HORRAT

0,0003536

DPRr = ;.ii-D,S]ngEf'

Aprovador
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Rev. 06
@ PLANILHA DE CALCULOS DE VALIDAGAO E VERIFICACAD DE METODODS Data de emisséo: 03/08/2020
ACQUA BOOM 10/19
Recuperacéo
Legenda: Data da execugéo: 16/06/2021
Resultados
Entrada de dados
o . Resultado da Resultado Media Desv.
N° Replicatas da Amostra frec amostra frec C.V.
Amostra . Y Pad.
fortificada fortificada
o 1 0,0000 0,00520 104,00
n
E sl 2 0,0000 0,00510 102,00
= 51 €
2 © 0,0000 0,00520 104,
3 04,00 0,01 104,33 0,000 0,00%
4 0,0000 0,00540 108,00
5 0,0000 0,00530 106,00
6 0,0000 0,00510 102,00
S S 1 0,0000 1,00980 100,98
N
g % 2 0,0000 1,00760 100,76
N1 & |2 = 3 0,0000 1,00450 100,45
o E |lol«]D . : . 1,01 100,73 0,002 0,20%
HEk £ 2 0,0000 1,00890 100,89 °
5 0,0000 1,00750 100,75
6 0,0000 1,00520 100,52
1 0,0000 9,99980 100,00
2 0,0000 9,99750 99,98
™
hild = 3 0,0000 9,99940 99,99
0 =N §= - 10,00 99,99 0,002 0,02%
% | E 4 0,0000 9,99500 99,95 ’
5 0,0000 9,99780 99,98
6 0,0000 10,00200 100,02
FCrec 0,00983 FL— _ 1
frec 101,68 rer — ?[ Y&l
Conclusao:

Critério de aceitagéo para CV < 20% para medidas de propriedade.
A veracidade do procedimento (fator de recuperagdo) analitico deve estar compreendida em torno de 100%, ou por faixas de recuperagao
especificas por normas, legislagdes, e outras podem ser consideradas desde que mencionadas em referéncias bibliograficas

Analista Aprovador
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Rev. 06
PLANILHA DE CALCULOS DE VALIDAGAO E VERIFICACAQ DE METODOS Data de emissdo: 03/08/2020
ACQUA BOOM 11/19
Seletividade
Legenda:
Resultados

Entrada de dados

Cogjcneiztarj;;)ao Fh‘calc I:h,crit tcalc tta\l:u
Nivel 1 0,005 1,951 5,050 1,246 1,810
Nivel 2 1,00 2,559 5,050 0,000 1,810
Nivel 3 10,00 4,564 5,050 0,000 1,810

Concluséo:
Se Feac < Fiap @s variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se Feac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.

Analista Aprovador
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PLAMNILHA DE CALCULOS DE VALIDACAO E VERIFICACAD DE METODOS Data de emissio- 03/08/2020

ACQUA BOOM 12/19
Seletividade
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 1
0,005 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMQXISQMin
N 1 0,0052 Fhcalo 1,951
g 2 0,0051 Frat 5,050
£ 3 0,0052
3 0,004 0,000 0,000000014
o 4 0,0054
©
8 5 0,0053
o
6 0,0051
1 0,0051
N
T 2 0,0052
IS
£ 3 0,0053
2 0,004 0,000 0,000000027
o 4 0,0051
©
8 5 0,0055
a
6 0,0054
Se Fcalc > Flab :
oy = AT — T2l t calc #DIV/O! U Para v; > 120, considerar v; = 00
JG 5 ts 2185 4DIVIO)
Se Fcalc < Ftab :
o — tcale #DIV/0! Vi s
tap 1,810 10 0,000000000

Concluséo:

Se F, < Fuap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a precisdo do método.
Se teae < tap, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teae > tap, €NtE0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se Fec > Fuap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teae < tapn, €NtE0 a matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagdo.
Se teq > tap, €Ntdo a matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista Aprovador



PLAMILHA DE CALCULOS DE VALIDACAQ E VERIFICACAOD DE METODOS
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Rewv. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

ACQUA BOOM
13/19
Seletividade |
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 2
1,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= szMax/Ssz
1 1,0098 Fhcalc 2,559
N
£ 2 1,0076 Fhert 5,050
€
€ 3 1,0045
S 0,839 0,002 0,000004235
o 4 1,0089
©
3 5 1,0075
o
6 1,0052
1 1,0098
N
g 2 1,0074
£ 3 1,0062
a9 0,839 0,001 0,000001655
o 4 1,0065
©
S 5 1,0072
o
6 1,0069
Se Fcalc > Ftab .
. __l®a —msl tcalc 0,000 Y Para v; > 120, considerar v; = 00
J(bt o 2) tn 2027 8,31
Se Fcalc < Ftab .
. |7 — ®al t calc 0,000 Vi %
cate ! 1
<@ tan tp 1810 10 0,000002500

Concluséo:

Se F¢ac < Fiap as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teac < tan, €NtAO @ Matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se teac > tap, €NtAO @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F¢ac > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se tearc < tap, €NtAO0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificagéo.

Se teac > tan, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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Data de emissdo: 03/08/2020

ACQUA BOOM
14/19
Seletividade l
Legenda:
Resultados
Entrada de dados
Nivel 3
10,00 N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. Variancia F= SZMaX/ssz
. 1 9,9998 Fhcalc 4,564
é 2 9,9975 Fhrt 5,050
13 3 9,9994
8 8,332 0,002 0,000005690
o 4 9,9950
©
] 5 9,9978
o
6 10,0020
1 9,9998
N
B 2 9,9994
€
£ 3 9,9975
a 8,332 0,001 0,000001247
o 4 9,9985
©
IS 5 9,9972
a
6 9,9996
Se Fca\c > Flab :
tomrey [%i1 — %ol tcalc 0,000 Vi Para v; > 120, considerar v; = 00
J(ﬁ‘f; + 3k tiao 2,080 8,31
Se Fca\c < F:ab .
. _ tcak: 0,000 Vi SZ
tian 1,810 10 0,000002500

Concluséo:

Se F,c < Fip as variancias podem ser consideradas iguais, ou seja, a matriz ndo tem efeito importante sobre a preciséo do método.
Se teqc < tap, €NtA0 @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificacéo.

Se t.qc > tap, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Se F,c > Fiap as variancias ndo podem ser consideradas estatisticamente iguais.
Se teqc < tan, €NtEO @ matriz ndo afeta o ensaio naquele nivel de fortificag&o.

Se teae > tapn, €NtA0 @ matriz tem um efeito estatisticamente significante sobre o resultado.

Analista

Aprovador
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ACQUA BOOM 15/19
Data: 17/06/2021 Nome/ Fungao: Raphael Fernandes - Coordenador de Laboratorio
Temperatura da sala: 21,5 °C Visto:

Método: Anions_ICS
Paramentro: Sulfato
Padrao: Standard Sulfate (SO4-) 1000 pug/ml

Identificagdo do mensurando: Amostra teste

Identificagdo das grandezas de entrada Incerteza padréao
Amostragem 0,1415
Reprodutibilidade 0,0010
Recuperagéo 0,0087
Curva de calibragao 10,2842

Célculo da incerteza padrao combinada

“Amostragem 0,141 5
MReprodutibilidade 0,0010
URecuperagéo 0’0087 VIS 14,15%
Mce 10,2842
CRec
Ccal
Calculo da incerteza expandida (U)
U Hex k Y| [c] + valor de U

Grafico de Ishkawa

| Reprodutibilidade

|
| Amostragem |
N oo ]

Canal
Cre \l/
- Cam

/ B, S
CanaICC |/ \l/

recmax / /]

Calibracédo

Concentracéo
do analito

recmax

f
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PLANILHA DE CALCULOS DE VALIDAGCAOD E VERIFICACAD DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

16/19 . ...

Componente da Amostragem

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

DADOS DAS ANALISES

Andlise 1 e 2 = Amanda Zago

|Andlise 3 e 4: Caroline D'Arc

Descricéo do local

4a coleta PO1 P02 P03 P04 P05 P06 PO7
Analise 1 0,16 0,22 0,19 0,18 0,19 0,21 0,22
Analise 2 0,21 0,23 0,24 0,22 0,21 0,26 0,24
Analise 3 0,21 0,19 0,18 0,23 0,21 0,24 0,25
Andlise 4 0,24 0,24 0,25 0,22 0,23 0,21 0,22
D, (1) 0,050 0,010 0,050 0,040 0,020 0,050 0,020
D, (2) 0,030 0,050 0,070 0,010 0,020 0,030 0,030
x; (1) 0,185 0,225 0,215 0,200 0,200 0,235 0,230
X (2) 0,225 0,215 0,215 0,225 0,220 0,225 0,235
d; (1) 0,270 0,044 0,233 0,200 0,100 0,213 0,087
d; (2) 0,133 0,233 0,326 0,044 0,091 0,133 0,128
d 0,202 0,139 0,279 0,122 0,095 0,173 0,107
RSD (%) 14,152
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PLANILHA DE CALCULOS DE VALIDAGAD E VERIFICAGAO DE METODOS
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Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

17/19

Componente da Reprodutibilidade

Legenda:
Resultados
Entrada de dados

Dados extraidos da validag&o

o
o
=

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

0,01

0,01

0,01

0,01

0,01

Amanda Zago

0,01

0,01

0,01

0,000

0,000000022

0,01

0,01

0,01

0,01

0,01

Amanda Zago

0,01

N[O~ |WIN|FRIN|O|O|A~lWIN

0,01

0,01

0,000

0,000000022

=
o
S

N° Replicatas

Resultado

Média

Desv. Pad.

Variancia

1

1,01

1,01

1,01

1,01

1,01

Amanda Zago

1,01

1,01

1,01

0,001

0,000001383

1,01

1,01

1,01

1,01

1,01

Amanda Zago

1,01

N[Ol |WIN|FRIN|IO|ORIWIN

1,01

1,01

0,001

0,000001383

Limite de reprodutibilidade

tab (95%) 1,94

n 7

Sg| 0,000000703

R] 1,92769E-06

URepro 0,001
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Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

ACQUA BOOM
18/19
Componente de Recuperacéao
Legenda: u 5. (_ftr'ecma'x - frscmiﬂ]
Resultados rec . —
Entrada de dadOS n. (_f:r'gcma'x + frecmin]
Dados extraidos da validagéo
Intervalo de recupercéo (%) 80,00 a 120,00 | | frecmax = | 104,33 |
S= 1,00
n= 6 I f recmin = I 99,99 I
(f recmax ~ f recmin) 4135
(f recmax T f recmin) 204!32
| Upee = 0,009 |
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ACQUA BOOM

PLAMILHA DE CALCULOS DE VALIDAGAO E VERIFICACAOQ DE METODOS

FO 074

Rev. 06

Data de emissdo: 03/08/2020

19/19
Componente de Curva de Calibracdo
Legenda:
Resultados (co) S |1 1 (cg— )
Entrada de dados Ulcy)=45 |-+=-+
B 1 [ n Sxx
Dados extraidos da validagao
n= 15 B, =b = | 0,020301 | s.= | 294,720 |
S=S,=] 1,000 p= 2
s= 0,277 Xnea=C | 1,00 | c= | 100 |
5

0,752773

| uCy=| 10,284 |(unidade)
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oM’ Planilha de calculos de Validag&o e Verificagdo de Métodos
ANALISES AMBIENTAIS

FO 074

Rev. 03

Data de Emissao: 10/08/2018

1/4

1. Metodologia Validada
Parametro: Oxigénio Dissolvido

Nome do Metodo de Ensaio:
IT 115 Determinagao de Oxigénio Dissolvido pelo método com eletrodo de membrana

2. Matriz

Agua Tratada, Bruta e Efluentes

3. Equipamentos/ Instrumentos
Nome I Codigo I Certificado I Incerteza

Medidor de Oxigénio Dissolvido AB-EQ-471 EVQ-9223-06/2018 +0,6 mg/L
Obs: O erro do equipamento j& esta sendo considerado na incerteza.
4. Padrbes/Reagentes

Nome I Cadigo I Validade I Certificado/Lote I Incerteza

Padréio MRC Oxigénio Dissolvido 8,23 mg/L 967-16583/2017 31/12/2019 LRAA8532 +0,474 mg/L

5. Periodo de realizagiao
21/01/2019 a 25/01/2019

6. Aprovacgaol Parecer Técnico

Visto do Analista: Data:__ /| [

(X)Aprovado ( )Reprovado Visto do Responsavel Data:__/ [

7. Paramentros analisados

) Seletividade

) Linearidade

) Limite de Detecgdo

) Limite de Quantificagéo
(X)  Tendéncia/ Recuperagdo
(X)  Repetibilidade

() Precisao Intermediaria
() Robustez

Emitido por Rodrigo Fabréo | Aprovado por: Marco Antonio
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ANALISES AMBIENTAIS

Planilha de calculos de Validag&o e Verificacdo de Métodos

FO 074

Rev. 03

Data de Emissé&o: 10/08/2018

2/4

Recuperagéo e Tendéncia

Legenda:
Resuldados
Entrada de dados

Critério de aceitacdo para CV: < 20%

Pelo certificado de calibragéo do padréo, o valor de referéncia é de 8,23 + 0,474 mg/L. Serdo aceitos quaisquer valores dentro dessa faixa.

Analista

Emitido por Rodrigo Fabré&o | Aprovado por: Marco Antonio

e Valor Branco / Resultado Média
Replicatas Data Mat_ri_z sem brancc_)_/ Matriz frec br_a_nco Média f .. | Desv. Pad. C.v.
fortificacéo fortificada fortificado
1 21/01/2019 0,0 8,3 101%
2 21/01/2019 0,0 8,5 104%
o 3 22/01/2019 0,0 8,1 99%
3 o é 4 02/01/2019 0,0 83 101%
z 5 23/01/2019 0,0 8,4 102% 8.3 101% 0,028 0,34%
6 23/01/2019 0,0 8,2 100%
7 24/01/2019 0,0 8,7 106%
8 24/01/2019 0,0 8,2 100%
9 25/01/2019 0,0 7,9 96%
10 25/01/2019 0,0 8,1 99%
| 1
2
o 3
s| 1.1, 5
= 6
7
8
9
10
| 1
2
3
4
= 1 5
= 6
7
8
9
10
FChec 0,99 _
Média f o 101% F Crer - U rl

Responsavel
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Planilha de calculos de Validag&o e Verificacdo de Métodos

ANALISES AMBIENTAIS Data de Emissé&o: 10/08/2018

3/4

Recuperagio, %
o
(o)
o

Nivel 1
[J

[ - Py (]

. g o ® — Média
o o o - - Limite de Adverténcia

= === Limite de Tolerancia
® valores

7 ° @ 2 $ 6 > & X %

Emitido por Rodrigo Fabr&o | Aprovado por: Marco Antonio
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Planilha de calculos de Validagéo e Verificagdo de Métodos

FO 074

Rev. 03

Data de Emissdo: 10/08/2018

4/4

Repetibilidade

Legenda:
Resuldados
Entrada de dados
N° Replicatas Resultado Média Desv. Pad. C.V.
1 8,5
-~ 3 2 8,7
o = 3 8,2
z R 4 79 8,3 0,288 3,45%
5 8,4
6 8,6
7 8,1
o 1
s = 2
S E :
B ! 4
z 5
6
7
1
2
™ 3
g - 4
z 5
6
7
Limite de repetibilidade Limite de repetibilidade Limite de repetibilidade
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3
tia (o520 1,94 tiab (95%) 1,94 by (0579 1,94
n 7 n 7 n 7
S 0,28800 S 0,00000 S 0,00000
r 0,79015 r 0,00000 r 0,00000
Critério de aceitagdo para CV: < 20%
Analista Responsavel

Emitido por Rodrigo Fabr&o | Aprovado por:

Marco Antonio




