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1 INTRODUGCAO

O Programas de Comparacdo Interlaboratorial em Biodiesel - PIB é um programa de
ensaio de proficiéncia que visa a avaliacdo do desempenho de laboratérios que realizam a
andlise da qualidade do biodiesel. O provedor deste ensaio de proficiéncia é o Centro de
Pesquisas e Andlises Tecnolégicas - CPT, da Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e
Biocombustiveis - ANP.

Esta rodada do programa de comparagdo interlaboratorial em biodiesel contou com a
participacdo de quarenta e oito laboratorios, pertencentes a unidades produtoras de biodiesel,
empresas de inspecdo da qualidade, instituicdes de pesquisa, 6rgdos governamentais e
laboratérios independentes.

2 OBIJETIVO

Entre os objetivos do PIB da ANP, destacam-se:

e Avaliar o desempenho individual dos laboratérios para os ensaios propostos;

e Monitorar continuamente o desempenho dos laboratdrios;

e Propiciar subsidios aos laboratérios para a identificacdo para a solucdo de
problemas analiticos;

e Agregar valor ao controle da qualidade dos laboratorios e

e Identificar diferencas interlaboratoriais nas analises propostas.
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3 LISTA DOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

ADM DO BRASIL LTDA - UNIDADE JOACABA /SC, LABORATORIO DE CONTROLE DE QUALIDADE,
JOACABA

ADM DO BRASIL LTDA, LABORATORIO DE RONDONOPOLIS, RONDONOPOLIS

AGENCIA NACIONAL DO PETROLEO, GAS NATURAL E BIOCOMBUSTIVEIS, CENTRO DE PESQUISA E
ANALISES TECNOLOGICAS - CPT, BRASILIA

ANALYSIS BRASIL LTDA, BELEM

ANALYSIS BRASIL LTDA, MANAUS

ANALYSIS BRASIL LTDA, TERESINA

ANALYTICAL TECHNOLOGY SERVICOS ANALITICOS E AMBIENTAIS LTDA, SAO PAULO

BIANCHINI SA INDUSTRIA, COMERCIO E AGRICULTURA, LABORATORIO DE CONTROLE DE
QUALIDADE - BIANCHINI, CANOAS

BINATURAL INDUSTRIA E COMERCIO DE OLEOS VEGETAIS SA, LCQ BINATURAL GO, FORMOSA - GO

BSBIOS INDUSTRIA E COMERCIO DE BIODIESEL SUL BRASIL S/A, LABORATORIO BSBIOS
MARIALVA, MARIALVA

BSBIOS INDUSTRIA E COMERCIO DE BIODIESEL SUL BRASIL, LABORATORIO DE CONTROLE DE
QUALIDADE BSBIOS PASSO FUNDO, PASSO FUNDO

BUNGE ALIMENTOS S.A., LABORATORIO BUNGE ALIMENTOS, NOVA MUTUM

CENTRO DE INOVACAO E TECNOLOGIA SENAI - DRMG - LABORATORIO DE ENSAIOS EM
COMBUSTIVEIS, BELO HORIZONTE

CHRONION ANALISES QUIMICAS E COMERCIO LTDA., QUATRO BARRAS

COFCO INTERNATIONAL GRAINS LTDA, LABORATORIO DE ANALISES DE BIODIESEL COFCO,
RONDONOPOLIS

FACULDADES CATOLICAS, LABORATORIO DE CARACTERIZACAO DE COMBUSTIVEIS, RIO DE
JANEIRO

FIAGRIL LTDA, LABORATORIO FIAGRIL BIODIESEL, LUCAS DO RIO VERDE

FUNDACAO DE DESENVOLVIMENTO DA PESQUISA, LABORATORIO DE ENSAIOS DE COMBUSTIVEIS
DA UFMG (LEC-UFMG), BELO HORIZONTE

FUNDAGCAO PARA O DESENVOLVIMENTO DA UNESP - FUNDUNESP, CEMPEQC - CENTRO DE
MONITORAMENTO E PESQUISA DA QUALIDADE DE COMBUSTIVEIS, BIOCOMBUSTIVEIS,
PETROLEO E DERIVADOS, ARARAQUARA

FUNDACAO UNIVERSIDADE REGIONAL DE BLUMENAU, LABORATORIO DE ANALISES
COMBUSTIVEIS - FURB, BLUMENAU

INPASA DEL PARAGUAY S.A., INPASA DEL PARAGUAY S.A, PARAGUAI

INSTITUTO BRASILEIRO DE TECNOLOGIA E REGULAGAO, LABORATORIO DE COMBUSTIVIES DO
IBTR, CAMACARI

INSTITUTO DE PESQUISAS TECNOLOGICAS DO ESTADO DE SAO PAULO SA - IPT, LABORATORIO DE
BIOENERGIA E EFICIENCIA ENERGETICA - LBE, SAO PAULO

INSTITUTO NACIONAL DE TECNOLOGIA NORMALIZACION Y METROLOGIA - PARAGUAY,
LABORATORIO DE COMBUSTIBLES Y LUBRICANTES - INTN, PARAGUAI
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INTERTEK DO BRASIL INSPECOES LTDA, SANTOS

ISATEC BRASIL INSPECOES TECNICAS LTDA, ISATEC ARATU, CANDEIAS
ISATEC BRASIL INSPEGOES TECNICAS LTDA, ISATEC SANTOS, SANTOS
JBS S/A, JBS BIODIESEL I, CAMPO VERDE

JBS S/A, LABORATORIO JBS BIODIESEL, LINS

OLEOPLAN NORDESTE INDUSTRIA DE BIOCOMBUSTIVEL LTDA, LABORATORIO DE CONTROLE DE
QUALIDADE DA OLEOPLAN NORDESTE, IRAQUARA

OLEOPLAN S.A OLEOS VEGETAIS PLANALTO, LABORATORIO DE CONTROLE DE QUALIDADE
OLEOPLAN - LCQO, VERANOPOLIS

OLFAR S/A - ALIMENTO E ENERGIA, LABORATORIO OLFAR ERECHIM, ERECHIM

OLFAR S/A - ALIMENTO E ENERGIA, LABORATORIO OLFAR PORANGATU, PORANGATU

OLFAR S/A - ALIMENTO E ENERGIA, LABORATORIO OLFAR PORTO REAL, PORTO REAL
PETROBRAS BIOCOMBUSTIVEL S.A., PETROBRAS BIOCOMBUSTIVEL S.A - CANDEIAS, CANDEIAS

PETROBRAS BIOCOMBUSTIVEL SA, LCQ-UBMC - LABORATORIO DE CONTROLE DE QUALIDADE DA
SUINA DE BIODIESEL DE MONTES CLAROS-MG, MONTES CLAROS

PETROLEOS PARAGUAYOS - PETROPAR-, DEPARTAMENTO CONTROL DE CALIDAD - PLANTA VILLA
ELISA DE PETROPAR, PARAGUAI

POTENCIAL BIODIESEL LTDA, POTENCIAL BIODIESEL, CURITIBA

SERVICO NACIONAL DE APRENDIZAGEM INDUSTRIAL - SENAI, LABORATORIO DE ENSAIOS EM
OLEOS LUBRIFICANTES E COMBUSTIVEIS - LELCO, SAO PAULO

SGS DO BRASIL, SGS DO BRASIL, SANTOS
TRES TENTOS AGROINDUSTRIAL SA, LCQ-BIODIESEL, IJUI
UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS, CENTRAL ANALITICA - IQ - UNICAMP, CAMPINAS

UNIVERSIDADE FEDERAL DE GOIAS, LABORATORIO DE METODOS DE EXTRACAO E SEPARACAO,
GOIANIA

UNIVERSIDADE FEDERAL DE PERNAMBUCO, LABORATORIOS DE COMBUSTIVEIS DA UFPE, RECIFE

UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA, LABORATORIO DE COMBUSTIVEIS E LUBRIFICANTES,
FORTELEZA

UNIVERSIDADE FEDERAL DO MARANHAO, LABORATORIO DE ANALISES E PESQUISA EM QUIMICA
ANALITICA DE PETROLEO E BIOCOMBUSTIVEIS - LAPQAP, SAO LUIS

UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA, LACAUT - LABORATORIO DE ANALISES DE COMBUSTIVEIS
AUTOMOTIVOS, CURITIBA

UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO DE JANEIRO/ESCOLA DE QUIMICA, LABORATORIO DE
COMBUSTIVEIS E DERIVADOS DE PETROLEO - LABCOM, RIO DE JANEIRO
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4 PREPARACAO DOS ITENS DE ENSAIO DE PROFICIENCIA

Os itens de ensaio foram preparados pelo CPT, a partir de matriz de biodiesel B100
gentilmente cedida pela Binatural Indudstria e Comércio de Oleos Vegetais S.A., localizada em
Formosa - GO.

As aliquotas de 1 L foram obtidas a partir da homogeneizagdo por recirculacdo, por
tempo suficiente, e envasadas em temperatura ambiente, por gravidade. Foram utilizados
frascos de aluminio, sem revestimento interno. Os frascos foram previamente inspecionados,
limpos, secos e ambientados com a prépria matriz antes de serem preenchidos com o material
de andlise. Foram utilizados conjuntos novos, sem uso, de tampas e selos revestidos em
aluminio.

As aliquotas de 20 mL foram preparadas a partir de um volume da matriz original de
B100, dopado com padrdes de elementos (Ca, Na, P, Mg) e de metanol P.A.. As aliquotas de 20
mL foram envazadas em frascos tipo vial crimpavel.

Apesar de todos os esfor¢os, no que se refere a utilizacao de frascos de melhor qualidade
e ao envio dos itens de ensaio via aérea, os seguintes participantes relataram a ocorréncia de
vazamentos: LAB_174, LAB_232, LAB_412, LAB_593, LAB_646. N3o obstante, ao avaliar os
resultados e desempenhos desses participantes, ndo foi encontrada nenhuma tendéncia que
revele algum efeito pratico do vazamento sobre os resultados avaliados.

5 HOMOGENEIDADE E ESTABILIDADE

Com base na experiéncia acumulada ao longo das edi¢cdes anteriores, nas quais ficou
demonstrada a homogeneidade e a 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 determinagdo de dados de
precisdo em normas de ensaio para produtos de petréleo adota essa premissa.

6 ANALISE ESTATISTICA

A andlise estatistica foi realizada por meio do software Excel, e quando necessario,
foram realizadas andlises pelo software estatistico R. Quando necessario, resultados reportados
pelos participantes e valores finais dos estimadores foram arredondados para a quantidade de
algarismos significativos ou casas decimais adequadas, conforme ABNT NBR 5891 (regra do par
mais préximo).

6.1 Meétodo de obtencado do valor designado, da sua incerteza e do desvio-
padrao para avaliacdo de desempenho

Para resultados de natureza quantitativa (grandezas), o valor designado foi 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 determinacdo do valor designado.

0 modelo estatistico adotado para estimagdo do valor de consenso (x,.) e do desvio-
padrdo para avaliagdo da proficiéncia (a;,;) foi a analise robusta, descrita como “algoritmo A”,
no item C.3 da norma ABNT NBR ISO/IEC 13528:2015. Como resultado da analise robusta pelo
algoritmo A, temos que x,; = x* e 0,; = s*, onde x* é a média robusta e s* é o desvio-padrao
robusto. Esse método é baseado na mediana do conjunto de dados e sua principal caracteristica
é a atenuacdo do efeito dos valores dispersos (outliers), por meio de sucessivas iteracdes nas
quais os dados sdo ajustados. Apds essa etapa sdo calculadas as estimativas dos parametros
estatisticos (média robusta e desvio-padrio robusto).

Em alguns casos, a andlise estatistica robusta ndo foi capaz de atingir a convergéncia
esperada apds um numero razodvel de iteracdes, sendo necessiria a exclusdo de valores
dispersos antes da estima¢do do valor de consenso e do desvio-padrdo para avaliagcdo da

8
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proficiéncia. A avaliacdo de valores dispersos (outliers) utilizou o teste de Grubbs, para deteccdo
de um valor disperso apenas e o teste GESD (Generalized Extreme Studentized Deviate) para
deteccdo de multiplos valores dispersos simultaneos.

Os valores classificados como dispersos, que foram eventualmente excluidos dos
calculos de x,; e de g, tiveram seu desempenho avaliado.

Para resultados de natureza qualitativa (atributos, escalas ordinais, etc), foi adotado
como valor designado a moda dos resultados.

6.2 Avaliacdo do Desempenho dos Participantes

0 desempenho dos participantes sera avaliado por meio do escore z (z-score):

|z| < 2 indica desempenho satisfatério
2 < |z| < 3 indica desempenho questionével
|z| = 3 indica desempenho insatisfatério

O z-score é dado pela férmula:

4 = (xi - xpt)
i = Tyt

onde x; é o resultado reportado pelo participante, x,,; € o valor de consenso e o,,; € 0 desvio-
padrao robusto.

Quando a incerteza do valor designado, u(x,;), foi maior ou igual a 30% do desvio-
padrdo robusto, foi necessario incluir u(x,;) no denominador do escore de avaliagdo de
desempenho, passando a ser denominado z’-score:

S (i — xpt)
;=
VOpe? + u?(xpe)

Para resultados de natureza qualitativa, valores diferentes do valor designado serao
classificados como insatisfatérios.

6.3 Reprodutibilidade do grupo

0 valor estimado da reprodutibilidade do grupo é calculado a partir da premissa de que
a diferenca entre dois resultados quaisquer (x; e x,) obtidos pelo grupo segue uma distribuicao
t de Student. Assim, a diferenca |x; — x,| sera superior a reprodutibilidade do grupo, R’, em um
caso em vinte. A reprodutibilidade do grupo é calculada da seguinte forma

R’ = t‘l’l—l; 0,05 X \/E X S*

em que t,_q. 05 € 0 valor critico da distribuicdo t de Student, com n — 1 graus de liberdade e
nivel de confianca de 95%; s* é o desvio-padrao robusto.

A comparagdo de R’ com o valor de reprodutibilidade publicado na norma de ensaio
fornece um parametro de desempenho do grupo no que diz respeito ao nivel de precisao.

7 RECLAMAGOES, APELACOES E QUESTIONAMENTOS

Reclamacdes, apelacdes e questionamentos podem ser submetidos ao CPT por meio do

endereco de e-mail interbio@anp.gov.br .

As reclamacoes, apelagdes e questionamentos serdo registrados e tratados pelo CPT.
Caso se mostrem pertinentes, acoes corretivas e de melhoria serdo implementadas.


mailto:interbio@anp.gov.br
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8 RESULTADOS E GRAFICOS

As tabelas e graficos a seguir resumem os resultados e as andlises de desempenho desta
rodada do PIB.

Algumas tabelas e graficos mostram como separador decimal o caractere ponto, “.”,
devido a configuragado local do sistema operacional utilizado. No entanto, tal inconveniente nao
impede a interpretagdo dos resultados.

10
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8.1 Aspecto
Laboratério  Resultado  Desempenho Estatistica
LAB_051 LII Satisfatério Moda: LII
LAB_093 LII Satisfatério
LAB_127 LII Satisfatério
LAB_132 LII Satisfatério
LAB_158 LII Satisfatério
LAB_174 LII Satisfatério Frequéncia
LAB_177 LII Satisfatorio LII 46
LAB_215 LII Satisfatério
LAB_228 LII Satisfatério
LAB_231 LII Satisfatério
LAB_232 LII Satisfatério
LAB_245 LII Satisfatério
LAB_312 - -
LAB_348 LII Satisfatério
LAB_412 LII Satisfatorio
LAB_439 LII Satisfatério
LAB_447 LII Satisfatério
LAB_471 LII Satisfatério
LAB_473 LII Satisfatério
LAB_477 LII Satisfatorio
LAB_479 LII Satisfatorio
LAB_480 LII Satisfatorio
LAB_493 LII Satisfatério
LAB_529 LII Satisfatério
LAB_560 LII Satisfatério
LAB_567 LII Satisfatorio
LAB_593 LII Satisfatorio
LAB_617 LII Satisfatorio
LAB_636 LII Satisfatorio
LAB_646 LII Satisfatério
LAB_652 - -
LAB_676 LII Satisfatério
LAB_695 LII Satisfatério
LAB_705 LII Satisfatério
LAB_716 LII Satisfatério
LAB_718 LII Satisfatério
LAB_726 LII Satisfatério
LAB_773 LII Satisfatério
LAB_811 LII Satisfatério
LAB_829 LII Satisfatério
LAB_836 LII Satisfatério
LAB_861 LII Satisfatério
LAB_889 LII Satisfatério
LAB_904 LII Satisfatério
LAB_906 LII Satisfatério
LAB_914 LII Satisfatério
LAB_942 LII Satisfatorio
LAB_992 LII Satisfatorio

11
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NBR 14359
ASTM D130
ISO EN 2160
Laboratério  Resultado = Desempenho Método Estatistica
LAB_051 - - Moda: la
LAB_093 la Satisfatério ASTM D130
LAB_127 la Satisfatorio NBR 14359
LAB_132 - - Frequéncia
LAB_158 la Satisfatério ASTM D130 la 27
LAB_174 la Satisfatério ASTM D130 1b 3
LAB_177 la Satisfatério NBR 14359
LAB_215 - -
LAB_228 - -
LAB_231 la Satisfatério ASTM D130
LAB_232 la Satisfatério NBR 14359 A norma ASTM D130 estabelece
LAB_245 la Satisfatério ASTM D130 uma reprodutibilidade
LAB 312 - - equivalente a uma variagfio para
LAB_348 - - a classificagao adjacente, para
LAB_412 1b Insatisfatorio NBR 14359 mais ou para menos. Assim, de
LAB_439 la Satisfatoério ASTM D130 acordo com a norma ASTM
LAB_447 - - D130, um resultado 1a e outro
LAB 471 - - resultado 1b, obtidos em
LAB_473 1b Insatisfatério NBR 14359 condi¢des de reprodutibilidade,
LAB_477 la Satisfatério ASTM D130 sdo considerados equivalentes.
LAB_479 - -
LAB_480 la Satisfatério NBR 14359
LAB_493 - -
LAB_529 la Satisfatorio NBR 14359
LAB_560 1b Insatisfatorio ASTM D130
LAB_567 la Satisfatorio NBR 14359
LAB_593 la Satisfatério NBR 14359
LAB_617 - -
LAB_636 - -
LAB_646 - -
LAB_652 - -
LAB_676 la Satisfatorio NBR 14359
LAB_695 la Satisfatério ASTM D130
LAB_705 la Satisfatério ASTM D130
LAB_716 - -
LAB_718 la Satisfatério NBR 14359
LAB_726 la Satisfatorio ASTM D130
LAB_773 la Satisfatorio ASTM D130
LAB_811 la Satisfatorio ASTM D130
LAB_829 la Satisfatério NBR 14359
LAB_836 la Satisfatério ASTM D130
LAB_861 la Satisfatério NBR 14359
LAB_889 la Satisfatorio ASTM D130
LAB_904 - -
LAB_906 - -
LAB_914 - -
LAB_942 la Satisfatério ASTM D130
LAB_992 la Satisfatorio NBR 14359

12
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8.3 Massa Especifica a 20 °C Manual/Digital

Massa Especifica a 20 °C (Manual e Digital)
NBR 7148 / ASTM D1298
NBR 14065 / ASTM D4052

EN ISO 12185
Laboratério Resultado  z-score Observacédo Método
LAB_051 874.9 3.8 ﬁ NBR 7148 N° de resultados Satisfatérios 40
LAB_093 875.4 0.0 ASTM D4052 Valor de Consenso 875.4
LAB_127 875.2 -1.5 NBR 14065 Desvio Padrdo Robusto 0.13
LAB_132 875.4 0.0 ASTM D4052 Mediana 875.4
LAB_158 875.0 3.0  Questionavel ASTM D4052 Média Aritmética 874.6
LAB_174 875.3 -0.8 ASTM D4052 Desvio Padrdo Aritmético 5.34
LAB_177 875.4 0.0 NBR 14065 Repro do Grupo 0.4
LAB_215 875.4 0.0 ASTM D4052 Incerteza 0.02
LAB_228 875.4 0.0 ASTM D4052 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto 0.18
LAB_231 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_232 875.0 3.0  Questionavel NBR 7148
LAB_245 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_312 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_348 874.8 45 |INCHSESIEl AsTv D1298
LAB_412 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_439 875.5 0.8 ASTM D4052
LAB_447 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_471 875.4 0.0 NBR 14065
LAB_473 875.4 0.0 NBR 14065
LAB_477 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_479 875.6 15 NBR 7148
LAB_480 875.3 0.8 NBR 14065
LAB_493 874.2 9.0 [CHSEEE n~sR 7148
LAB_529 875.4 0.0 NBR 7148
LAB_560 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_567 838.8 2752 |CEISIMONON NBR 7148
LAB_593 875.4 0.0 NBR 14065
LAB_617 875.3 0.8 NBR 7148
LAB_636 875.4 0.0 NBR 14065
LAB_646 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_652 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_676 875.6 1.5 ASTM D4052
LAB_695 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_705 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_716 875.9 3.8 [HCENSESN =\ 1so 12185
LAB_718 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_726 875.3 0.8 ASTM D4052
LAB_773 875.5 0.8 ASTM D1298
LAB_811 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_829 875.4 0.0 NBR 14065
LAB_836 875.6 15 ASTM D1298
LAB_861 875.4 0.0 NBR 14065
LAB_889 875.3 0.8 ASTM D4052
LAB_904 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_906 875.5 0.8 NBR 14065
LAB_914 875.4 0.0 ASTM D4052
LAB_942
LAB_992 875.2 15 ASTM D4052
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z-score

5.0

4.0
3.0
2.0
1.0

0.0
-1.0
-2.0
-3.0
-4.0

-5.0

LAB_567
LAB_493
LAB_348
LAB_051
LAB_158
LAB_232
LAB_127
LAB_992
LAB_174
LAB_480
LAB_617
LAB_726
LAB_889
LAB_093
LAB_132
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_245
LAB_312
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_529
LAB_560
LAB_593
LAB_636
LAB_652
LAB_811
LAB_829
LAB_861
LAB_914
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_646
LAB_695
LAB_705
LAB_718
LAB_773
LAB_904
LAB_906
LAB_479
LAB_676
LAB_836
LAB_716

Laboratério

++eees Questionavel Insatisfatorio - z-scor

Massa Especifica a 20°C (kg/m?)

876.0

875.8
875.6 1
875.4
875.2 4
875.0 +
874.8
874.6
874.4 4
874.2 4

874.0

LAB_567
LAB_493
LAB_348
LAB_051
LAB_158
LAB_232
LAB_127
LAB_992
LAB_174
LAB_480
LAB_617
LAB_726
LAB_889
LAB_093
LAB_132
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_245
LAB_312
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_529
LAB_560
LAB_593
LAB_636
LAB_652
LAB_811
LAB_829
LAB_861
LAB_914
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_646
LAB_695
LAB_705
LAB_718
LAB_773
LAB_904
LAB_906
LAB_479
LAB_676
LAB_836
LAB_716

Laboratério

~= = Média Robusta ++++« Repro do Grupo = Resultado
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8.4 Massa Especifica a 20 °C Digital

Laboratério Resultado

LAB_051
LAB_093
LAB_127
LAB_132
LAB_158
LAB_174
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_232
LAB_245
LAB_312
LAB_348
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_646
LAB_652
LAB_676
LAB_695
LAB_705
LAB_716
LAB_718
LAB_726
LAB_773
LAB_811
LAB_829
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_906
LAB_914
LAB_942
LAB_992

875.4
875.2
875.4
875.0
875.3
875.4
875.4
875.4
875.4

875.4
875.4

875.5
875.5
875.5
875.4
875.4
875.4

875.3

875.4

875.4

875.4
875.5
875.4
875.6
875.5
875.5
875.9
875.5
875.3

875.4
875.4

875.4
875.3
875.5
875.5
875.4

875.2

Z-score

0.0
-2.4
0.0
-4.8
-1.2
0.0
0.0
0.0
0.0

0.0
0.0

1.2
1.2
1.2
0.0
0.0
0.0

-1.2

0.0

0.0

0.0
1.2
0.0
2.4
1.2
1.2
6.0
1.2
-1.2

0.0
0.0

0.0
-1.2
1.2
1.2
0.0
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Massa Especifica a 20 °C (Digital)

NBR 14065 / ASTM D 4052
EN SO 12185

Observagéo Método

ASTM D4052

Questionavel NBR 14065
ASTM D4052
IRSESESel A5V D4052
ASTM D4052

NBR 14065

ASTM D4052

ASTM D4052

ASTM D4052

ASTM D4052
ASTM D4052

NBR 14065
ASTM D4052
NBR 14065
NBR 14065
NBR 14065
ASTM D4052

NBR 14065

ASTM D4052
NBR 14065

NBR 14065
NBR 14065
ASTM D4052
Questionavel ASTM D4052
NBR 14065
NBR 14065
IRSEEEEs =\ 150 12185
NBR 14065
ASTM D4052

ASTM D4052
NBR 14065

NBR 14065
ASTM D4052
NBR 14065
NBR 14065
ASTM D4052

Questionavel ASTM D4052

15

N° de resultados Satisfatérios 32
Valor de Consenso 875.4
Desvio Padrdo Robusto 0.08
Mediana 875.4
Média Aritmética 875.4
Desvio Padrao Aritmético 0.14
Repro do Grupo 0.24
Repro ABNT 0.52
Repro ASTM 0.52
Incerteza 0.02
Incerteza/Desvio Padrdo Robusto 0.20
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z-score

5.0

4.0 +
3.0
2.0
1.0
0.0

-1.0 4
2.0 4
-3.0
4.0 4

-5.0

LAB_158
LAB_127
LAB_992
LAB_174
LAB_480
LAB_726
LAB_889
LAB_093
LAB_132
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_245
LAB_312
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_560
LAB_593
LAB_636
LAB_652
LAB_811
LAB_829
LAB_861
LAB_914
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_646
LAB_695
LAB_705
LAB_718
LAB_904
LAB_906
LAB_676
LAB_716

Laboratério

«+ Questionavel Insatisfatério - z-score

Massa Especifica a 20°C (kg/m?)

876.5

876.0

875.5

875.0

874.5

874.0

LAB_127
LAB_992
LAB_174
LAB_480
LAB_726
LAB_889
LAB_093
LAB_132
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_245
LAB_312
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_593
LAB_636
LAB_652
LAB_811
LAB_829
LAB_861
LAB_914
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_646
LAB_695
LAB_705
LAB_718
LAB_904
LAB_906
LAB_676

LAB_716

[=}
©
[t}
om
<<
—

LAB_158

Laboratério

- = Média Robusta - Repro do Grupo

Repro ABNT/ASTM = Resultado
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8.5 Massa Especifica a 20 °C Manual

Massa Especifica a 20 °C (Manual)

Laboratério Resultado

LAB_051
LAB_093
LAB_127
LAB_132
LAB_158
LAB_174
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_232
LAB_245
LAB_312
LAB_348
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_646
LAB_652
LAB_676
LAB_695
LAB_705
LAB_716
LAB_718
LAB_726
LAB_773
LAB_811
LAB_829
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_906
LAB_914
LAB_942
LAB_992

874.9

875.0

874.8

875.6

874.2
875.4

838.8

875.3

875.5

875.6

NBR 7148 /| ASTM D1298

z-score Observagdo
-1.1

0.4

-2.6 Questionavel
0.0

79.6  Insatisfatério

-0.2

0.2

0.4

Método
NBR 7148

NBR 7148

ASTM D1298

NBR 7148

NBR 7148
NBR 7148

NBR 7148

NBR 7148

ASTM D1298

ASTM D1298
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N° de resultados Satisfatérios 8

Valor de Referéncia 875.4
Mediana 875.2
Média Aritmética 875.1
Desvio Padréo Aritmético 0.46

Repro do Grupo 1.5

Repro ABNT 1.2

Repro ASTM 1.2

Teste de Grubbs classifica o resultado 838,8
como valor extremo (outlier). Valor excluido
para o célculo do desvio padrdo aritmético,

da média aritmética, e dareprodutibilidade
do grupo.

Adotado como valor dereferéncia a média
robusta do ensaio de massa especifica
digital.

Adotado como desvio padrdo do ensaio de
proficiéncia, para avaliagdo de desempenho,
o desvio padrdo aritmético.
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z-score

5.0

4.0
3.0
2.0
1.0 1
0.0

-1.0 4
2.0 4
-3.0 4
4.0 4

-5.0

R T T TP P PP P P PR P PP PP

~ «© el — o ~ =3 m o ©
©o [} < wn ™ — N ~ ~ ™
o i N i N 4 0 ™ i bl
) Q ) ) ) ) ) ) ) )
< < < < < < < < < <
— — — — — — — — — —
Laboratério
+eeeee Questionavel Insatisfatério - zscore

Massa Especifica a 20°C (kg/m?)

877.5
877.0
876.5
876.0
875.5
875.0
874.5
874.0
873.5

873.0

~ el © ) o ~ (=2} d o ©

©o (= < wn @ — N ~ ~ i)

I.DI <l‘| ("J‘ O‘ Nl lDl ml I\I <l‘| @

o) o) 0 0 0 0 0 o0 o) o)

5 5 3 3 3 3 3 5 5 5
Laboratério

— = Valor de Referéncia ««.+++ Reprodo Grupo Repro ABNT/ASTM = Resultado
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8.6 Viscosidade Cinematica a 40 °C

Viscosidade Cinematica a 40 °C

NBR 10441
ASTM D445
Laboratério Resultado z-score Observagao Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatdrios 31
LAB_093 4.379 -0.1 ASTM D445 Valor de Consenso 4.382
LAB_127 4.386 0.1 NBR 10441 Desvio Padrao Robusto 0.0312
LAB_132  4.500 3.s [CEISEEN Astv D445 Mediana 4.383
LAB_158 4.372 -0.3 ASTM D445 Média Aritmética 4.380
LAB_174 4.351 -1.0 ASTM D445 Desvio Padrao Aritmético 0.0492
LAB_177 4.432 1.6 NBR 10441 Repro do Grupo 0.090
LAB_215 Repro ABNT 0.044
LAB_228 4.385 0.1 ASTM D445 Repro ASTM 0.098
LAB_231 4.350 -1.0 ASTM D445 Incerteza 0.006
LAB_232 4.380 -0.1 NBR 10441 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto 0.19
LAB_245 4.204 5.7 |SEISESES AST™ D445
LAB_312
LAB_348
LAB_412 4.374 -0.3 NBR 10441
LAB_439 4.370 0.4 ASTM D445
LAB_447
LAB_471 4.354 -0.9 ASTM D445
LAB_473 4.389 0.2 ASTM D445
LAB_477 4.385 0.1 ASTM D445
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560 4.415 1.1 ASTM D445
LAB_567 4.358 -0.8 NBR 10441
LAB_593
LAB_617
LAB_636 4.374 0.3 NBR 10441
LAB_646 4.414 1.0 NBR 10441
LAB_652  4.487 3.4 |[CEEEEE Astv D445
LAB_676 4.333 -1.6 NBR 10441
LAB_695 4.395 0.4 NBR 10441
LAB_705 4.405 0.7 ASTM D445
LAB_716 4.397 0.5 NBR 10441
LAB_718 4.376 -0.2 NBR 10441
LAB_726 4.301 -2.6 Questionavel ASTM D445
LAB_773 4.419 1.2 ASTM D445
LAB_811 4.400 0.6 ASTM D445
LAB_829 4.381 0.0 NBR 10441
LAB_836 4.413 1.0 ASTM D445
LAB_861 4.400 0.6 NBR 10441
LAB_889 4.402 0.6 ASTM D445
LAB_904 4.356 -0.8 NBR 10441
LAB_906 4.395 0.4 NBR 10441
LAB_914
LAB_942 4.352 -1.0 ASTM D445
LAB_992 4.313 2.2 Questionavel NBR 10441

19



PIB 13 | SBQ-CPT—ANP | 2022

z-score

-3.0

LAB_245

LAB_726

LAB_992

LAB_676

LAB_174
LAB_231
LAB_942
LAB_471
LAB_567

LAB_904

LAB_439

LAB_158

LAB_412

LAB_636

sseses Questionavel

LAB_718

LAB_093
LAB_232
LAB_829
LAB_127
LAB_228
LAB_477
LAB_473
LAB_695
LAB_906
LAB_716
LAB_811
LAB_861
LAB_889
LAB_705
LAB_646
LAB_836
LAB_560
LAB_773
LAB_177
LAB_652
LAB_132

Laboratério

Insatisfatério - zscore

Viscosidade Cinematica a 40°C (mm2/s)

4.550

4.500 ~
4.450
4.400
4.350
4.300 ~
4.250

4.200

Spp——— ST T e Ny sl NS SN N g S S S P

LAB_245 |

LAB_726

LAB_992

LAB_676

LAB_231
LAB_174
LAB_942
LAB_471
LAB_904

—— =Média Robusta

LAB_567

+«<++ Reprodo Grupo

LAB_439

LAB_158

LAB_412

LAB_636

W M N O O N~ N~ MW YW © HA 4 O W YW O© O MmN~ N o
— o oM N N ~ N ~ O O oA oo ©o o [ < © ~ N~ ;oM
N T BN T T e R T T R B RN Do BB A B B
2 M 0 0 0 0 O o 2 2 2 E m 0 0 0 0 O o 2 2 E
T T T T T T T T T . T T T B T . . S
Laboratério
Repro ASTM Repro ABNT = Resultado
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8.7 Teor de Agua

Laboratério Resultado

LAB_051
LAB_093
LAB_127
LAB_132
LAB_158
LAB_174
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_232
LAB_245
LAB_312
LAB_348
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_646
LAB_652
LAB_676
LAB_695
LAB_705
LAB_716
LAB_718
LAB_726
LAB_773
LAB_811
LAB_829
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_906
LAB_914
LAB_942
LAB_992

220
190
190

220
240
200

200
190
170
180
130
190

180

190
220
190

170
220
200
190
190
190
200
190
190
170
190
180
190
180
190
190
220
190
190
190
190
200
240
190
190

Z-score

2.3
-0.2
-0.2

2.3
4.0
0.7

-0.2

-0.2
-1.8
-1.0
5.2
-0.2

-0.2
2.3

Teor de Agua
ASTM D6304
EN ISO 12937

Observacao Método

Questionavel ASTM D6304
ASTM D6304
EN ISO 12937

uestionavel ASTM D6304
ASTM D6304
ASTM D6304

ASTM D6304
ASTM D6304
ASTM D6304
ASTM D6304
ASTM D6304
ASTM D6304
SEESEEEl ~ sV D6304

ASTM D6304
ASTM D6304

ASTM D6304
Questionavel ASTM D6304
ASTM D6304

ASTM D6304

Questionavel ASTM D6304
ENISO 12937

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

ENISO 12937

ASTM D6304

ASTM D6304

EN SO 12937

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

Questionavel ASTM D6304
ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304

ASTM D6304
ISEESESEEl ~s ™™ D6304
EN ISO 12937

EN ISO 12937
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N° de resultados Satisfatérios 34
Valor de Consenso 192
Desvio Padrao Robusto 12
Mediana 190
Média Aritmética 195
Desvio Padrao Aritmético 16.3
Repro do Grupo 34
Repro ISO 100
Repro ASTM 95
Incerteza 2
Incerteza/Desvio Padrdo Robusto 0.17

Resultados arredondados para dois
algarismos significativos, conforme D6304, e
similar a1SO 12937, que estabelece que o
resultado seja reportado na base 0,001% em
massa (m/m).

Resultado do LAB_412 classificado como
extremo (outlier) pelo teste de Grubbs.

Desvio-padrdo aritimético calculado livre do
valor extremo.
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z-score

5.0
4.0
3.0
2.0
1.0
0.0
-1.0
-2.0
-3.0
-4.0
-5.0

LAB_412
LAB_312
LAB_529
LAB_695
LAB_348
LAB_471
LAB_716
LAB_726
LAB_093
LAB_127
LAB_231
LAB_245
LAB_439
LAB_477
LAB_480
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_652
LAB_676
LAB_705
LAB_718
LAB_773
LAB_811
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_942
LAB_992
LAB_177
LAB_232
LAB_567
LAB_646
LAB_906
LAB_051
LAB_158
LAB_479
LAB_560
LAB_829
LAB_174
LAB_914

Laboratério

Insatisfatorio - zSscor

«eseee Questionavel

Teor de Agua (mg/kg)

320

270

220

170

120

70

LAB_412
LAB_312
LAB_529
LAB_695
LAB_348
LAB_471
LAB_716
LAB_726
LAB_093
LAB_127
LAB_231
LAB_245
LAB_439
LAB_477
LAB_480
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_652
LAB_676
LAB_705
LAB_718
LAB_773
LAB_811
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_942
LAB_992
LAB_177
LAB_232
LAB_567
LAB_646
LAB_906
LAB_051
LAB_158
LAB_479
LAB_560
LAB_829
LAB_174
LAB_914

Laboratério

—— = Média Robusta

Repro do Grupo Repro ASTM Repro ISO = Resultado
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8.8 Ponto de Fulgor

Ponto de Fulgor

ASTM D93
NBR 14598
Laboratério Resultado z-score Observagéo Método
LAB_051 156.0 0.0 ASTM D93 N° de resultados Satisfatdrios 36
LAB_093 155.5 -0.2 ASTM D93 Valor de Consenso 156.2
LAB_127 156.0 0.0 ASTM D93 Desvio Padrdo Robusto 4.07
LAB_132 160.5 1.1 ASTM D93 Mediana 156.0
LAB_158 150.0 -1.5 ASTM D93 Média Aritmética 156.1
LAB_174 1435 3.1 [ ~st™ D93 Desvio Padrao Aritmético 4.86
LAB_177 167.0 2.7 Questionavel NBR 14598 Repro do Grupo 11.6
LAB_215 Repro ABNT/ASTM 14.7
LAB_228 147.0 -2.3  Questionavel ASTM D93 Incerteza 0.80
LAB_231 158.5 0.6 ASTM D93 Incenteza/Desvio Padrdo Robusto 0.20
LAB_232 153.0 -0.8 ASTM D93
LAB_245 163.5 1.8 ASTM D93 Resultados arredondados para a base de
LAB_312 0,5 °C.
LAB_348
LAB_412
LAB_439 159.5 0.8 ASTM D93
LAB_447 150.0 -15 ASTM D93
LAB_471 158.5 0.6 ASTM D93
LAB_473 159.0 0.7 NBR 14598
LAB_477 1545 -0.4 ASTM D93
LAB_479
LAB_480 157.5 0.3 ASTM D93
LAB_493 148.0 -2.0 NBR 14598
LAB_529 149.0 -1.8 NBR 14598
LAB_560 153.0 -0.8 ASTM D93
LAB_567 158.5 0.6 NBR 14598
LAB_593 153.5 -0.7 ASTM D93
LAB_617
LAB_636 154.5 -0.4 NBR 14598
LAB_646 158.0 0.4 ASTM D93
LAB_652 153.0 -0.8 ASTM D93
LAB_676 160.0 0.9 NBR 14598
LAB_695 158.5 0.6 ASTM D93
LAB_705 161.0 1.2 ASTM D93
LAB_716 154.0 -0.5 NBR 14598
LAB_718 154.0 -0.5 NBR 14598
LAB_726 155.5 -0.2 ASTM D93
LAB_773
LAB_811 155.0 -0.3 ASTM D93
LAB_829 155.5 -0.2 ASTM D93
LAB_836 160.0 0.9 NBR 14598
LAB_861 163.0 1.7 NBR 14598
LAB_889 158.0 0.4 ASTM D93
LAB_904 153.5 -0.7 NBR 14598
LAB_906 158.0 0.4 NBR 14598
LAB_914
LAB_942 157.5 0.3 ASTM D93
LAB_992 165.0 2.2 Questionavel NBR 14598
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0.0

-1.0
2.0 o see
-3.0
-4.0
-5.0

L2717 av1
266 avl
SyZ avi
198 av1
s0.7av1
ZET avl
9e8 avl
9.9 av1
6€v avl
€Ly avl
S69 AV
195 av1
Ty avl
T€T avl
906 @Vl
688GV
99 av
Zr6 avil
08y av1
Leravl
150 av1l
628 av1
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€60 Qv
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9e9 av1
Ly av
8TL avl
9TL avl
¥06 avl
€65 av
259 avil
095 av1
z€C avl
vy avi
85T av1l
625 avl
€67 av
8zg avl
LT avl

z-score

Laboratério
Insatisfatorio

«+eesee Questionavel

0 o Wwowo
© © vw ;NI I
A H o A A

(2,) 106in4 ap ojuod

L2217 avl
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198 av1l
S0.7av1
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Resultado

Repro ABNT/ASTM

Laboratério
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8.9 Teor de Ester

Teor de Ester

NBR 15764
EN 14103

Laboratério Resultado z-score Observacdo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 23
LAB_093 96,9 -0,7 EN 14103 Valor de Consenso 97,6
LAB_127 97,1 -0,5 EN 14103 Desvio Padrdo Robusto 1,03
LAB_132 Mediana 97,6
LAB_158 Média Aritmética 97,6
LAB_174 98,9 1,3 EN 14103 Desvio Padrédo Aritmético 0,90
LAB_177 Repro do Grupo 3,00
LAB_215 97,8 0,2 EN 14103 Repro ABNT 4,88
LAB_228 Repro EN 2,45
LAB_231 98,9 1,3 EN 14103 Incerteza 0,27
LAB_232 96,9 -0,7 EN 14103 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,26
LAB_245

LAB_312 98,1 0,5 EN 14103

LAB 348 LAB_473 ndoteve o desempenho
LAB 412 avaliado, porterreportadoo

LAB_439 97,5 0,1 EN 14103 resultado emformato que ndo
LAB:447 permite andlise estatistica.

LAB_471 96,0 -1,6 EN 14103

LAB_473 >99,0 EN 14103

LAB_477 96,8 -0,8 EN 14103

LAB_479

LAB_480

LAB_493

LAB_529

LAB_560 98,0 0,4 EN 14103

LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 98,1 0,5 EN 14103

LAB_646

LAB_652

LAB_676 98,5 0,9 NBR 15764

LAB_695

LAB_705 97,6 0,0 EN 14103

LAB_716 97,0 -0,6 NBR 15764

LAB_718 99,2 1,6 EN 14103

LAB_726

LAB_773 97,3 -0,3 EN 14103

LAB_811

LAB_829 98,3 0,7 EN 14103

LAB_836 97,2 -0,4 EN 14103

LAB_861 99,3 1,7 EN 14103

LAB_889

LAB_904

LAB_906

LAB_914 96,0 -1,6 EN 14103

LAB_942 96,6 -1,0 EN 14103

LAB_992 97,8 0,2 NBR 15764
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8.10 Cinzas Sulfatadas

Cinzas Sulfatadas

NBR 6294
ASTM D874

Laboratério Resultado z'-score Observagéo Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 18
LAB_093 0.002 0.0 ASTM D874 Valor de Consenso 0.002
LAB_127 0.001 -0.7 NBR 6294 Desvio Padrdo Robusto 0.0013
LAB_132 Mediana 0.002
LAB_158 Média Aritmética 0.002
LAB_174 0.001 -0.7 ASTM D874 Desvio Padrao Aritmético 0.0015
LAB_177 0.002 0.0 NBR 6294 Repro do Grupo 0.004
LAB_215 Repro ABNT/ASTM -
LAB_228 Incerteza 0.0004
LAB_231  0.010 5.9 [ISHISEGNEl AsT™ D874 Incerteza/Desvio Padrao Robusto | 0.31
LAB_232 0.001 -0.7 NBR 6294
LAB_245  <0,005 ASTM D874 LAB_245, LAB_439 e LAB_726 ndo tiveram o
LAB_312 desempenho avaliado, por terem reportado o
LAB_348 resultado em formato que ndo permite
LAB_412 0.003 0.7 NBR 6294 analise estatistica.
LAB_439 <0,0044 ASTM D874
tﬁ:—i;z Razéf) entre~incerteza do v'alor designado e
LAB_473  0.006 2.9  Questionavel NBR 6294 .des‘”fo Pa‘tj.'lr?c’(;obus,to maior gue0,3. Por

- isso, foi utilizado o z-score, que soma a
::2:—2;; 0.002 0.0 ASTM D874 incerteza do valor desginado em seu
LAB 480 denominador.
LAB_493
LAB 529 Resultados arredondados para a base
LAB_560  0.000 15 ASTM D874 0,001%.
LAB_567
LAB 593 ABNT e NBR ndo possuem valor de
LAB 617 reprodutibilidade para resultados abaixo de
LAB 636 0,005% em massa.
LAB_646
LAB 652 Resultado do LAB_231 classificado como
LAB:676 0.001 0.7 NBR 6294 valor extremo (teste de Grubbs). Média
LAB_695 0.003 0.7 NBR 6294 aritmética e desvio padrdo aritmético
LAB_705 0.001 -0.7 NBR 6294 calculados sem o valor extremo.
LAB_716
LAB_718 0.002 0.0 NBR 6294
LAB_726 <0,005 ASTM D874
LAB_773 0.003 0.7 ASTM D874
LAB_811 0.001 -0.7 ASTM D874
LAB_829
LAB_836 0.003 0.7 ASTM D874
LAB_861 0.002 0.0 NBR 6294
LAB_889
LAB_904
LAB_906
LAB_914
LAB_942 0.004 1.5 ASTM D874
LAB_992 0.002 0.0 NBR 6294
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z'-score

LAB_811
LAB_093
LAB_177
LAB_477
LAB_718

1
<]
~
oQ
<<
4

LAB_560
LAB_127
LAB_174
LAB_232
LAB_676
LAB_861
LAB_992
LAB_412
LAB_695
LAB_773
LAB_836
LAB_942
LAB_473
LAB_231

Laboratério

* Questionavel Insatisfatério = Zz-score

Cinzas Sulfatadas (% m/m)

0.008 —
0.007 A

0.006 - 80000 00000000000000000000000000000000000000000000000000000000000000e00sesseessseesseessseesseesssseessessssesssessscesssesssmmencest
0.005 A
0.004 -
0.003 - -_— — — -—

0.002 { o o c— — — — — — — —_ el . — —— — ——— —
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0.000

LAB_560
LAB_127
LAB_174
LAB_232
LAB_676
LAB_705
LAB_811
LAB_093
LAB_177
LAB_477
LAB_718
LAB_861
LAB_992
LAB_412
LAB_695
LAB_773
LAB_836
LAB_942
LAB_473
LAB_231

Laboratério

e = Média Robusta — Resultado «+.--« Repro Grupo
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8.11 Enxofre Total

Enxofre Total
NBR 15867
ASTM D5453

Laboratério Resultado z-score Obsenacdo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 28

LAB_093 3,2 0,2 ASTM D5453 Valor de Consenso 3,1
LAB_127 3,8 1,1 NBR 15867 Desvio Padréo Robusto 0,65
LAB_132 Mediana 3,0
LAB_158 3,4 0,5 ASTM D5453 Média Aritmética 3,2
LAB_174 34 0,5 ASTM D5453 Desvio Padrdo Aritmético 0,79
LAB_177 5,2 3,2 |ICEISRIeNE ST D5453 Repro do Grupo 1,9
LAB_215 4,7 2,5 Questionavel ASTM D5453 Repro ABNT 1,1
LAB_228 3,9 1,2 ASTM D5453 Repro ASTM 1,4
LAB_231 Incerteza 0,15
LAB_232 3,4 0,5 NBR 15867 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,23
LAB_245 2,3 -1,2 ASTM D5453

LAB_312 Resultados arredondados para a base

LAB_348 4,2 1,7 NBR 15867 de 0,1 mg/ke.

LAB_412

LAB_439 2,9 -0,3 ASTM D5453

LAB_447

LAB_471

LAB_473

LAB_477 3,2 0,2 NBR 15867

LAB_479

LAB_480 2,7 -0,6 ASTM D5453

LAB_493

LAB_529

LAB_560 3,0 -0,2 ASTM D5453

LAB_567

LAB_593 2,6 -0,8 ASTM D5453

LAB_617

LAB_636 3,0 -0,2 ASTM D5453

LAB_646 29 -0,3 ASTM D5453

LAB_652 2,2 -1,4 ASTM D5453

LAB_676 4,0 1,4 NBR 15867

LAB_695

LAB_705 2,7 -0,6 ASTM D5453

LAB_716 3,0 -0,2 NBR 15867

LAB_718 2,8 -0,5 NBR 15867

LAB_726 2,6 -0,8 NBR 15867

LAB_773

LAB_811 2,4 -1,1 ASTM D5453

LAB_829 3,7 0,9 ASTM D5453

LAB_836 2,6 -0,8 NBR 15867

LAB_861 2,7 -0,6 ASTM D5453

LAB_889 2,3 -1,2 ASTM D5453

LAB_904

LAB_906

LAB_914 2,9 -0,3 ASTM D5453

LAB_942 4,9 2,8  Questionavel ASTM D5453

LAB_992 2,1 -1,5 NBR 15867
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Média Robusta «+++«+ Repro do Grupo Repro ABNT Reprc ASTM - Resultado
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8.12 Sddio + Potassio

Sédio + Potassio
NBR 15553/15556
EN 14538

Laboratério Resultado z-score Observagéo Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatdrios 19
LAB_093 5.4 -0.6 NBR 15553 Valor de Consenso 6.0
LAB_127 6.2 0.2 EN 14538 Desvio Padrao Robusto 1.01
LAB_132 Mediana 6.0
LAB_158 Média Aritmética 5.9
LAB_174 2.0 4.0 [SHSEEE \sR 15553 Desvio Padréo Aritmético 1.24
LAB_177 Repro do Grupo 3.0
LAB_215 Repro ABNT 15553 4.0
LAB_228 Repro EN 2.1
LAB_231 7.1 1.1 NBR 15553 Incerteza 0.28
LAB_232 5.9 -0.1 EN 14538 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto 0.28
LAB_245
LAB_312 Resultados arredondados paraa base de
LAB_348 6.7 0.7 NBR 15553 0,1 mg/kg.

LAB_412

LAB_439 LAB_529 nio teve o desempenho avaliado,

LAB_447 por ter reportado resultado em formato que
LAB_471 6.0 0.0 EN 14538 impede a andlise estatistica.

LAB_473
LAB_477 5.9 0.1 NBR 15553
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529 <5 NBR 15553
LAB_560 5.4 0.6 NBR 15556
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636 6.4 0.4 NBR 15556
LAB_646
LAB_652
LAB_676 5.0 -1.0 NBR 15553
LAB_695
LAB_705 5.4 0.6 NBR 15553
LAB_716 7.6 1.6 NBR 15553
LAB_718 6.9 0.9 NBR 15553
LAB_726 6.8 0.8 EN 14538
LAB_773
LAB_811
LAB_829
LAB_836 5.6 0.4 EN 14538
LAB_861 6.9 0.9 NBR 15553
LAB_889
LAB_904 7.0 1.0 NBR 15553
LAB_906
LAB_914
LAB_942 4.4 1.6 EN 14538
LAB_992 5.1 0.9 NBR 15553
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z-score

LAB_174
LAB_942
LAB_676
LAB_992
LAB_093
LAB_560
LAB_705
LAB_836
LAB_232
LAB_477
LAB_471
LAB_127
LAB_636
LAB_348
LAB_726
LAB_718
LAB_861
LAB_904
LAB_231
LAB_716

Laboratério

e+eeee Questionavel Insatisfatorio - z-score

Sédio + Potassio (mg/kg)

LAB_174
LAB_942
LAB_676
LAB_992
LAB_093
LAB_560
LAB_705
LAB_836
LAB_232

B_477
LAB_471
LAB_127
LAB_636
LAB_348
LAB_726
LAB_718
LAB_861
LAB_904
LAB_231
LAB_716

LAl

Laboratério

e = Média Robusta «+e+2+ Reprodo Grupo Repro ABNT Repro EN = Resultado
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8.13 Célcio + Magnésio

Célcio + Magnésio
NBR 15553/15556
EN 14538

Laboratério Resultado z-score Observacdo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 18

LAB_093 4,2 -0,2 NBR 15553 Valor de Consenso 4,3
LAB_127 51 1,5 EN 14538 Desvio Padrdao Robusto 0,55
LAB_132 Mediana 4,2
LAB_158 Média Aritmética 4,3
LAB_174 3,0 -2,4 Questionavel NBR 15553 Desvio Padrdo Aritmético 0,66
LAB_177 Repro do Grupo 1,6
LAB_215 Repro ABNT 15553 2,5
LAB_228 Repro EN 1,8
LAB_231 4,1 -0,4 NBR 15553 Incerteza 0,15
LAB_232 4,5 0,4 EN 14538 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,27
LAB_245
LAB_312 Resultados arredondados paraa base
LAB_348 4,6 0,5 NBR 15553 de 0,1 mg/kg.

LAB_412

LAB_439

LAB_447

LAB_471 4,2 -0,2 EN 14538

LAB_473

LAB_477 4,6 0,5 NBR 15553
LAB_479

LAB_480

LAB_493

LAB_529 4,9 1,1 NBR 15553
LAB_560 3,8 -0,9 NBR 15556
LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 4,5 0,4 NBR 15553
LAB_646

LAB_652

LAB_676 3,8 -0,9 NBR 15553
LAB_695

LAB_705 4,1 -0,4 NBR 15553
LAB_716 4,9 1,1 NBR 15553
LAB_718 4,2 -0,2 NBR 15553
LAB_726 5,9 2,9 Questionawel EN 14538

LAB_773

LAB_811

LAB_829

LAB_836 4,0 -0,5 EN 14538

LAB_861 4,2 -0,2 NBR 15553
LAB_889

LAB_904 4,5 0,4 NBR 15553
LAB_906

LAB_914

LAB_942 3,0 -2,4  Questionavel EN 14538

LAB_992 3,7 -1,1 NBR 15553
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8.14 Fdsforo

Fésforo
NBR 15553
ASTM D4951
EN 14107

Laboratério Resultado z-score Obsenacédo Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 17
LAB_093 2,5 0,9 NBR 15553 Valor de Consenso 2,2
LAB_127 2,6 1,1 EN 14107 Desvio Padréo Robusto 0,35
LAB_132 Mediana 2,2
LAB_158 Média Aritmética 2,2
LAB_174 <1 NBR 15553 Desvio Padrdo Aritmético 0,44
LAB_177 Repro do Grupo 1,0
LAB_215 Repro ABNT 15553 1,4
LAB_228 Incerteza 0,10
LAB_231 2,1 -0,3 NBR 15553 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,29
LAB_232 2,2 0,0 EN 14107
LAB_245
LAB_312 Resultados arredondados paraa base
LAB_348 2,2 0,0 NBR 15553 de 0,1 mg/kg.

LAB_412

LAB_439 LAB_174 e LAB_529 n3oteviveramo
LAB_447 desempenho avaliado, porterem
LAB_471 2,4 0,6 ASTM D4951 reportado resultado em formato que

LAB_473 impede aanalise estatistica.
LAB_477 2,3 0,3 NBR 15553

LAB_479
LAB_480

LAB_493

LAB_529 <5 NBR 15553
LAB_560

LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 1,7 1,4 NBR 15553
LAB_646

LAB_652

LAB_676 2,9 2,0 NBR 15553
LAB_695

LAB_705 2,4 0,6 NBR 15553
LAB_716 2,0 -0,6 NBR 15553
LAB_718 1,8 11 NBR 15553
LAB_726 1,5 2,0 NBR 15553
LAB_773

LAB_811

LAB_829

LAB_836 2,3 0,3 EN 14107
LAB_861 2,0 -0,6 NBR 15553
LAB_889

LAB_904 2,0 -0,6 NBR 15553
LAB_906

LAB_914

LAB_942 1,6 1,7 ASTM D4951
LAB_992 3,2 2,9 Questionavel NBR 15553
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Z-score

LTI

LAB_726
LAB_942
LAB_636
LAB_718
LAB_716
LAB_861
LAB_804
LAB_231
LAB_232
LAB_348
LAB_477
LAB_836
LAB_471
LAB_705
LAB_093
LAB_127
LAB_676
LAB_992

Laboratério

seesse Questionavel Insatisfatério -  z-score

Fosforo (mg/kg)

4,0
3,5 1
3,0 1
2,5 1
2,0 1
1,5 1
1,0 1

0,5

LAB_726
LAB_718
LAB_716
LAB_861

LAB_904
LAB_231

LAB_232
LAB_348
LAB_477
LAB_836
LAB_471

LAB_127
LAB_676
LAB_992

Laboratério

Média Robusta «++20+ Repro do Grupo Repro ABNT - Resultado
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8.15 Ponto de Entupimento

Ponto de Entupimento

NBR 14747
ASTM D6371
Laboratério Resultado z-score Observagao Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 28
LAB_093 7 0.8 ASTM D6371 Valor de Consenso 6
LAB_127 7 0.8 NBR 14747 Desvio Padrdo Robusto 1.3
LAB_132 Mediana 6
LAB_158 Média Aritmética 6.1
LAB_174 5 -0.8 ASTM D6371 Desvio Padrao Aritmético 1.5
LAB_177 4 -1.5 NBR 14747 Repro do Grupo 3.8
LAB_215 Repro ABNT/ASTM 1.9
LAB_228 Incerteza 0.29
LAB_231 7 0.8 ASTM D6371 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto 0.22
LAB_232 7 0.8 NBR 14747
LAB_245 7 0.8 ASTM D6371
LAB_312
LAB_348
LAB_412
LAB_439 6 0.0 ASTM D6371
LAB_447
LAB_471 6 0.0 ASTM D6371
LAB_473 7 0.8 NBR 14747
LAB_477 7 0.8 ASTM D6371
LAB_479
LAB_480
LAB_493 6 0.0 NBR 14747
LAB_529
LAB_560 6 0.0 ASTM D6371
LAB_567 4 -1.5 NBR 14747
LAB_593
LAB_617
LAB_636 7 0.8 NBR 14747
LAB_646 8 1.5 NBR 14747
LAB_652
LAB_676 7 0.8 NBR 14747
LAB_695 5 -0.8 ASTM D6371
LAB_705 8 15 NBR 14747
LAB_716 7 0.8 NBR 14747
LAB_718 6 0.0 NBR 14747
LAB_726 1 3.8 [CHEEEEE ~sT™ D6371
LAB_773
LAB_811 9 2.3 Questionavel ASTM D6371
LAB_829 5 -0.8 NBR 14747
LAB_836 6 0.0 ASTM D6371
LAB_861 5 -0.8 NBR 14747
LAB_889
LAB_904 5 -0.8 NBR 14747
LAB_906 7 0.8 NBR 14747
LAB_914
LAB_942 6 0.0 ASTM D6371
LAB_992 5 -0.8 NBR 14747
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Laboratério
« Questionavel Insatisfatério - zscore

Ponto de Entupimento (°C)
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LAB_726
LAB_177
LAB_567
LAB_174
LAB_695
LAB_829
LAB_861
LAB_904
LAB_992
LAB_439
LAB_471
LAB_493
LAB_560
LAB_718
LAB_836
LAB_942
LAB_093
LAB_127
LAB_231
LAB_232
LAB_245
LAB_473
LAB_477
LAB_636
LAB_676
LAB_716
LAB_906
LAB_646

LAB_705

LAB_811

Laboratério

—— = Média Robusta «+«+++ Repro do Grupo Repro ABNT/ASTM — Resultado
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8.16 Indice de Acidez

indice de Acidez

NBR 14448
ASTM D664
EN 14104

Laboratério Resultado z-score Obsenacéo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 25
LAB_093 0,30 -0,2 ASTM D664 Valor de Consenso 0,31
LAB_127 0,34 0,6 NBR 14448 Desvio Padrdo Robusto 0,048
LAB_132 Mediana 0,31
LAB_158 Média Aritmética 0,31
LAB_174 0,16 3,1 |CENSHIgNg AS™ D664 Desvio Padro Aritmético 0,060
LAB_177 0,26 -1,0 NBR 14448 Repro do Grupo 0,14
LAB_215 0,32 0,2 EN 14104 Repro ASTM 0,11
LAB_228 0,35 0,8 ASTM D664 Incerteza 0,011
LAB_231 0,37 1,2 ASTM D664 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,23
LAB_232 0,30 -0,2 NBR 14448

LAB_245 0,32 0,2 ASTM D664

LAB_312 0,33 0,4 ASTM D664

LAB_348 0,33 0,4 ASTM D664

LAB_412

LAB_439 0,29 -0,4 ASTM D664

LAB_447

LAB_471 0,30 -0,2 EN 14104

LAB_473 0,34 0,6 ASTM D664

LAB_477 0,31 0,0 EN 14104

LAB_479

LAB_480

LAB_493

LAB_529

LAB_560 0,33 0,4 ASTM D664

LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 0,28 -0,6 ASTM D664

LAB_646

LAB_652

LAB_676 0,23 -1,7 ASTM D664

LAB_695 0,23 -1,7 NBR 14448

LAB_705 0,34 0,6 ASTM D664

LAB_716 0,27 -0,8 ASTM D664

LAB_718 0,31 0,0 ASTM D664

LAB_726 0,23 -1,7 ASTM D664

LAB_773 0,44 2,7  Questionavel ASTM D664

LAB_811 0,21 -2,1 Questionavel ASTM D664

LAB_829

LAB_836 0,42 2,3 Questionavel ASTM D664

LAB_861 0,30 -0,2 ASTM D664

LAB_889

LAB_904 NBR 14448

LAB_906 0,35 0,8 ASTM D664

LAB_914

LAB_942 0,31 0,0 EN 14104

LAB_992 0,43 2,5 Questionavel ASTM D664
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8.17 Glicerol Livre

Glicerol Livre

NBR 15908

ASTM D6584
Laboratério Resultado z-score Observacdo Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 25
LAB_093 0,022 0,6 ASTM D6584 Valor de Consenso 0,020
LAB_127 0,021 0,3 ASTM D6584 Desvio Padréo Robusto 0,0031
LAB_132 Mediana 0,020
LAB_158 Média Aritmética 0,020
LAB 174 0,010  -3,2 |CEHSEIGHE ASTM D6584 Desvio Padréo Aritmético 0,0036
LAB_177 Repro do Grupo 0,009
LAB_215 Repro ABNT 0,010
LAB_228 Repro ASTM 0,009
LAB_231 0,020 0,0 NBR 15908 Incerteza 0,001
LAB_232 0,019 -0,3 ASTM D6584 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,26
LAB_245
LAB_312 LAB_726 n3oteve o desempenho
LAB_348 0,023 1,0 ASTM D6584 avaliado, porterreportado resultado
LAB_412 em formato que impede aanalise
LAB_439 0,026 1,9 ASTM D6584 astatistica.
LAB_447
LAB_471 0,018 -0,6 ASTM D6584
LAB_473 0,020 0,0 ASTM D6584
LAB_477 0,024 1,3 ASTM D6584
LAB_479
LAB_480 0,020 0,0 ASTM D6584
LAB_493
LAB_529
LAB_560 0,023 1,0 ASTM D6584
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636 0,016 -1,3 ASTM D6584
LAB_646
LAB_652
LAB_676 0,020 0,0 ASTM D6584
LAB_695 0,019 -0,3 ASTM D6584
LAB_705 0,022 0,6 ASTM D6584
LAB_716 0,023 1,0 ASTM D6584
LAB_718 0,021 0,3 ASTM D6584
LAB_726  <0,001
LAB_773 0,019 -0,3 ASTM D6584
LAB_811
LAB_829
LAB_836 0,020 0,0 ASTM D6584
LAB_861 0,025 1,6 ASTM D6584
LAB_889
LAB_904 0,020 0,0 ASTM D6584
LAB_906 0,014 -1,9 ASTM D6584
LAB_914 0,015 -1,6 ASTM D6584
LAB_942 0,026 1,9 ASTM D6584
LAB_992 0,020 0,0 ASTM D6584
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LAB_992
LAB_127
LAB_718
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LAB_705
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LAB_560
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LAB_942

Laboratorio
Média Robusta ~ +seece Repro do Grupo/ABNT Repro ASTM - Resultade
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8.18 Glicerol Total

Glicerol Total

NBR 15908
ASTM D6584

Laboratério Resultado z-score Obsenacéao Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 25
LAB_093 0,144 0,4 ASTM D6584 Valor de Consenso 0,140
LAB_127 0,139 -0,1 ASTM D6584 Desvio Padrdo Robusto 0,0093
LAB_132 Mediana 0,141
LAB_158 Média Aritmética 0,139
LAB_174 0,120 -2,2  Questionavel ASTM D6584 Desvio Padrdo Aritmético 0,0120
LAB_177 Repro do Grupo 0,027
LAB_215 Repro ABNT 0,063
LAB_228 Repro ASTM 0,069
LAB_231 0,140 0,0 NBR 15908 Incerteza 0,002
LAB_232 0,135 -0,5 ASTM D6584 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,24
LAB_245

LAB_312

LAB_348 0,157 1,8 ASTM D6584

LAB_412

LAB_439 0,143 0,3 ASTM D6584

LAB_447

LAB_471 0,129 -1,2 ASTM D6584

LAB_473 0,125 -1,6 ASTM D6584

LAB_477 0,151 1,2 ASTM D6584

LAB_479

LAB_480 0,150 1,1 ASTM D6584

LAB_493

LAB_529

LAB_560 0,134 -0,6 ASTM D6584

LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 0,153 1,4 ASTM D6584

LAB_646

LAB_652

LAB_676 0,143 0,3 ASTM D6584

LAB_695 0,125 -1,6 ASTM D6584

LAB_705 0,134 -0,6 ASTM D6584

LAB_716 0,137 -0,3 ASTM D6584

LAB_718 0,142 0,2 ASTM D6584

LAB 726 0,000  -44 |ICCHSIEIGNE AST™ D6584

LAB_773 0,142 0,2 ASTM D6584

LAB_811

LAB_829

LAB_836 0,145 0,5 ASTM D6584

LAB_861 0,146 0,6 ASTM D6584

LAB_889

LAB_904 0,134 -0,6 ASTM D6584

LAB_906 0,139 -0,1 ASTM D6584

LAB_914 0,145 0,5 ASTM D6584

LAB_942 0,141 0,1 ASTM D6584

LAB_992 0,153 1,4 ASTM D6584
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8.19 Monoacilglicerol

Monoacilglicerol

NBR 15908
ASTM D6584

Laboratério Resultado z-score Observacdo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 24
LAB_093 0,402 -0,1 ASTM D6584 Valor de Consenso 0,405
LAB_127 0,402 -0,1 ASTM D6584 Desvio Padrédo Robusto 0,0336
LAB_132 Mediana 0,404
LAB_158 Média Aritmética 0,404
LAB_174 0,430 0,7 ASTM D6584 Desvio Padréo Aritmético 0,0390
LAB_177 Repro do Grupo 0,098
LAB_215 Repro ABNT 0,142
LAB_228 Repro ASTM 0,263
LAB_231 0,400 -0,1 NBR 15908 Incerteza 0,008
LAB_232 0,409 0,1 ASTM D6584 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,24
LAB_245

LAB_312

LAB_348 0,439 1,0 ASTM D6584

LAB_412

LAB_439 0,409 0,1 ASTM D6584

LAB_447

LAB_471 0,380 -0,7 ASTM D6584

LAB_473 0,309 -2,9 Questionavel ASTM D6584

LAB_477 0,404 0,0 ASTM D6584

LAB_479

LAB_480 0,500 2,8  Questiondvel ASTM D6584

LAB_493

LAB_529

LAB_560 0,392 -0,4 ASTM D6584

LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 0,460 1,6 ASTM D6584

LAB_646

LAB_652

LAB_676 0,433 0,8 ASTM D6584

LAB_695 0,373 -1,0 ASTM D6584

LAB_705 0,376 -0,9 ASTM D6584

LAB_716 0,386 -0,6 ASTM D6584

LAB_718 0,406 0,0 ASTM D6584

LAB_726 0,335 -2,1  Questionavel ASTM D6584

LAB_773 0,415 0,3 ASTM D6584

LAB_811

LAB_829

LAB_836 0,424 0,6 ASTM D6584

LAB_861 0,411 0,2 ASTM D6584

LAB_889

LAB_904 0,386 -0,6 ASTM D6584

LAB_906 0,360 -1,3 ASTM D6584

LAB_914 0,462 1,7 ASTM D6584

LAB_942 0,381 -0,7 ASTM D6584

LAB_992 0,437 1,0 ASTM D6584
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8.20 Diacilglicerol

Diacilglicerol

NBR 15908
ASTM D6584

Laboratério Resultado z-score Observagéo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 27
LAB_093 0,103 0,6 ASTM D6584 Valor de Consenso 0,087
LAB_127 0,092 0,2 ASTM D6584 Desvio Padrdo Robusto 0,0248
LAB_132 Mediana 0,085
LAB_158 Média Aritmética 0,087
LAB_174 0,040 -1,9 ASTM D6584 Desvio Padrédo Aritmético 0,0228
LAB_177 Repro do Grupo 0,072
LAB_215 Repro ABNT 0,046
LAB_228 Repro ASTM 0,081
LAB_231 0,060 -1,1 NBR 15908 Incerteza 0,006
LAB_232 0,062 -1,0 ASTM D6584 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto [ 0,24
LAB_245

LAB_312

LAB_348 0,112 1,0 ASTM D6584

LAB_412

LAB_439 0,068 -0,8 ASTM D6584

LAB_447

LAB_471 0,081 -0,2 ASTM D6584

LAB_473 0,107 0,8 ASTM D6584

LAB_477 0,114 1,1 ASTM D6584

LAB_479

LAB_480 0,070 -0,7 ASTM D6584

LAB_493

LAB_529

LAB_560 0,055 -1,3 ASTM D6584

LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 0,103 0,6 ASTM D6584

LAB_646

LAB_652

LAB_676 0,127 1,6 ASTM D6584

LAB_695 0,060 -1,1 ASTM D6584

LAB_705 0,085 -0,1 ASTM D6584

LAB_716 0,094 0,3 ASTM D6584

LAB_718 0,096 0,4 ASTM D6584

LAB_726 0,080 -0,3 ASTM D6584

LAB_773 0,078 -0,4 ASTM D6584

LAB_811

LAB_829

LAB_836 0,080 -0,3 ASTM D6584

LAB_861 0,090 0,1 ASTM D6584

LAB_889

LAB_904 0,072 -0,6 ASTM D6584

LAB_906 0,120 1,3 ASTM D6584

LAB_914 0,063 -1,0 ASTM D6584

LAB_942 0,109 0,9 ASTM D6584

LAB_992 0,117 1,2 ASTM D6584

47



PIB 13 | SBQ-CPT—ANP | 2022

50
4,0 1
3,0

2,0 sececsenteacetitietaiiiaietiitteittateatianittaieatittataetinnettetaesttactstitatatocanctttattsconnttsesanstnen

1,0 1 e ===

00 — — T T

z-score

a0l L= & = ==

R P
30 4
4,0 4
5,0

LAB_174
LAB_560
LAB_231

LAB_695
LAB_232
LAB_914
LAB_439
LAB_480
LAB_904
LAB_773
LAB_726
LAB_836
LAB_471

LAB_705
LAB_851

LAB_127
LAB_716
LAB_718
LAB_093
LAB_636
LAB_473
LAB_942
LAB_348
LAB_477
LAB_992
LAB_906
LAB_676

Laboratério

«seees Questionavel Insatisfatorio - z-score

0,181
L i < [ S e e e o e e OO0 EEE s
Eo0141 -
<0121 [
30101 _ -
$0.081 1 - ==

50,061 - - - - =
o041 1
00w0217 bessmecspssnaness o o Bsssssspessaness Bsssmasspsssansss sesslessnanse
0,001

LAB_676

Laboratorio
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8.21 Triacilglicerol

Triacilglicerol

NBR 15908

ASTM D6584
Laboratério Resultado z-score Observagéo Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatorios 24
LAB_093 0.025 0.1 ASTM D6584 Valor de Consenso 0.023
LAB_127 0.024 0.1 ASTM D6584 Desvio Padrdo Robusto 0.0182
LAB_132 Mediana 0.024
LAB_158 Média Aritmética 0.028
LAB_174 0.010 -0.7 ASTM D6584 Desvio Padrdo Aritmético 0.0300
LAB_177 Repro do Grupo 0.053
LAB_215 Repro ABNT 0.065
LAB_228 Repro ASTM 0.081
LAB_231 0.030 0.4 NBR 15908 Incerteza 0.005
LAB_232 0.006 -0.9 ASTM D6584 Incerteza/Desvio Padrao Robusto 0.25
LAB_245
LAB_312 LAB_439 néo teve o desempenho avaliado,
LAB_348 0.034 0.6 ASTM D6584 por ter reportado resultado em formato que
LAB_412 impede a analise estatistica.
LAB_439 <0,028 ASTM D6584
LAB_447
LAB_471 0.007 -0.9 ASTM D6584
LAB_473 0.086 35 [CHEEE As ™™ De584
LAB_477 0.059 2.0 ASTM D6584
LAB_479
LAB_480 0.040 0.9 ASTM D6584
LAB_493
LAB_529
LAB_560 0.012 -0.6 ASTM D6584
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636 0.024 0.1 ASTM D6584
LAB_646
LAB_652
LAB_676 0.045 1.2 ASTM D6584
LAB_695 0.006 -0.9 ASTM D6584
LAB_705 0.028 0.3 ASTM D6584
LAB_716 0.004 -1.0 ASTM D6584
LAB_718 0.009 -0.8 ASTM D6584
LAB_726 0.007 -0.9 ASTM D6584
LAB_773 0.037 0.8 ASTM D6584
LAB_811
LAB_829
LAB_836 0.034 0.6 ASTM D6584
LAB_861 0.009 -0.8 ASTM D6584
LAB_889
LAB_904 0.023 0.0 ASTM D6584
LAB_906 0.140 6.4 [JNCHISEISHEl ~s v De584
LAB_914 0.007 -0.9 ASTM D6584
LAB_942 0.000 -1.3 ASTM D6584
LAB_992 0.025 0.1 ASTM D6584
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8.22 Metanol

Metanol

NBR 15343
EN 14110

Laboratério  Resultado z-score Obsenvacao Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 13
LAB_093 0,76 -0,8 EN 14110 Valor de Consenso 0,81
LAB_127 0,82 0,2 EN 14110 Desvio Padrdo Robusto 0,065
LAB_132 Mediana 0,81
LAB_158 Média Aritmética 0,81
LAB_174 1,01 3,1 SISl EN 14110 Desvio Padréo Aritmeético 0,114
LAB_177 Repro do Grupo 0,19
LAB_215 Repro EN 0,18
LAB_228 Incerteza 0,019
LAB_231 0,85 0,6 EN 14110 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,29
LAB_232
LAB_245 LAB_439 ndoteve o desempenho
LAB_312 0,62 -2,9 Questionavel EN 14110 avaliado, porterreportado resultado
LAB_348 emformato que impede aanalise
LAB_412 estatistica.

LAB_439 >0,5 EN 14110
LAB_447

LAB_471 0,79 -0,3 EN 14110
LAB_473 0,89 1,2 EN 14110
LAB_477 0,80 -0,2 EN 14110
LAB_479

LAB_480

LAB_493

LAB_529

LAB_560 1,02 3,2 SISl EN 14110
LAB_567

LAB_593

LAB_617

LAB_636 0,79 -0,3 NBR 15343
LAB_646

LAB_652

LAB_676

LAB_695

LAB_705 0,85 0,6 EN 14110
LAB_716

LAB_718 0,85 0,6 EN 14110
LAB_726

LAB_773 0,80 -0,2 EN 14110
LAB_811

LAB_829

LAB_836 0,80 -0,2 EN 14110
LAB_861 0,84 0,5 EN 14110
LAB_889

LAB_904

LAB_906 0,65 -2,5 Questionavel NBR 15343
LAB_914

LAB_942 0,82 0,2 EN 14110

LAB_992 0,57 3,7 BRI £\ 14110
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8.23 indice de lodo

indice de lodo

EN 14111
Laboratdrio Resultado z-score Observagédo Método
LAB_051 N° de resultados Satisfatdrios 24
LAB_093 83 -0.7 EN 14111 Valor de Consenso 85
LAB_127 85 0.0 EN 14111 Desvio Padrdo Robusto 2.9
LAB_132 Mediana 85
LAB_158 Média Aritmética 85
LAB_174 80 -1.7 EN 14111 Desvio Padrao Aritmético 2.8
LAB_177 Repro do Grupo 8.5
LAB_215 Repro EN 5
LAB_228 Incerteza 0.7
LAB_231 81 -1.4 EN 14111 Incerteza/Desvio Padrao Robusto 0.24
LAB_232 84 -0.3 EN 14111
LAB_245
LAB_312
LAB_348 85 0.0 EN 14111
LAB_412 88 1.0 EN 14111
LAB_439 89 1.4 EN 14111
LAB_447
LAB_471 89 1.4 EN 14111
LAB_473
LAB_477 82 -1.0 EN 14111
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560 85 0.0 EN 14111
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636 82 -1.0 EN 14111
LAB_646
LAB_652
LAB_676 91 2.1 Questionavel EN 14111
LAB_695 84 -0.3 EN 14111
LAB_705 82 -1.0 EN 14111
LAB_716 84 -0.3 EN 14111
LAB_718 85 0.0 EN 14111
LAB_726 84 -0.3 EN 14111
LAB_773 86 0.3 EN 14111
LAB_811
LAB_829
LAB_836 87 0.7 EN 14111
LAB_861 86 0.3 EN 14111
LAB_889
LAB_904 85 0.0 EN 14111
LAB_906 86 0.3 EN 14111
LAB_914
LAB_942 83 -0.7 EN 14111
LAB_992 90 1.7 EN 14111
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8.24 Estabilidade a Oxidagao

Estabilidade a Oxidagéo

EN 14112
EN 15751

Laboratério  Resultado z-score Observagdo Método

LAB_051 N° de resultados Satisfatérios 31
LAB_093 15,8 0,2 EN 14112 Valor de Consenso 15,7
LAB_127 11,4 7,0 ISR =N 14112 Desvio Padréio Robusto 0,61
LAB_132 16,0 0,5 EN 14112 Mediana 15,8
LAB_158 Média Aritmética 15,5
LAB_174 13,7 3,3 ISR =N 14112 Desvio Padréo Aritmético 1,03
LAB_177 Repro do Grupo 1,8
LAB_215 15,5 0,3 EN 14112 Repro EN 14112 43
LAB_228 Repro EN 15751 3,4
LAB_231 Incerteza 0,10
LAB_232 15,9 0,3 EN 14112 Incerteza/Desvio Padrdo Robusto | 0,16
LAB_245 15,2 -0,8 EN 14112

LAB 312 Resultados arredondados para a base
LAB_348 16,3 1,0 EN 14112 0,1h.

LAB_412 16,8 1,8 EN 14112

LAB_439 16,1 0,7 EN 14112

LAB_447

LAB_471 16,0 0,5 EN 14112

LAB_473 13,3 3,9 |CEISEGHE cN 14112

LAB_477 15,2 0,8 EN 14112

LAB_479

LAB_480 15,9 0,3 EN 14112

LAB_493 15,2 0,8 EN 14112

LAB_529

LAB_560 15,1 -1,0 EN 15751

LAB_567 14,9 -1,3 EN 14112

LAB_593 15,5 0,3 EN 14112

LAB_617

LAB_636

LAB_646 15,0 1,1 EN 14112

LAB_652 15,3 0,7 EN 14112

LAB_676 15,5 0,3 EN 14112

LAB_695 15,4 0,5 EN 14112

LAB_705 16,0 0,5 EN 14112

LAB_716 16,2 0,8 EN 14112

LAB_718 16,1 0,7 EN 14112

LAB_726 16,6 1,5 EN 14112

LAB_773

LAB_811 14,9 -1,3 EN 14112

LAB_829

LAB_836 16,1 0,7 EN 14112

LAB_861 15,8 0,2 EN 14112

LAB_889

LAB_904 15,6 0,2 EN 14112

LAB_906 16,4 1,1 EN 14112

LAB_914 15,9 0,3 EN 14112

LAB_942 16,1 0,7 EN 14112

LAB_992 16,5 1,3 EN 14112
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8.25 Contaminacgao Total

Laboratério
LAB_051
LAB_093
LAB_127
LAB_132
LAB_158
LAB_174
LAB_177
LAB_215
LAB_228
LAB_231
LAB_232
LAB_245
LAB_312
LAB_348
LAB_412
LAB_439
LAB_447
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_646
LAB_652
LAB_676
LAB_695
LAB_705
LAB_716
LAB_718
LAB_726
LAB_773
LAB_811
LAB_829
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_906
LAB_914
LAB_942
LAB_992

Resultado

59,6
56,0

5,9

67,6
67,4
<12,0

58,2
55,0

44,8
87,2
63,6

57,5
0,2

Membrana entug

50,4

318,0
6,0
21,5
51,5
40,0
58,0

43,8

42,8
45,0

56,1
>30,0
Falha

52,2
386,2

Contaminacao Total

NBR 15995
EN 12662:1998
EN 12662:2008

z'-score Obsenvacéao Método

0,6 EN 12662:2008
0,2 EN 12662:2008
5,7 | ITCESHRIGNeI =N 12662:2008
16 EN 12662:2008
16 EN 12662:2008
EN 12662:2008
0,5 EN 12662:2008
0,1 EN 12662:2008
1,1 EN 12662:2008
39 RN NeR 15995
11 EN 12662:2008
0.4 EN 12662:2008
6,4 | EEHBRISHR =N 12662:2008

EN 12662:2008

EN 12662:2008

-0,5 EN 12662:2008
31,4 EN 12662:2014
-5,7 EN 12662:2008
-3,9 EN 12662:2008
-0,3 EN 12662:2014
-1,7 EN 12662:1998
0,5 NBR 15995
EN 12662:2008
-1,2 EN 12662:2008
-1,4 EN 12662:2008
-1,1 NBR 15995
0,2 NBR 15995
EN 12662:2008
EN 12662:2008
-0,2 EN 12662:2008

30,5 | ICENSHRNGHE =N 12662:2008
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N° de resultados Satisfatérios 18
Valor de Consenso 54,2
Desvio Padréo Robusto 8,05
Mediana 55,0
Média Aritmética 53,9
Desvio Padréo Aritmético 8,25
Repro do Grupo 23,5
Repro EN 12662:2008/NBR 15995| 16,3
Incerteza 2,40
Incerteza/Desvio Padréo Robusto [ 0,30

Multiplos valores extremos (outliers)
detectados pelo teste GESD.

Valorde consenso, desvio padrao
robusto, médiaaritméticae desvio
padrado aritméticos obtidos livres dos
sete valores classificados como
extremos.

Razdo entre a incertezadovalor
designado e o desvio padrdo robusto
iguala 0,3. Utilizado z'-score, que
soma aincertezadovalordesignado
emseudenominador.

LAB_593, LAB_726 informaramo
método mas ndo informaram
resultado.

LAB_245, LAB_560, LAB_906, LAB_914
nao tiveram o desempenho avaliado,
por teremreportado resultadoem
formato que impede aanalise
estatistica.

Resultado reportado pelo LAB_560:
"Membranaentupiu aposfiltragdo de
400 mL de amostra".

OservagGes reportadas:

LAB_652: "O método utilizado na
determinagdo de contaminagdo total
foi EN 12662:2014"

LAB_705: "Norma utilizadano ensaio
de contaminagdo total foia EN
12662:2014"

LAB_906: "O resultado obtido para
contaminagdo total foi 90,8 mg/kg"
LAB_992: "Para a analise de
contaminagdo total foi observado o
blogqueio damembrana. O valor
informado foi calculado por estimativa
de massa retida"
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LAB_716
LAB_836
LAB_773
LAB_471
LAB_861
LAB_636
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LAB_093
LAB_477
LAB_232
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LAB_473
LAB_652
LAB_992

Laboratorio

= =|édia Robusta +:eecs Repro do Grupe Repro EN 12662:2008/NBR 15995 — Resultado
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8.26 Numero de Cetano

Numero de Cetano

ASTM D613
ASTM D6890
EN 5165

Laboratério Resultado z-score Observagédo Método

LAB_051

LAB_093

LAB_127

LAB_132

LAB_158 Média Aritmética 59,2
LAB_174 Desvio Padrao Aritmético 2,33
LAB_177 Repro D613@56 4,8
LAB_215 Repro D6890@57,6 2,7
LAB_228
LAB_231 57,6 ASTM D6890 De acordocom a ASTM D6890 - 2021,
LAB_232 para um resultado de 57,6 obtido pela
LAB_245 60,9 ASTM D613 D6890, estima-se que ovalor
LAB_312 verdadeiro convecional obtido pela

LAB_348 D613 estejaentre 55,0 e 61,1.
LAB_412

LAB_439
LAB_447
LAB_471
LAB_473
LAB_477
LAB_479
LAB_480
LAB_493
LAB_529
LAB_560
LAB_567
LAB_593
LAB_617
LAB_636
LAB_646
LAB_652
LAB_676
LAB_695
LAB_705
LAB_716
LAB_718
LAB_726
LAB_773
LAB_811
LAB_829
LAB_836
LAB_861
LAB_889
LAB_904
LAB_906
LAB_914
LAB_942
LAB_992

Os dados de precisdo da D613 vdo até
o valorde 56.
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9 SUMARIO DAS ALTERACOES

As seguintes alteracdes foram implementadas na presente edicdo do Relatério Final.
Assim, as diferencas entre este Relatorio Final e o Relatério Preliminar, de novembro de 2021,
sdo as seguintes:

e Correc¢0Oes nos textos iniciais;

e Numero de cetano: inserido resultados

e Corrosividade ao cobre: inserida observacao;

¢ Algumas planilhas de calculo estavam utilizando, equivocadamente, como valor
inicial de s*o desvio-padrao aritmético, para o calculo de § = 1,5s*(férmula C.7 da
norma ISO 13528:2015). Como consequéncia dessa retificacao, os seguintes
ensaios foram afetados:

e Viscosidade: novo valor de desvio-padrao robusto (& retificado), desempenho dos
laboratérios permaneceu o mesmo;

¢ Teor de agua: novo valor de desvio-padrao aritmético (livre de outlier),
observacao inserida. Desvio-padrao robusto e desempenho dos laboratérios
permaneceram 0s mesmos;

e Ponto de Fulgor: novo valor de desvio-padrdo robusto (6 retificado), desempenho
dos laboratorios alterado (LAB_174 passou de Quest para Insatisf, LAB_228 e
LAB_992 passaram de Satisf para Quest);

e Teor de Ester: novo valor de desvio-padrio robusto (8 retificado), ndo houve
alteracdo no desempenho dos laboratérios;

¢ C(inzas: § retificado (ndo alterou o desvio-padrao robusto), ndo houve alteracio no
desempenho dos laboratérios;

¢ Enxofre: novo valor de desvio-padrao robusto (6 retificado), desempenho dos
laboratoérios alterado (LAB_177 passou de Quest para Insat);

e Na+K: § retificado (ndo alterou o desvio-padrao robusto), ndo houve alteragio no
desempenho dos laboratérios;

e (Ca+Mg: novo valor de desvio-padrao robusto (8 retificado), ndo houve alteracao no
desempenho dos laboratérios;

e Fésforo: novo valor de desvio-padrao robusto (8 retificado), ndo houve alteragio
no desempenho dos laboratorios, utilizado z-score no lugar de z'-score
(Incerteza/desv-pad-rob passou a ser menor que 0,3);

¢ Ponto de entupimento: § retificado (ndo alterou o desvio-padrao robusto), ndo
houve alteracdo no desempenho dos laboratérios;

 Indice de acidez: novo valor de desvio-padrio robusto (8 retificado), desempenho
dos laboratorios alterado (LAB_174 passou de Quest para Insat, LAB_811 e
LAB_836 passaram de Satisf para Quest);

e Glicerol Livre: novo valor de desvio-padrao robusto (6 retificado), desempenho
dos laboratorios alterado (LAB_174 passou de Quest para Insat);

e Glicerol Total: novo valor de desvio-padrao robusto (8 retificado), desempenho
dos laboratorios alterado (LAB_174 passou de Satisf para Quest);

¢ Monoacilglicerol: novo valor de desvio-padrao robusto (§ retificado), ndo houve
alteracdo no desempenho dos laboratérios;

¢ Diacilglicerol: novo valor de desvio-padrao robusto (6 retificado), ndo houve
alteragdo no desempenho dos laboratdrios;

e Metanol: novo valor de desvio-padrao robusto (4 retificado), desempenho dos
laboratoérios alterado (LAB_174 passou de Satisf para Insatisf, LAB_312 passou de
Satisf para Quest, LAB_560 passou de Quest para Insatisf, LAB_906 passou de Satisf
para Quest, LAB_992 passou de Quest para Insatisf), utilizado z-score no lugar de
z'-score (Incerteza/desv-pad-rob passou a ser menor que 0,3);

e Indice de iodo: § retificado (ndo alterou o desvio-padrio robusto), nio houve
alteragdo no desempenho dos laboratdrios;
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Estabilidade a oxidac¢do: novo valor de desvio-padrao robusto (§ retificado), nao

houve alteracdo no desempenho dos laboratérios;
Contaminacgdo total: novos valores de desvio-padrdo robusto (6 retificado) e de
valor de consenso, nao houve alteracdo no desempenho dos laboratérios.
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