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1. VISAO GERAL

O Programa de Comparagao Interlaboratorial em Lubrificantes da Agéncia Nacional do
Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis (PIL-ANP) é realizado pelo Centro de Pesquisas e
Andlises Tecnolégicas (CPT), vinculado a Superintendéncia de Biocombustiveis e Qualidade de
Produtos (SBQ). Este relatorio apresenta a andlise estatistica e a discussdo dos resultados obtidos
pelos laboratérios participantes da nona edicdo do PIL-ANP, que foi conduzida conforme as
recomendac¢des da norma ISO/IEC 17043:2023 [11,

1.1 Objetivos

A discussdo da andlise estatistica dos resultados deste PIL busca, em linhas gerais,
fornecer subsidios para que os laboratérios participantes possam aprimorar suas metodologias
analiticas. As informacdes aqui contidas podem ser utilizadas para, por exemplo:

- determinar e monitorar o desempenho de laboratérios;
- identificar problemas analiticos e iniciar acdes corretivas;
- fornecer confianca adicional aos clientes do laboratério.

1.2 Institui¢des participantes

Estdo listadas abaixo, em ordem alfabética de razdes sociais, todas as institui¢des
participantes na 132 edi¢cdo do Programa Interlaboratorial de Lubrificantes.

e AFTON CHEMICAL INDUSTRIA DE ADITIVOS LTDA.
e AGENCIA NACIONAL DO PETROLEO, GAS NATURAL E BIOCOMBUSTIVEIS - ANP
e AIVA LUBRIFICANTES E SOLUCOES AMBIENTAIS LTDA

e ANTON PAAR BRASILIMPORTACAO EXPORTACAO E COMERCIO DE INSTRUMENTOS
ANALITICOS LTDA

e ARBUZ QUIMICA LTDA

e BIONERGETICA VALE DO PARACATU S.A

e CONSULTORIA E ENGENHARIA DO BRASIL LTDA

e COSAN LUBRIFICANTES E ESPECIALIDADES SA

e ECOLUBRIINDUSTRIA E COMERCIO DE LUBRIFICANTES LTDA

e ELVIN LUBRIFICANTES INDUSTRIA E COMERCIO LTDA

e ENERGY PETRO INDUSTRIA E COMERCIO DE LUBRIFICANTES LTDA

e FALUBINDUSTRIA E COMERCIO DE LUBRIFICANTES

e FUCHS LUBRIFICANTES DO BRASIL LTDA

e FUNDACAO DE APOIO A SERVICOS TECNICOS, ENSINO E FOMENTO A PESQUISA
e FUNDUNESP - FUNDACAO PARA O DESENVOLVIMENTO DA UNESP

e GCINDUSTRIAL, IMPORTADORA E EXPORTADORA DE LUBRIFICANTES LTDA
e GOIASMIX LUBRIFICANTES LTDA

e ICONIC LUBRIFICANTES S.A.

e ICONIC LUBRIFICANTES S.A.
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e INFRALUB LABORATORIO LTDA

e INGRAXINDUSTRIA E COMERCIO DE GRAXAS S.A.
e ITAIPU BINACIONAL

e LUBRIFICANTES FENIX LTDA

e LUCHETI LUBRIFICANTES LTDA

e LWART SOLUCOES AMBIENTAIS

e P.PRADO SOUSA LUBRIFICANTES LTDA.

e PAX LUBRIFICANTES LTDA

e PETROBRAS PETROLEO BRASILEIRO SA

e PETRONAS LUBRIFICANTES BRASIL S/A

e POOL-LAB COMERCIO DE EQUIPAMENTOS E ANALISES DE PRODUTOS DE
PETROLEO E ALCOOIS

e PROMAX PRODUTOS MAXIMOS S/A INDUSTRIA E COMERCIO

e SERVICO NACIONAL DE APRENDIZAGEM INDUSTRIAL - LELCO
e SGS DO BRASIL

e SJC BIOENERGIA LTDA

e TECLUBINDUSTRIA E COMERCIO DE LUBRIFICANTES LTDA.

e TEXSA DO BRASIL LTDA

e TS-TECNOLOGIA EM ANALISE DE SOLO E SERVICOS AGRICOLA LTDA
e UNIVERSIDADE FEDERAL DE GOIAS

e UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA

e UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE DO NORTE

e VIBRAENERGIAS.A

2.1 Amostras

A amostra de 6leo lubrificante hidraulico foi fornecida por um produtor autorizado pela
Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis.

Ensaios de homogeneidade foram conduzidos, com o intuito de garantir que os resultados
obtidos pelos participantes ndo fossem influenciados por heterogeneidade da amostra.

0 volume de amostra enviado a cada laboratério variou entre um e dois litros, a depender
da quantidade de ensaios selecionados no formulario de inscricdo. A coleta e o transporte das
amostras foram de responsabilidade exclusiva do laboratério inscrito.

2.2 Identificacdo dos participantes

Visando preservar o sigilo dos resultados reportados no programa interlaboratorial, o
cédigo de identificagdo do participante foi enviado para os e-mails informados no formulario de
inscrigdo, sendo este um cédigo sigiloso conhecido apenas pelos representantes do laboratério e
a comissdo organizadora do programa.
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2.3 Sigilo de participacao

A coordenagdo deste programa mantém os cddigos em absoluto sigilo e, desta forma, os
mesmos sO poderdo ser informados a terceiros mediante uma autorizacdo formal do responsavel
do laboratério participante ou solicitagdo de representante legal credenciado da prépria empresa
participante.

2.4 Homogeneidade

A avaliacdo da homogeneidade das amostras preparadas foi realizada a fim de evitar
intercorréncias causadas por eventuais falhas no processo de homogeneiza¢do. Dez amostras
foram selecionadas aleatoriamente apdés o término do envase dos 6leos. As andlises fisico-
quimicas listadas na Tabela 1 foram realizadas em duplicata. Os resultados obtidos foram
avaliados estatisticamente seguindo o método descrito na norma ISO 13528:2015[2], sendo
constatada, ao final das andlises, a homogeneidade do lote enviado aos participantes.

Tabela 1 - Parametros de avaliacdo da homogeneidade das amostras.

Produto Parametro Norma

L VISCOSIDADE CINEMATICA A 40°C ASTM D7042
Oleo Lubrificante

hidraulico

VISCOSIDADE CINEMATICA A 100°C ASTM D7042

2.5 Método de obtencao do valor designado

0 valor designado ou valor real convencional foi obtido por consenso mediante
tratamento robusto da média dos resultados obtidos por todos os participantes em cada ensaio,
conforme indicado pela norma ISO 13528:2015, Anexo C[2l. Esse método é baseado na mediana
do conjunto de dados e sua principal caracteristica é a atenuacgdo do efeito dos valores dispersos
(outliers), por meio de sucessivas iteracées nas quais ocorre um ajuste de dados. Apos essa etapa,
sdo calculados os parametros estatisticos de média robusta e desvio padrao robusto.

2.6 Avaliacao do desempenho dos participantes

Os resultados dos ensaios sdo avaliados por meio de uma estatistica de desempenho para
permitir a comparacdo com parametros preestabelecidos.

Essa comparacdo é realizada medindo-se a diferenca entre o valor médio obtido pelo
laboratério e o valor de consenso do grupo. A diferenca é dividida pelo desvio padrdo robusto do
grupo.

Na analise dos resultados, foi utilizado o método z-score para realizar a avaliagdo de
desempenho dos laboratérios, de acordo com a seguinte férmula:

onde:
x; = valor obtido pelo laboratorio;
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Xpt = valor de consenso;
Sk = desvio padrao robusto do grupo.

O desempenho do laboratério é indicado de acordo com o indice z obtido:

‘Z ‘ > 3 Resultado Insatisfatorio
2 <‘Z‘ < 3 Resultado Questionavel
‘Z ‘ < 2 Resultado Satisfatério

O laboratoério participante podera adotar esses indices como um indicativo de melhoria
continua, de maneira a tomar a¢des preventivas e corretivas, caso o desempenho no programa
seja questionavel ou insatisfatdrio.
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3. RESULTADOS E TRATAMENTO ESTATISTICO

3.1 Resultados dos ensaios fisico-quimicos

Tabela 2. Média dos resultados obtidos pelos laboratérios. (Parte 1)

) Viscosidade Cinematica Viscosidade Cinematica ) ) . )
Ensaio 200°C 2a0°C Indice de Viscosidade Ponto de Fulgor Ponto de Fluidez

Unidade mm?/s (cSt) mm?/s (cSt) Adimensional °C °C

NBR 11349 NBR

NBR 10441 NBR 10441 NBR 14358 NBR 11341 15468

Metodologia

ASTM D97/D5950/

ASTM D445/D7042 ASTM D445/D7042 ASTM D 2270 ASTM D92 D7346

1 8,240 53,61 125 219,0 -12
3 8,220 53,43 134

4 8,282 54,54 119 210,0 -15
5 8,470

6 8,172 53,35 124 235

7 8,170 53,74 122 -15
8 8,147 54,10 121 217,0

9 7,440 49,07 117 233,0

10 8,262 54,50 123 217,0

11 8,235 53,54 125 2240

12 8,169 53,53 123 -15
13 8,188 53,54 124 2140 -12
14 8,173 53,72 123 215,8 -15
15 8,344 53,29 129 207,0 -12
16 8,190 53,70

17 8,015 54,15 116 212,0

18 8,208 53,74 124 207,0

20 7,900 53,68 119 206,0 21
21 8,182 53,53 124 215,5 -15
24 8,280 53,64 127 211,0

25 8,182 53,64 123 -13
26 8,160 53,35 123 2140 -12
27 8,235 53,59 125 210,0 -12
28 8,132 53,40 122 220,0 -15
29 8,170 53,63 125 207,5

31 7,445 52,23 104 220,0 -12
32 8,050 54,28 117

33 8,038 54,05 117 216,5 9
34 53,63 12,33 122 219,5

35 8,141 212,5

36 8,200 53,57 124 207,0

38 8,164 53,56 123 219,0 -12
39 7,992 50,67 128 214,0

40 7,766 49,97 122 -15
42 8,229 53,74

43 7,205 62,42 63 200,0 21

10
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Tabela 2. Média dos resultados obtidos pelos laboratérios. (Parte 2)

Espuma - Sequéncia Il -
TENDENCIA

Demulsibilidade - 6leo  Demulsibilidade - agua Demulsibilidade - emulsdo Demulsibilidade - tempo

Unidade i mL

NBR 14172 NBR 14172 NBR 14172 NBR 14172 NBR 14235

Metodologia

ASTM D1404 ASTM D1404 ASTM D1404 ASTM D1404 ASTM D892

20 5 55 30 5
30 0 50 30 420
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Tabela 2. Média dos resultados obtidos pelos laboratérios. (Parte 3)

Desgaste em 4

Four Ball Teor de agua Karl Fischer
esferas

Ensaio Corrosividade ao cobre

Unidade mgKOH/g kgf % m/m

NBR 14359 - NBR 15353 NBR 14325

NBR 14448

Metodologia NBR 14248

ASTM D6278/D7109

1 0,3 1A

3 0,4

4 0,1 0,01
5 65
6 0,3 1A 54
7 1A 0,84

8 1A

9 0,3
10 0,1 1A

11 0,4 1A 0,01
12 0,5 1B 160 0,02
13 0,4 1A 160 0,00
14 0,2 1A 1,60 500

15 0,3 1A 102
16

17 1A 0,03
18 0,5 90
20 0,4 1A
21 0,5 1A 0,50 140 0,01
24 0,4 1A 0,01
25 0,01
26 1A
27 0,5 1B 0,24 250 0,03
28 0,4 1B
29
31 1A
32 0,6 0,06
33 1A 0,57 80

34 1A

35 1A

36 0,4 1A

38 50
39 2,1 1B 322
40 0,4 1A 47
42 1A 93
43 0,1 1A 0,00

12
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Tabela 2. Média dos resultados obtidos pelos laboratérios. (Parte 4)

Ensaio Massa especifica a 202C Enxofre Mg

Unidade g/mL % m/m % m/m % m/m % m/m

NBR 14786 NBR 14786 NBR 14786 NBR 14786 NBR

NBR 14065
NBR 14066 NBR 14066 NBR 14533 14066

Metodologia ASTM D4951 ASTM D4951

ASTM ASTM D4951 ASTM
ASTM D4628 ASTM D4628
ASTM D4052 D4951/D6481/ D4628 ASTM D6481

ASTM D6481 ASTM D6481
D4294/D2622/D7751 ASTM D7751
ASTM D7751 ASTM D7751

1 0,8620 0,001 0,026 0,194

3 0,8619

4 0,8620 0,215

5

6 0,8625 0,002 0,024 0,171 0,001
7 0,8619 0,182

8

9 0,002 0,046 0,000
10 0,8620 0,000 0,036 0,183

11 0,8619

12

13 0,8617 0,000 0,028 0,194 0,000
14 0,8616 0,002 0,027 0,193 0,000
15 0,8619 0,001 0,024 0,000
16 0,000 0,028 0,219

17 0,003 0,024 0,204 0,000
18 0,8620

20 0,8615

21 0,8618 0,001 0,028 0,190 0,000
24

25 0,8619

26

27 0,8606 0,000 0,027 0,165

28 0,8612 0,000 0,025 0,184

29 0,8619

31 0,8606 0,000 0,028 0,209

32

33

34 0,8617

35 0,8619 0,001 0,027 0,165 0,000
36 0,000 0,026 0,171

38 0,8619

39 0,8583 12 260 0,100
40 0,8621

42 0,8619

43 37,0 261 1969

13
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Tabela 2. Média dos resultados obtidos pelos laboratérios. (Parte 5)

Ensaio Fésforo Molibdénio Nitrogénio

Unidade % m/m % m/m % m/m % m/m

NBR 14786 NBR 14786 NBR 14786

Metodologia
ASTM
D4951/D6481/
D6595

ASTM ASTM
D4951/D7751 D5291/D5762

1 0,022
3

4

5

6 0,023 0,002 0,002 0,035
7 44,300
8

9 0,000

10 0,024 0,003

11

12

13 0,025 0,000 0,000

14 0,019 0,000 0,093
15 0,015 0,060
16 0,035

17 0,035 0,000 0,000

18

20

21 0,024 0,000

24

25

26

27 0,025

28 0,035

29

31 0,026 0,000

32

33

34

35 0,011 0,000 0,000

36 0,025 0,000

38

39 242 0,190 0,100

40

42

43 280

14
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A Tabela 3 traz a relacdo de ensaios com resultados questionaveis, insatisfatérios, nio
realizados ou excluidos apresentados ap6s a aplicagdo de estatistica robusta e calculos de z-score
(ou z’-score, quando aplicavel).

Tabela 3. Relagdo de ensaios com resultados questionaveis (q), insatisfatérios (i), ndo realizados (n)
para a amostra de 6leo lubrificante para compressor apds a aplicacdo de estatistica robusta e calculo
de z-score (ou z’-score, quando aplicavel). (Parte 1).

Identificagdo do laboratério

Ensaio
) 6 7

Viscosidade Cinemdtica a 100°C i i
Viscosidade Cinematica a 40°C i n q i i
Indice de Viscosidade i n q
Ponto de Fulgor n n i n q
Ponto de Fluidez n n n n n n
IAT i n n n
Teor de dgua Karl Fischer n n e e n n n
Massa especifica a 202C n i n n
Zinco n n n n n i i
Enxofre n n n n
Fosforo n n n n n n
Total de ensaios realizados 10 5 9 2 10 6 4 6 9
Resultados satisfatérios 100,00% | 80,00% | 77,78% | 0,00% 70,00% |100,00% | 75,00% | 16,67% | 66,67%
Resultados insatisfatérios 0,00% 20,00% | 22,22% |100,00% | 30,00% 0,00% 0,00% | 50,00% | 22,22%
Resultados questionaveis 0,00% | 0,00% | 0,00% | 0,00% | 0,00% | 0,00% | 2500% | 33,33% | 11,11%
Ne de ensaios realizados / N2 de parametros
do programa (%) (labs com 100% de ensaios 66,7% 33,3% 60,0% | 13,3% | 66,7% | 40,0% | 26,7% | 40,0% | 60,0%
satisfatdrios)

Tabela 3. Relagido de ensaios com resultados questionaveis (q), insatisfatérios (i), ndo realizados (n)
para a amostra de 6leo lubrificante para compressor apds a aplicacdo de estatistica robusta e calculo
de z-score (ou z’-score, quando aplicavel). (Parte 2).

Identificacdo do laboratério

Ensaio
13 14 15

Viscosidade Cinematica a 100°C q
Viscosidade Cinematica a 40°C q
Indice de Viscosidade q n q
Ponto de Fulgor n n
Ponto de Fluidez n n n n i
IAT n n
Teor de agua Karl Fischer n e n e n
Massa especifica a 202C n n n q
Zinco n n n n
Enxofre n n n n n
Fosforo n n q i i n n
Total de ensaios realizados 7 6 11 10 10 5 8 7 7
Resultados satisfatorios 100,00% | 100,00% | 100,00% | 100,00% | 70,00% 80,00% 62,50% | 85,71% | 57,14%
Resultados insatisfatdrios 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 10,00% 20,00% 12,50% | 14,29% | 14,29%
Resultados questiondveis 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 20,00% 0,00% 25,00% 0,00% | 28,57%
N@ de ensaios realizados / N2 de pardmetros
do programa (%) (labs com 100% de ensaios 46,7% 40,0% 73,3% 66,7% 66,7% 33,3% 53,3% 46,7% | 46,7%
satisfatdrios)
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Tabela 3. Relagdo de ensaios com resultados questionaveis (q), insatisfatérios (i), ndo realizados (n)
para a amostra de 6leo lubrificante para compressor apds a aplicacdo de estatistica robusta e calculo
de z-score (ou z’-score, quando aplicavel). (Parte 3).

Identificagdo do laboratério

Ensaio
26 27 28

Viscosidade Cinematica a 100°C i
Viscosidade Cinematica a 40°C i q
Indice de Viscosidade i q
Ponto de Fulgor n n
Ponto de Fluidez n n n
IAT n n n n
Teor de agua Karl Fischer n n n n i
Massa especifica a 202C n n i i i n
Zinco n n n n n
Enxofre n n n n n
Fosforo n n n i n n
Total de ensaios realizados 11 6 6 5 11 10 5 9 5
Resultados satisfatdrios 100,00% | 100,00% | 100,00% | 100,00% | 90,91% | 80,00% | 100,00% | 55,56% 40,00%
Resultados insatisfatdrios 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 9,09% 20,00% 0,00% 44,44% 20,00%
Resultados questionaveis 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 40,00%
Ne de ensaios realizados / N2 de pardmetros do
programa (%) (labs com 100% de ensaios 73,3% 40,0% 40,0% 333% | 73,3% | 66,7% | 33,3% 60,0% 33,3%
satisfatorios)

Tabela 3. Relagido de ensaios com resultados questionaveis (q), insatisfatérios (i), ndo realizados (n)
para a amostra de 6leo lubrificante para compressor apds a aplicacdo de estatistica robusta e calculo
de z-score (ou z’-score, quando aplicavel). (Parte 4).

Identificagdo do laboratério

Ensaio

33 34 35 36 38 39 40 42 43
Viscosidade Cinematica a 100°C e i i
Viscosidade Cinematica a 40°C e n i i i
Indice de Viscosidade q n n e
Ponto de Fulgor n n q
Ponto de Fluidez q n n n n n i
IAT n n n n e n q
Teor de agua Karl Fischer n n n n e e e e
Massa especifica a 202C n n i n
Zinco n n n e n n e
Enxofre n n n n n n e
Foésforo n n i n e n n e
Total de ensaios realizados 5 5 6 8 7 9 7 4 10
Resultados satisfatérios 60,00% | 60,00% | 83,33% | 100,00% | 85,71% | 33,33% 57,14% 75,00% 10,00%
Resultados insatisfatérios 0,00% | 40,00% | 16,67% 0,00% 14,29% | 66,67% 42,86% 25,00% 70,00%
Resultados questiondveis 40,00% | 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 20,00%
N2 de ensaios realizados / N2 de pardmetros do
programa (%) (labs com 100% de ensaios 33,3% | 33,3% | 40,0% 53,3% | 46,7% | 60,0% 46,7% 26,7% 66,7%
satisfatorios)
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3.2 Estatistica robusta

3.2.1 - Viscosidade cinematica a 100°C

Normas: ASTM D445/ASTM 7042 /NBR 10441

Obs: o resultado do laboratério 34 foi excluido pois foi considerado como outlier

Ensaio: Viscosidade Cinematica a 100°C - NBR 10441/ASTM D445/D7042

Laboratério Resultado Desvio Z-Score Observagao
43 7,21 -0,96 -10,73 Insatisfatdrio n2 de Resultados Satisfatérios 29
9 7,44 -0,73 -8,11 Insatisfatério Média Robusta 8,17
31 7,45 -0,72 -8,05 Insatisfatdrio Desvio Padrdo Robusto 0,09
40 7,77 -0,40 -4,47 Insatisfatério Mediana 8,17
20 7,90 -0,27 -2,98 Média Aritmética 8,10
39 7,99 -0,18 -1,96 Desvio Padrdo Aritmético 0,26
17 8,02 -0,15 -1,70 Reprodutibilidade do grupo 0,26
33 8,04 -0,13 -1,44 Intervalos do Grupo
32 8,05 -0,12 -1,31 3 sigma Acima 8,44
28 8,13 -0,04 -0,40 3 sigma Abaixo 7,90
35 8,14 -0,03 -0,30
8 8,15 -0,02 -0,23
26 8,16 -0,01 -0,08
38 8,16 0,00 -0,04
12 8,17 0,00 0,02
29 8,17 0,00 0,02
8,17 0,00 0,03
8,17 0,00 0,05
14 8,17 0,01 0,06
21 8,18 0,01 0,16
25 8,18 0,01 0,16
13 8,19 0,02 0,22
16 8,19 0,02 0,25
36 8,20 0,03 0,36
18 8,21 0,04 0,45
3 8,22 0,05 0,58
42 8,23 0,06 0,68
11 8,23 0,07 0,75
27 8,24 0,07 0,75
1 8,24 0,07 0,81
10 8,26 0,09 1,05
24 8,28 0,11 1,25
4 8,28 0,11 1,28
15 8,34 0,18 1,96
5 8,47 0,30 3,37 Insatisfatorio
34 53,63
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Figura 1. Representacido das médias dos resultados obtidos para viscosidade cinematica a 100 °C.
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Figura 2. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: viscosidade cinematica a 100 °C.
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3.2.2 — Viscosidade cinematica a 40°C

Normas: ASTM D445/ASTM 7042 /NBR 10441

Obs: o resultado do laboratoério 34 foi excluido pois foi considerado como outlier

Ensaio: Viscosidade Cinematica a 40°C - NBR 10441 / ASTM D445/D7042

Laboratério  Resultado Desvio Z-Score  Observagao

34 12,33 N2 de Resultados Satisfatorios 23
9 49,07 -4,54 -19,14  Insatisfatério Média Robusta 53,61
40 49,97 -3,64 -15,37 Insatisfatorio Desvio Padrao Robusto 0,24
39 50,67 -2,94 -12,39  Insatisfatério Mediana 53,61
31 52,23 -1,38 -5,83 Insatisfatério Média Aritmética 53,59
15 53,29 -0,32 -1,34 Desvio Padrao Aritmético 1,98
26 53,35 -0,26 -1,11 Reprodutibilidade do grupo 0,68
6 53,35 -0,26 -1,09 Intervalos do Grupo

28 53,40 -0,21 -0,90 3 sigma Acima 54,32
3 53,43 -0,18 -0,77 3 sigma Abaixo 52,90
12 53,53 -0,08 -0,33

21 53,53 -0,08 -0,33

11 53,54 -0,07 -0,29

13 53,54 -0,07 -0,28

38 53,56 -0,05 -0,20

36 53,57 -0,04 -0,16

27 53,59 -0,02 -0,10

1 53,61 0,00 -0,01

29 53,63 0,02 0,09

24 53,64 0,03 0,14

25 53,64 0,03 0,14

20 53,68 0,07 0,30

16 53,70 0,09 0,39

14 53,72 0,11 0,47

18 53,74 0,13 0,54

7 53,74 0,13 0,56

42 53,74 0,13 0,56

33 54,05 0,44 1,85

8 54,10 0,49 2,07

17 54,15 0,54 2,27

32 54,28 0,67 2,84

10 54,50 0,89 3,74 Insatisfatorio

4 54,54 0,93 3,93 Insatisfatorio

43 62,42 8,81 37,15 Insatisfatorio
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Figura 3. Representac¢do das médias dos resultados obtidos para viscosidade cinematica a 40 °C.
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Figura 4. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Viscosidade Cinematica a 40 °C.
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3.2.3 — indice de Viscosidade

Normas: NBR 14358/ASTM D 2270

Obs: o resultado do laboratério 43 foi excluido pois foi considerado como outlier

Ensaio: Indice de Viscosidade - NBR 14358/ASTM D 2270

Laboratério  Resultado Desvio Z-Score  Observagao

43 63 N2 de Resultados Satisfatérios 24

31 104 -19 -7,61 Insatisfatorio Média Robusta 123

17 116 -7 -2,89 Desvio Padrdo Robusto 2,54

9 117 -6 -2,30 Mediana 123

32 117 -6 -2,30 Média Aritmética 122

33 117 -6 -2,30 Desvio Padrao Aritmético 5,09

20 119 -4 -1,51 Repro do grupo 7,34
119 -4 -1,49 Intervalos do Grupo

8 121 -2 -0,92 3 sigma Acima 130
122 -1 -0,33 3 sigma Abaixo 115

28 122 -1 -0,33

34 122 -1 -0,33

40 122 -1 -0,33

14 123 0 -0,13

10 123 0 0,06

12 123 0 0,06

25 123 0 0,06

26 123 0 0,06

38 123 0 0,06

18 124 1 0,31

6 124 1 0,45

13 124 1 0,45

21 124 1 0,45

36 124 1 0,45

27 125 2 0,65

1 125 2 0,85

11 125 2 0,85

29 125 2 0,85

24 127 4 1,44

39 128 5 1,83

15 129 6 2,42

3 134 11 4,39 Insatisfatério

21




Relatério Final do Programa Interlaboratorial de Lubrificantes - 132 Edicao | CPT/SBQ - _

135
132 -
129 -

126 - o ® °
1p3 | SoTTT T T T oo 00 @0 699 eee-------
120 { TTTTTTIIII S 2
117 A @ 00

114 -
111 |
108 -
105 -
102

indice de Viscosidade

20
4
8
7

28

34

14
0
2

n O 0 00 W M « O N " « O < A 1 o™
— = &N N ™ - &N ™M — N N M

32
33
40

Laboratério

e VIédia Robusta @ Resultado e Repro do Grupo = = == Repro ASTM D2270/NBR 14358

Figura 5. Representagio das médias dos resultados obtidos para o indice de Viscosidade.
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Figura 6. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: indice de Viscosidade.
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3.2.4 - Ponto de Fulgor

Normas: NBR 11341/ ASTM D92

Ensaio: Ponto de Fulgor - NBR 11341/ ASTM D92

Laboratério Resultado Desvio Z-Score  Observagdo

43 200,0 -14,4 -2,18 N2 de Resultados Satisfatorios 24
20 206,0 -8,4 -1,27 Média Robusta 214,4
15 207,0 -7,4 -1,12 Desvio Padrido Robusto 6,6
18 207,0 -7,4 -1,12 Mediana 214,0
36 207,0 -7,4 -1,12 Média Aritmética 2149
29 207,5 -6,9 -1,04 Desvio Padrdo Aritmético 7,7
4 210,0 -4,4 -0,66 Repro do grupo 19,2
27 210,0 -4,4 -0,66 Intervalos do Grupo

24 211,0 -3,4 -0,51 3 sigma Acima 234,2
17 212,0 -2,4 -0,36 3 sigma Abaixo 194,6
35 212,5 -1,9 -0,29

13 214,0 -0,4 -0,06

26 214,0 -0,4 -0,06

39 214,0 -0,4 -0,06

21 215,5 1,1 0,17

14 215,8 1,4 0,21

33 216,5 2,1 0,32

8 217,0 2,6 0,40

10 217,0 2,6 0,40

1 219,0 4,6 0,70

38 219,0 4,6 0,70

34 219,5 51 0,77

28 220,0 5,6 0,85

31 220,0 5,6 0,85

11 224,0 9,6 1,45

9 233,0 18,6 2,82

235,0 20,6 3,12 Insatisfatorio
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Figura 7. Representacdo das médias dos resultados obtidos para Ponto de Fulgor.
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Figura 8. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Ponto de Fulgor
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3.2.5 — Ponto de Fluidez

Normas: NBR 11349/15468 / ASTM D97/D5950/D7346

Ensaio: Ponto de Fluidez - NBR 11349/15468 / ASTM D97/D5950/D7346

Laboratério Resultado Desvio Z-Score  Observagio

20 -21 -7 -3,30 Insatisfatorio N2 de Resultados Satisfatorios 15

43 -21 -7 -3,00 Insatisfatorio Média Robusta -13,7
-15 -1 -0,60 Desvio Padrao Robusto 2

7 -15 -1 -0,60 Mediana -14

12 -15 -1 -0,60 Média Aritmética -14

14 -15 -1 -0,60 Desvio Padrao Aritmético 3

21 -15 -1 -0,60 Repro do grupo 7

28 -15 -1 -0,60 Intervalos do Grupo

40 -15 -1 -0,60 3 sigma Acima -7

25 -13 1 0,30 3 sigma Abaixo -20

1 -12 2 0,80

13 -12 2 0,80

15 -12 2 0,80

26 -12 2 0,80

27 -12 2 0,80

31 -12 2 0,80

38 -12 2 0,80

33 -9 5 2,10
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Figura 9. Representacido das médias dos resultados obtidos para Ponto de Fluidez.
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Figura 10. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Ponto de Fluidez
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3.2.6 — indice de Acidez — IAT

Normas: NBR14448/ NBR14248/ASTM D664/ ASTM D974
Obs: o resultado do laboratério 39 foi excluido pois foi considerado como outlier

Ensaio: IAT - NBR 14448 / NBR 14248 / ASTM D664

Laboratério  Resultado Desvio  Z-Score  Observagdo

4 0,1 -0,35 -3,00 Insatisfatorio N2 de Resultados Satisfatorios 18

10 0,1 -0,29 -2,50 Média Robusta 0,40

43 0,1 -0,29 -2,50 Desvio Padrdao Robusto 0,12

14 0,2 -0,20 -1,70 Mediana 0,39
0,3 -0,11 -1,00 Média Aritmética 0,35
0,3 -0,10 -0,80 Desvio Padrao Aritmético 0,14

15 0,3 -0,10 -0,80 Repro do grupo 0,35

1 0,3 -0,08 -0,70 Intervalos do Grupo

28 0,4 -0,03 -0,30 3 sigma Acima 0,75

24 0,4 -0,02 -0,10 3 sigma Abaixo 0,05

36 0,4 -0,01 -0,10

11 0,4 0,00 0,00

13 0,4 0,00 0,00

20 0,4 0,00 0,00

40 0,4 0,01 0,10

3 0,4 0,02 0,10

27 0,5 0,06 0,50

18 0,5 0,07 0,60

12 0,5 0,09 0,80

21 0,5 0,10 0,80

32 0,6 0,21 1,80

39 2,1
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Figura 11. Representa¢do das médias dos resultados para Indice de Acidez.
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Figura 12. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Indice de Acidez.
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3.2.7 — Teor de agua Karl Fischer

Normas: ASTM D 6304

Obs: os resultados dos laboratérios 5, 6, 15, 18, 38, 39, 40 e 42 foram excluidos pois foram

considerados como outliers

Ensaio: Karl Fischer - ASTM D6304

Laboratério  Resultado Desvio Z-Score  Observagao

13 0,00 -0,01 -1,10 N2 de Resultados Satisfatorios 10
43 0,00 -0,01 -1,10 Média Robusta 0,01
24 0,01 -0,01 -0,40 Desvio Padrdo Robusto 0,01
4 0,01 0,00 -0,30 Mediana 0,01
11 0,01 0,00 -0,30 Média Aritmética 0,02
21 0,01 0,00 -0,30 Desvio Padrdo Aritmético 13,42
25 0,01 0,00 -0,30 Repro do grupo 0,04
12 0,02 0,01 0,40 Intervalos do Grupo
27 0,03 0,01 1,00 3 sigma Acima 0,05
17 0,03 0,02 1,20 3 sigma Abaixo -0,02
32 0,06 0,05 3,90 Insatisfatorio
40 46,50
38 49,50

54,00

65,00
18 90,05
42 93,00
15 102,15
39 322,30
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Figura 13. Representacdo das médias dos resultados obtidos para o ensaio de teor de agua

4,0

1 T T ———-

2,0

- 0 N
0,0 —. . - L - - L
-1,0 -

Z-score

22,0 -
Y e e i
-4,0
™M ™M < < — — wn o ~ ~ o o
- < o~ - o~ o~ — o~ - o <
Laboratdrio
. 7-Score e— Questiondvel = = = = |nsatisfatorio

Figura 14. Valores de z obtidos para a média dos resultados. do teor de agua.
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3.2.8 — Massa Especifica a 20°C

Normas: NBR 14065/ASTM D 4052

Ensaio: Massa especifica a 20 °C - NBR 14065 /ASTM D4052

Laboratério  Resultado Desvio Z-Score Observagao

39 0,8583 0,00 -23,10 Insatisfatodrio N2 de Resultados Satisfatorios 18
27 0,8606 0,00 -8,10 Insatisfatorio Média Robusta 0,8619
31 0,8606 0,00 -8,10 Insatisfatorio Desvio Padrao Robusto 0,0001
28 0,8612 0,00 -4,20 Insatisfatério Mediana 0,8619
20 0,8615 0,00 -2,30 Média Aritmética 0,8616
14 0,8616 0,00 -2,00 Desvio Padrdo Aritmético 0,0008
13 0,8617 0,00 -1,00 Repro do grupo 0,0004
34 0,8617 0,00 -1,00 Intervalos do Grupo
21 0,8618 0,00 -0,30 3 sigma Acima 0,8623
35 0,8619 0,00 0,00 3 sigma Abaixo 0,8614
7 0,8619 0,00 0,30
11 0,8619 0,00 0,30
15 0,8619 0,00 0,30
25 0,8619 0,00 0,30
29 0,8619 0,00 0,30
38 0,8619 0,00 0,30
42 0,8619 0,00 0,40
3 0,8619 0,00 0,40

0,8620 0,00 0,60
4 0,8620 0,00 1,00
10 0,8620 0,00 1,00
18 0,8620 0,00 1,00
40 0,8621 0,00 1,30
6 0,8625 0,00 4,20 Insatisfatorio

31



Relatério Final do Programa Interlaboratorial de Lubrificantes - 132 Edi¢do | CPT/SB_

0,862 -| '_._._._._._._._._._._._._l_l_l+
B [
- @
o
by
2
:
©
©
3
£
I ]
2
2
4
2
4 0,857
s 2 N o ®© o $ ®m % o w9~ o 1 ¥w @ © o @®m o s o ®o 9o
o o~ oM ~N ~N — — o o~ o - - ~N ~N o < — - <

Laboratério

Figura 13. Representacdo das médias dos resultados obtidos para o ensaio de Massa Especifica a 20°C.
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Figura 14. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Massa Especifica a 20°C.
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3.2.9 - Zinco

Normas: NBR 14786,/14066 / ASTM D4951/D6481/D4628/D7751

Obs: os resultados dos laboratdérios 39 e 43 foram excluidos pois foram considerados como outliers

Laboratério
6
15
17
28
36
1
35
14
27
13
31
16
21
10
9
39
43

Ensaio: Zinco - NBR 14786/14066 / ASTM D4951/D4628/D6481/D7751

Resultado
0,024
0,024
0,024
0,025
0,026
0,026
0,027
0,027
0,027
0,028
0,028
0,028
0,028
0,036
0,046

259,760
260,500

Desvio
-0,003
-0,002
-0,002
-0,002
-0,001
0,000
0,000
0,000
0,000
0,001
0,001
0,001
0,001
0,009
0,019

Z-Score
-1,30
-1,20
-1,10
-0,90
-0,40
-0,20
-0,10
-0,10
0,10
0,40
0,50
0,60
0,60
4,40
9,50

Observagdo

Insatisfatorio
Insatisfatorio
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N2 de Resultados Satisfatérios 13

Média Robusta 0,027

Desvio Padrdo Robusto 0,002

Mediana 0,027

Média Aritmética 0,028

Desvio Padriao Aritmético 0,006

Repro do grupo 0,006
Intervalos do Grupo

3 sigma Acima 0,033

3 sigma Abaixo 0,021
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Figura 15. Representacdo das médias dos resultados obtidos para o ensaio de teor de Zinco.
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Figura 16. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Zinco
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3.2.10 - Enxofre

Normas: NBR 14786,/14533 / ASTM D4951/D6481/D4294/D2622/D7751

Obs: o resultado do laboratorio 43 foi excluido pois foi considerado como outlier

Ensaio: Enxofre - NBR 14786/14533 / ASTM D4951/D6481/D4294/D2622/D7751

Laboratério Resultado Desvio Z-Score  Observagio

27 0,165 -0,024 -1,20 N2 de Resultados Satisfatorios 15

35 0,165 -0,024 -1,20 Média Robusta 0,189

36 0,171 -0,018 -0,90 Desvio Padrido Robusto 0,020

6 0,171 -0,018 -0,90 Mediana 0,190
0,182 -0,007 -0,40 Média Aritmética 0,189

10 0,183 -0,007 -0,30 Desvio Padrao Aritmético 0,017

28 0,184 -0,006 -0,30 Repro do grupo 0,059

21 0,190 0,001 0,00 Intervalos do Grupo

14 0,193 0,004 0,20 3 sigma Acima 0,248

1 0,194 0,005 0,20 3 sigma Abaixo 0,131

13 0,194 0,005 0,30

17 0,204 0,015 0,80

31 0,209 0,020 1,00

4 0,215 0,026 1,30

16 0,219 0,029 1,50

43 1969,000
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Figura 15. Representacao das médias dos resultados obtidos para o ensaio de teor de Enxofre.
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Figura 16. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Enxofre
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3.2.11 - Foésforo

Normas: NBR 14786 / ASTM D4951/D6481/D7751

Obs: os resultados dos laboratdérios 39 e 43 foram excluidos pois foram considerados como outliers

Laboratério
35
15
14

10
21
27
36
13
31
28
16
17
39
43

Resultado
0,011
0,015
0,019
0,022
0,023
0,024
0,024
0,025
0,025
0,025
0,026
0,035
0,035
0,035

242,295
279,500

Ensaio: Fosforo - NBR 14786 / ASTM D4951/D6481/D7751

Desvio
-0,014
-0,009
-0,005
-0,002
-0,001
0,000
0,000
0,000
0,001
0,001
0,001
0,011
0,011
0,011

Z-Score
-4,10
-2,60
-1,50
-0,70
-0,40
-0,10
-0,10
0,10
0,20
0,30
0,40
3,20
3,20
3,20

Observagdo
Insatisfatorio

Insatisfatério
Insatisfatério
Insatisfatorio
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N2 de Resultados Satisfatorios 9

Média Robusta 0,024

Desvio Padrdo Robusto 0,003

Mediana 0,024

Média Aritmética 0,025

Desvio Padrao Aritmético 0,007

Repro do grupo 0,010
Intervalos do Grupo

3 sigma Acima 0,034

3 sigma Abaixo 0,014




Relatério Final do Programa Interlaboratorial de Lubrificantes - 132 Edi¢do | CPT/SB_

0,05
0,04
£
= 0,03
£
X
° 0,02
2
8 0,01
0,00
wn wn < - w o - ~ o o - 0 o ~
m - - - o~ o~ o — o o~ — —
Laboratério
Laboratério @ Resultado — Média Robusta

Figura 17. Representacdo das médias dos resultados para o ensaio de teor de Fdsforo.
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Figura 18. Valores de z obtidos para a média dos resultados. Ensaio: Fésforo.
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3.3 — Avaliacao do ensaio de Demulsibilidade

Norma: ASTM D1401

Doze laboratérios enviaram resultados para a analise, no entanto, pela natureza dos
resultados ndo foi possivel realizar qualquer tipo de analise estatistica. Os resultados recebidos
estdo dispostos na Tabela 4.

Tabela 4. Resultados para o ensaio de Demulsibilidade - Oleo/Agua/Emulsio

Ensaio Demulsibilidade - 6leo Dem“'a?i;jgdade ) Dem:r';t’lis';‘fde - Dem“t'z::ir',fade -
7 30 0 50 30
12 40 40 0 20
13 0 0 80 30
14 30 0 50 30
17 0 0 80 30
18 33 0 47 30
27 31 0 49 30
28 1 0 79 30
33 28 0 52 30
36 0 0 80 30
43 1,5 0 20
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3.4 — Avaliacao do ensaio de Espuma

Normas: ASTM D892/NBR 14235

Neste ensaio, o laboratério participante deveria reportar os valores encontrados para a
tendéncia de formagdo de espuma, ou seja, o volume de espuma observado ao cessar o fluxo de
g4as no sistema.

Oito laboratérios reportaram resultados para o ensaio de espuma. Nao foi possivel
realizar o tratamento estatistico em func¢do do nimero reduzido de resultados. No entanto,
destaca-se que quando se considera os resultados e a reprodutibilidade da norma ASTM D892,
apenas 2 resultados se destacam. A titulo de comparacio, eles estio dispostos na figura 19.

55,0
[ J

35,0
H ﬁ-------r-------r_---___-----____---_____. _______ R
= 15,0 -
K] ® ® [ ) hd hd
e 50
@
2
g -250
£ -450
3 — © © ~ < 0 ~ (2]
2 ™ — — N ~ o
w Laboratério

® Resultado Média Robusta Repro do Grupo Repro do Grupo (-)

Figura 19. Representacdo dos resultados para o ensaio de espuma.
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3.5 — Avaliacdo do ensaio desgaste em quatro esferas

Normas: ASTM D4172

Apenas cinco laboratérios reportaram resultados para o ensaio de desgaste em 4 esferas,
numero inferior ao minimo necessario para a realizagido do tratamento estatistico. Os resultados
recebidos estdo dispostos na Tabela 5. Recomenda-se que o laboratério 14 analise criticamente
seu resultado para encontrar eventuais fontes de erro.

Tabela 5. Resultados por laboratério para o ensaio de desgaste em quatro esferas

Laboratdrio ‘ Resultado (mm)
7 0,84
14 1,6
21 0,5
27 0,24
33 0,57

3.6 — Avaliacao do ensaio de extrema pressao, Four Ball

Norma: ASTM 2783

Seis laboratdrios reportaram resultados para o ensaio de extrema pressio Four Ball. Com
base nos valores reportados, nio foi possivel a realiza¢do do tratamento estatistico. Os resultados
recebidos estdo dispostos na Tabela 6.

Tabela 6. Resultados por laboratério para o ensaio de extrema pressao Four Ball

Laboratdrio ‘ Resultado (mm)
11 160
12 160
13 160
14 500
20 140
26 250
32 80
Considerando apenas a mediana para o

ensaio (160 kgf) e a reprodutibilidade da norma ASTM D2783 para a mediana em questdo,
recomenda-se que o laboratério 14 analise criticamente seu resultado para encontrar eventuais
fontes de erro.
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3.8 — Avaliacdo do ensaio de nitrogénio

Normas: ASTM D5291/NBR 5762

Apenas trés laboratdrios reportaram resultados para o ensaio de nitrogénio. Com base na
quantidade de reportes, ndo foi possivel realizar o tratamento estatistico para o ensaio. Os
resultados recebidos estdo dispostos na Tabela 7.

Tabela 7. Resultados por laboratdrio para o ensaio de determinacdo de nitrogénio.

. . Resultado
Laboratorio (% m/m)
9 44,3
14 0,0930
17 0,0600

3.9 — Avaliacdo do ensaio de magnésio

Normas: NBR 14786/NBR 14066/ASTM D4951/D4628/ D7751

Apenas nove laboratérios reportaram resultados para o ensaio de magnésio. Com base na
quantidade de reportes, ndo foi possivel realizar o tratamento estatistico, uma vez que a amostra
nao foi dopada com tal elemento, todos os resultados reportados foram zero ou muito préximo de
Zero.

3.10 — Avaliacao do ensaio de molibdénio

Normas: NBR 14786 /ASTM D4951/D7751

Apenas treze laboratérios reportaram resultados para o ensaio de molibdénio. Nao foi
possivel realizar o tratamento estatistico, uma vez que a amostra nao foi dopada com tal elemento.
Todos os resultados reportados foram zero ou muito préximo de zero.

3.11 - Avaliacao do ensaio de boro

Normas: ASTM D4951

Apenas cinco laboratérios reportaram resultados para o ensaio de boro. Com base na
quantidade de reportes, nao foi possivel realizar o tratamento estatistico. Uma vez que a amostra
nao foi dopada com tal elemento, todos os resultados reportados foram zero ou muito préximo de
Zero.

3.12 - Avalia¢do do ensaio de calcio

Normas: NBR 14786/NBR 14066/ASTM D4951/D4628/D6481/D7751

Vinto e dois laboratérios reportaram resultados para o ensaio de calcio. Nao foi possivel
realizar o tratamento estatistico, uma vez que a amostra nao foi dopada com tal elemento e todos
os resultados reportados foram zero ou muito préximo de zero.
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3.14 — Avaliacao do ensaio de corrosividade ao cobre 3h a 100°C

Normas: ASTM D130 / NBR 14359

No total, 26 laboratdrios reportaram este parametro, sendo que 22 laboratorios
reportaram 1A e 4 laboratdrios reportaram 1B. Esse ensaio é peculiar na forma de reporte dos
resultados, que é ndo numérica, dessa forma néo é possivel realizar um tratamento estatistico. No
entanto, os resultados foram muito préximos, mostrando que os laboratérios estdo atuando
corretamente.
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3.15 - Graficos de desempenho
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Figura 20. Porcentagem de ensaios com resultado satisfatdrio em comparagido com o nimero de ensaios realizados pelo laboratério. onze participantes obtiveram
100% de resultados satisfatérios nos ensaios que realizaram e que foi possivel a analise estatistica.
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Insatisfatérios
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Figura 21. Porcentagem de ensaios com resultados insatisfatérios em comparagdo com o nimero de
ensaios realizados pelo laboratério.
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Figura 22. Porcentagem de ensaios com resultados questionaveis em comparagdo com o nimero de
ensaios realizados pelo laboratério.
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Recomendamos que os representantes dos laboratdérios com alta porcentagem de
resultados questionaveis e insatisfatorios leiam a se¢io 4.2 - Recomendacoes.
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4 — CONCLUSOES E RECOMENDACOES

4.1. Resumo do tratamento estatistico

Analisando os resultados apresentados neste relatorio, podemos ressaltar algumas consideracgoes.
Para os ensaios de viscosidade a 40 e 100 2C, ficou implicito que o laboratério 34 realizou a inversao dos resultados

Com relagdo ao ensaio de demulsibilidade, por meio dos resultados é possivel constatar que alguns laboratérios ndo souberam distinguir corretamente
a fase oleosa da emulsao, invertendo as duas. Além disso, os laboratérios devem ficar atentos as condi¢des do ensaio, tais como temperatura do banho,
velocidade e tempo de agitacdo da mistura.

No ensaio de teor de 4gua KF, pelos resultados pode-se inferir que oito (8) laboratérios reportaram seus valores em mg/kg, realizando-o em desacordo
com o protocolo de instrugdes.

Os laboratoérios 13 e 27 devem se atentar as condi¢des do ensaio de espuma, pois obtiveram ensaios acima da reprodutibilidade da norma.

Por fim, pode-se observar que alguns laboratérios também reportaram os resultados dos ensaio dos elementos Zn, S, P e N em unidades incorretas,
tendo seus resultados excluidos.
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4.2. Recomendacoes

Recomenda-se aos laboratoérios participantes que observem os resultados considerados

questionaveis e/ou insatisfatorios e verifiquem quais fatores podem estar ocasionando essas

nao conformidades, de modo que sejam adotadas acOes corretivas e preventivas para adequar

os resultados de seus ensaios.

>
>

>

Investigar possiveis causas de eventuais desvios da idealidade;

Analisar criticamente os resultados tais como: erros de digitacdo, transcricdo, unidades
e calculos;

Verificar os equipamentos utilizados, bem como as condi¢cdes ambientais do teste,
padrdes empregados, calibragdes;

Assegurar-se de sempre utilizar a versdo mais atualizada do método ou norma para
cada ensaio;

Realizar verificacdes periddicas com materiais de referéncia certificados para
assegurar a confiabilidade metrolégica do ensaio;

Providenciar treinamento para os analistas novos e, se necessario, promover cursos de
aperfeicoamento para os analistas experientes;

Adotar cartas de controle para os equipamentos de andlise.

Para os laboratérios que tiveram os resultados considerados satisfatérios e que

participaram de varias rodadas do programa, é possivel analisar os sinais dos z-scores obtidos

nas participacdes anteriores, por exemplo caso tenham ocorrido alteracdes entre valores

positivos e negativos. Muitos escores positivos ou negativos em sequéncia podem indicar erros

sistematicos dos sistemas de medicao, tendéncia positiva ou negativa, que geralmente pode ser

corrigida com agdes técnicas.
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