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1. Introdugdo

Os Programas de Comparagao Interlaboratorial em Combustiveis e Biodiesel — PIC/PIB sdo programas de
ensaio de proficiéncia usados na avaliagao do desempenho de laboratérios que analisam combustiveis e
biodiesel. O provedor deste ensaio de proficiéncia é o Centro de Pesquisas e Analises Tecnoldgicas — CPT,
da Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis — ANP.

A Ultima edicdo do PIC foi realizada em 2023, teve como item de ensaio o etanol hidratado aditivado, e
contou com a participagao de sessenta e oito laboratoérios. O PIB foi realizado pela ultima vez também no
ano de 2023, com a participagao de setenta e um laboratorios. A presente rodada do PIC contemplara os
combustiveis gasolina C, etanol hidratado e éleo diesel B.

Este protocolo de instrucdes apresenta as regras e as atividades a serem desenvolvidas ao longo desta
edi¢do do PIC/PIB. A coordenacdo do PIC/PIB busca seguir a norma ABNT NBR ISO/IEC 17043:2011.

2. Objetivos

Dentre os objetivos do PIC/PIB da ANP, destacam-se:

— Avaliar o desempenho individual dos laboratdrios para os ensaios propostos;

— Monitorar continuamente o desempenho dos laboratdrios;

—  Propiciar subsidios aos laboratdrios para a identificacdo e solucdo de problemas analiticos;
— Agregar valor ao controle da qualidade dos laboratdrios e

— ldentificar diferencas interlaboratoriais nas analises propostas.

3. Cronograma

As atividades serdo executadas conforme o cronograma abaixo:

Atividade Data

Recebimento de inscricdes 22 de julho a 09 de agosto
Preparagdo dos itens de ensaio 05 a 09 de agosto
Retirada dos itens de ensaio pelos participantes 12 a 23 de agosto
Realizacao das analises 02 a 09 de setembro
Ultimo dia para envio dos resultados 10 de setembro

Envio do relatério preliminar 27 de setembro

Envio do relatério final 04 de outubro

4. Laboratdrios Participantes e Numero de Vagas

A presente edi¢ao do PIC estd aberta a todos os laboratdrios interessados. A participacdo no PIC é gratuita.
N3o obstante, o niumero de participantes é limitado, de acordo com a quantidade das matrizes disponiveis
e da capacidade do tanque de mistura do CPT. Caso o nimero de inscritos seja superior a quantidade de
itens de ensaio preparados, sera adotada a seguinte ordem de prioridade no processamento das inscri-
¢oes:

PIC:

1. Laboratdrios com um ou mais ensaios em combustiveis com acreditacdo ativa na Rede Brasileira de
Laboratdrios de Ensaio — RBLE;
2. Laboratdrios de empresas de inspecdo da qualidade (Resolucdo ANP 859, de 2021);
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3. Laboratérios contratados pela ANP, no ambito do PMQC;
4. Laboratédrios aptos a realizarem analises de contraprova;
5. Outros laboratédrios interessados, pela ordem de inscri¢do.

5. Inscrigdes

As inscricdes deverdo ser realizadas no periodo estabelecido no cronograma, e serdo recebidas pelo CPT
por meio do preenchimento e envio do Formulario de Inscri¢gdes, disponivel no link abaixo. Nao ha
cobranca de taxa de inscricao.

Formulario de Inscricdo Programa
Interlaboratorial PIC da ANP:

(=17, 3 =]

Link para o Formuldrio de Inscricao:
https://forms.office.com/r/NP4mXkD5PP

2 :

Apds o término do prazo de inscricdes, caso o numero de inscricdes ultrapasse o niumero de vagas
disponiveis, o CPT realizara o ranqueamento das inscrigdes conforme ordem de prioridades estabelecidas
no item anterior.

6. Reclamagdes, Apelagdes, Duvidas e Questionamentos

Reclamacdes, apelagdes, duvidas e questionamentos podem ser submetidos ao CPT por meio do
enderego de e-mail pic@anp.gov.br (PIC). Ou por meio do WhatsApp:

https://wa.me/message/VFIUMDGLK5T4M1 .

As reclamacdes, apelacdes e questionamentos serdo registrados e tratados pelo CPT. Caso se mostrem
pertinentes, acdes corretivas serdo implementadas.

7. Coordenador e Comissdo Técnica
A comissdo técnica é composta pelos seguintes integrantes do CPT:

Thiago Karashima (Coordenador)
Rossine Amorim Messias

8. Item de Ensaio de Proficiéncia
Os itens de ensaio da presente rodada do PIC serdo aqueles listados na tabela abaixo.
Os itens de ensaio de proficiéncia serdo acondicionados em recipientes de volumes e materiais conforme

descritos na tabela abaixo. Os recipientes serdao envoltos por saco pldstico e acomodados em caixas de
papeldo contendo vermiculita.

Matriz Embalagem
Etanol Hidratado PEAD, 1L
Oleo Diesel B Aluminio, 1 L
Gasolina C Aluminio, 1L
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8.1. Preparacao

Os itens de ensaio de proficiéncia serdao preparados pelo CPT. As matrizes foram adquiridas em posto de
revenda de combustiveis, em Brasilia, DF.

8.2. Retirada, Recebimento e Manuseio

Os laboratorios participantes deverao providenciar a retirada dos itens de ensaio no CPT, no periodo
estipulado no cronograma.

Por ser 6rgdo publico, o CPT nao disponibilizara nota fiscal do material. O CPT disponibilizara uma decla-
racao de conteudo, assinada pelo seu coordenador.

A retirada do material devera ocorrer em dias uteis, no hordrio entre 09:00 e 17:00, no seguinte endereco:

SGAN, Quadra 603, Mdédulo |, 3° andar

ANP-CPT/CPAT

CEP: 70.830-902

Brasilia-DF

WhatsApp: 61-3255-5349 https://wa.me/message/VFIUMDGLK5T4M1

Ao receber a remessa, os itens de ensaio de proficiéncia deverado ser retirados da caixa, avaliados quanto
a suaintegridade e quanto a ocorréncia de eventual vazamento e mantidos em seu vasilhame original. Os
itens de ensaio de proficiéncia deverdo ser mantidos em temperatura ambiente (20 °C a 30 °C), fora de
geladeira, afastados de fontes de calor e de incidéncia solar direta.

O participante deverd acusar o recebimento dos itens de ensaio, preenchendo e enviando para o CPT o
Formulario de Recebimento do Item de Ensaio. O link para o formuldrio sera enviado junto com as amos-
tras e para o e-mail informado na Ficha de Inscrigdo.

8.3. Mensurandos e Caracteristicas Avaliadas

Serdo avaliados todos os ensaios previstos nas especificagdes estabelecidas pela ANP para os itens de
ensaio, conforme tabela abaixo. Os métodos de ensaio aceitos serdo aqueles previsto na referida resolu-
¢do. Deverado ser utilizadas as publicagdes mais recentes das normas de ensaio.

Matriz Especificagao da ANP

Etanol Hidratado Resolucdao ANP n2 907, de 2022, com excec¢ao do ensaio de teor de metanol

Gasolina C Resolucdo n? 807, de 2020, com excecdo das analises de teores de metanol e
marcador, RON e MON

Oleo Diesel B Resolucdo ANP n2 50, de 2013, com excecdo das anadlises de nimero de cetano

e contaminacao total
As resolucdes da ANP estdo disponiveis para consulta em: https://atosoficiais.com.br/anp

8.4. Andlise do Item de Ensaio de Proficiéncia

O PIC/PIB é um programa simultaneo, no qual os participantes analisam o item de ensaio concomitante-
mente em um periodo estabelecido em cronograma. O programa simultaneo é descrito no item A.3 da
norma ABNT NBR ISO/IEC 17043:2011.

E importante que os itens de ensaio de proficiéncia sejam tratados como uma amostra de rotina, de forma
a capturar as variabilidades reais existentes no dia a dia do laboratério.
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Por apresentar propriedades sensiveis ao tempo, é essencial que os participantes iniciem e finalizem os
ensaios dentro do periodo estipulado no cronograma.

A fim de se evitar diferencas de resultados em decorréncia da degradacao do item de ensaio, as seguintes
analises devem ser realizadas primeiro:

Matriz Ensaios a serem realizados primeiro

Gasolina C Destilagao, Pressdao de Vapor, Massa Especifica. Refrigerar a amostra,
se necessario, conforme determinado nas normas de ensaio.

Oleo Diesel B Ponto de Fulgor

N3o é permitida a subcontratacdo para realizacdo de qualquer ensaio previsto neste protocolo.

8.5. Homogeneidade e Estabilidade

Um fator primordial em um programa interlaboratorial € a homogeneidade dos itens de ensaio, de modo
a garantir que todos os laboratdrios recebam itens de comparagao com as mesmas propriedades fisico-
guimicas.

Outro parametro essencial a ser garantido em programas de comparagao interlaboratorial é a estabili-
dade dos itens de ensaio. A estabilidade esta definida segundo a ABNT ISO Guia 30:2000 como sendo a
capacidade que um material possui para manter o valor de uma determinada propriedade dentro de li-
mites especificados por um periodo pré-estabelecido, quando estocado nas condigbes especificadas e
visando identificar se ha uma repetitividade em medicées da amostra ao longo do tempo.

Com base na experiéncia acumulada ao longo das edigdes anteriores, nas quais ficou demonstrada a ho-
mogeneidade e estabilidade dos itens de ensaio, decidimos assumir essa premissa. Isto é, partimos do
principio de que os itens de ensaio sdo homogéneos e estaveis ao longo do periodo do programa. Além
disso, a norma ISO 4259 para determinacdo de dados de precisdo em normas de ensaio para produtos de
petréleo adota essa premissa.

9. Responsabilidades dos Laboratdrios Participantes

Sdo de responsabilidade dos laboratdrios participantes: providenciar a retirada dos itens de ensaio (caso
a ANP ndo consiga custear o envio), receber os itens de ensaio, avaliar a integridade da amostra, preen-
cher o formulério de recebimento de amostra, realizar as andlises, enviar os resultados, avaliar o relatdrio
preliminar e sugerir eventuais retificagdes.

10. Confidencialidade

Os participantes serdo identificados por codigos, de forma que ndo seja possivel discriminar a identidade
de cada participante nos relatérios preliminar e final. O codigo sera enviado por e-mail, para o enderego
informado na ficha de inscrigao. Apenas o proprio participante e a comissao técnica terdo conhecimento
dos codigos.
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11. Conluio e Falsificagdo de Resultados

O CPT empregara esforgos no sentido de identificar conluio e falsificagdo de resultados. Caso haja alguma
suspeita de conluio ou falsificagao de resultados, sera instaurada investigagao interna. Caso seja compro-
vado o desvio, os resultados e inscrigdes dos participantes envolvidos serao excluidos.

12. Registro e Envio dos Resultados

Os resultados deverao ser registrados na Ficha de Registro de Resultados, disponivel em link a ser enviado
oportunamente para o endereco de e-mail informado no ato da inscricdo. Deverdo ser obedecidas as
formas expressao dos resultados previstos nas normas de ensaio, tais como unidade, casas decimais, ou
algarismos significativos. O separador decimal utilizado devera ser a virgula.

Os laboratdrios devem se atentar para as unidades informadas no formulario de registro de resultados.
Valores reportados com casas decimais ou algarismos excedentes serdo arredondados conforme ABNT
NBR 5891 (regra do par mais proximo). Os resultados devem ser reportados conforme estabelecido em
cada norma de ensaio. Os participantes que nao seguirem essas observagdes terdao os dados excluidos
para o ensaio em questao.

E importante que o responsavel pelo envio dos resultados realize analise critica dos resultados, de forma
a evitar erros de digitagdo, erros de unidades, dentre outros erros grosseiros. Retificacdes na Ficha de
Registro de Resultados ndo serdao aceitas, passado o prazo final para envio dos resultados.

13. Modelo Estatistico

Para resultados de natureza quantitativa (grandezas), o valor designado serd o valor de consenso dos
resultados reportados pelos participantes. Optou-se pelo valor de consenso por ndo dispormos de um
valor de referéncia estabelecido para os mensurandos, assim como pela auséncia de um laboratério de
referéncia para determinagao do valor designado. O modelo estatistico adotado para estimacgao do valor
de consenso (x,,) e do desvio-padrdo para avaliacdo da proficiéncia (o,,;) sera a andlise robusta descrita
como “algoritmo A”, no item C.3 da norma ABNT NBR ISO/IEC 13528:2015.

Para qualquer dos ensaios propostos neste PIC, caso nao se obtenha um nimero suficiente de resultados
validos, ou caso os resultados se mostrem insuficientemente dispersos, ou com baixa resolugdo, de modo
qgue o emprego do modelo estatistico proposto ndo seja viavel, nao sera realizada avaliagdao de desempe-
nho dos laboratdrios. Caso nao haja ameaca a confidencialidade, podera ser apresentada somente a es-
tatistica descritiva dos resultados recebidos.

Para resultados de natureza qualitativa (atributos, escalas ordinais, etc), sera adotado como valor desig-
nado a moda dos resultados.

13.1. Avaliacdo de Resultados

O desempenho dos participantes sera avaliado por meio do escore z.

|z| < 2 indica desempenho satisfatério
2 < |z| < 3 indica desempenho gquestionavel
|z| = 3 indica desempenho insatisfatério
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Para resultados de natureza qualitativa, valores diferentes do valor designado serdo classificados como
insatisfatdrios, exceto em casos em que a norma de ensaio estabeleca margem de varia¢do do resultado
como limite de precisdo do método (p.ex. corrosividade ao cobre e cor ASTM).

14. Relatério Final

Sera enviado o relatdrio preliminar do programa aos participantes, para o enderego de e-mail informado
no ato da inscrigao. Apds implementadas as eventuais retificagdes, sera enviado o relatério final, via e-
mail. O relatdrio conterd descricdes a respeito do item de ensaio, modelo estatistico, avaliacdo de desem-
penho, resultados e desempenho dos participantes.

15. Acesso aos Resultados do PIC

Solicitacdes futuras dos resultados e do cddigo de identificacdo somente serdo fornecidos para os conta-
tos informados na ficha de inscrigao.

16. Referéncias Bibliograficas

ABNT NBR ISO/IEC 17043:2011 Versao Corrigida: 2017
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17. Alteragdes deste documento

Data ltem Alteracao

22/07/2024 | - -
Versao 1
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