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PROGRAMA INTERLABORATORIAL PARA ENSAIOS EM
PASTA CELULOSICA - CICLO 2026

PROTOCOLO
1 INTRODUCAO

Os laboratorios constituem os principais ambientes de préatica da metrologia e
espera-se deles a emissdo de resultados com qualidade assegurada. Para tal,

necessitam de um sistema da qualidade que garanta a emissdo de resultados

metrologicamente confidveis e de uma comprovacao externa de sua proficiéncia.

A participacdo em Programas Interlaboratoriais (PIs) € indicado na norma ABNT
NBR ISO/IEC 17025 para a comprovacao externa da proficiéncia de um laboratorio.
Esses PIs consistem na medicdo de um ou mais parametros, realizada de modo
independente por um grupo de laboratérios, em amostras de um material. Sua
aplicacdo requer um provedor, e laboratérios participantes. Entre as funcbes do
provedor, estdo: elaborar instru¢des, encaminhar as amostras (itens de ensaio) para
andlise e tratar os resultados obtidos pelos laboratorios participantes. A fungéo principal

do participante é seguir as instru¢cdes do coordenador.

As etapas principais de um Pl séo as apresentadas na Figura 1.

Analise dos itens

Preparagdo e de ensaio e Analise e Emissdo de
distribui¢3o dos envie dos interpretagao relatérios
itens de ensaio resultados ao dos resultados (fung 3o do provedor)
(furng 3o do provedor) provedor (fung 3o do provedor)

(fung 5o do participante)

Figura 1 - Etapas principais de um PI.

O IPT detém uma larga experiéncia na coordenacéo de Pls, datando da década
de 1980 o primeiro programa oferecido para ensaios em pasta celuldsica.

A coordenacdo do Pl para Ensaios em Pasta Celulosica esta sob a
responsabilidade da pesquisadora Patricia Kaji Yasumura, do Laboratério de Celulose,

Papel e Embalagem, que juntamente com sua equipe oferece um programa que
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permite aos laboratorios participantes

verificar seu desempenho em relacdo a um conjunto de laboratérios e identificar a

natureza de eventuais desvios de seus resultados, assim como problemas com

calibracdo de equipamentos e treinamento de seus técnicos.

Este Pl tem como foco pasta celulosica de fibra curta, branqueada e nao

branqueada. Este Pl € anual e consiste de trés rodadas, exceto para dois dos ensaios

gue oferece, para quais sao efetuadas duas rodadas (ver item 3).

2 PUBLICO ALVO

Laboratérios que executam ensaios em pasta celuldsica, sejam eles de industria,

de empresas privadas, de associacoes, de institutos de pesquisa ou de universidades.

3 ENSAIOS OFERECIDOS

o]
. L . Norma ISO ou Norma Brasileira NP
Ensaio Pasta celuldsica Roda
TAPPI Correlata
das
GRUPO |
. . _ Branqueada e nao . ABNT NBR ISO
Viscosidade intrinseca refinada ISO 5351:2010 53512012 3
ISO 302:2015
Numero Kappa N&o branqueada TAPPI/ANSI T ABNT '_\IBR ISO 3
302:2018
236 om-13
Valor de retencéo de . ) i
4gua (WRV) Branqueada e refinada | ISO 23714:2014 3
Resisténcia a drenagem, | g 0 oieada e refinada | 1SO 5267-1:1999 | ABNT NBR 14031:2004 | 3
Schopper-Riegler
GRUPO Il

Avaliacéo da refinacdo Branqueada e ndo SO 5264-2:2011 ABNT NBR ISO 5264-

. TAPPI/ANSI T . 2
PFI refinada 2:2012

248 sp-21

Avaliacdo do processo , . ABNT NBR ISO 5269-
de formacéo de folhas Branqueada e refinada | ISO 5269-1:2005 1:2006 2

ABNT = Associacdo Brasileira de Normas Técnicas.
ISO = International Organization for Standardization.

NBR = Norma Brasileira.

TAPPI = Technical Association of Pulp and Paper Industry.
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4 INSCRICAO NO PROGRAMA

O laboratorio interessado em participar do Programa Interlaboratorial deve
preencher a ficha de inscricdo que acompanha a Carta Convite, também disponivel em

www.ipt.br/papel-e-celulose

5 ITENS DE ENSAIO

5.1 Preparacéo

Em cada rodada, o laboratério recebe, para cada ensaio em que esta inscrito,

um par de amostras denominadas Amostra A e Amostra B.

O IPT garante que todas as amostras recebidas pelos participantes tém a
mesma variabilidade, pois elas sdo encaminhadas apenas apds verificacdo da
homogeneidade. Os parametros estipulados para a verificacdo de homogeneidade sdo
os indicados a sequir:

e pasta celulésica branqueada:
o Refinada: resisténcia a drenagem, Schopper-Riegler;
o Nao refinada: viscosidade dinamica;

e pasta celuldsica ndo branqueada: numero Kappa.

Para a determinacdo da homogeneidade, é extraido um nuamero definido de
espécimes para ensaio de cada lote de amostras (A e B), considerando os tipos de
pasta (branqueada e ndo branqueada) e sua condicdo (refinada e néo refinada). Os
valores obtidos séo tratados por Andlise de Variancia (ANOVA) fator unico, cujo

resultado indica se o lote € ou ndo homogéneo.
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5.2 Anédlise e envio de resultados

Os participantes analisam as amostras recebidas seguindo orientacdes descritas
em um Manual de Instru¢des enviado pelo IPT. Neste manual também est4 indicado
como os participantes devem encaminhar seus resultados ao IPT. A data limite para
envio dos resultados é informada quando do envio das amostras. Nao serdo aceitos
resultados apds a data limite. Caso haja atrasos por causas alheias a responsabilidade
do participante, este fato deve ser informado pelo participante ao IPT antes da data
limite de envio dos resultados e a aceitacdo ou ndo dos resultados em atraso sera

avaliada caso a caso.

A veracidade dos resultados dos ensaios € de responsabilidade do participante.

6 ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS
6.1 Grupo |

O tratamento estatistico aplicado aos resultados dos participantes tem como
objetivo a determinacdo de valores de consenso e a avaliacdo de desempenho dos
laboratorios, de acordo com os principios da ISO 13528:2022 — Statistical methods for

use in proficiency testing by interlaboratory comparison.

Os calculos séo realizados por meio de métodos robustos, que reduzem a
influéncia de valores discrepantes, assegurando estimativas estaveis e representativas

do conjunto de resultados.

6.1.1 Para ensaios com menos de 6 participantes

Neste caso, os resultados recebidos sdo apresentados em tabelas ou graficos,
uma vez que tratamentos estatisticos com poucos dados apresentam baixa
confiabilidade. Também sao apresentados em tabelas ou graficos os resultados dos

ensaios para 0s quais ndo cabe tratamento estatistico.
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6.1.2 Para ensaios com 6 ou mais participantes (método robusto Q/Hampel)

Para conjuntos de dados com seis ou mais resultados validos, aplica-se o
meétodo robusto Q/Hampel, composto por dois estimadores principais:

o Desvio padré@o robusto (s*): calculado pelo estimador Qn (Croux &
Rousseeuw, 1992), definido como o primeiro quartil das distancias absolutas entre
pares de resultados, multiplicado por 2,2219. Esse estimador é insensivel a até 50 %
de valores discrepantes.

. Valor de consenso (x*): calculado pelo estimador de localizacdo de
Hampel, obtido iterativamente a partir da mediana dos resultados e ponderado
conforme o desvio robusto s*. Esse procedimento reduz o peso de valores afastados e
converge para um consenso estavel.

Para cada resultado individual «i , calcula-se o0 z-score robusto:

xi — a°

=]
si

A interpretacdo dos valores de z-score robusto, tanto entre laboratérios como

dentro do laboratério é:

\ Z | <2 — desempenho satisfatorio;
2<|z|<3 — desempenho questionavel,
1z|>3 — desempenho insatisfatorio.

6.1.3 Construcédo do Diagrama de Youden

O desempenho dos laboratérios para as duas amostras (A e B) é apresentado
graficamente por meio do Diagrama de Youden. Cada ponto representa um laboratorio,
e suas coordenadas correspondem aos resultados obtidos nas amostras A (eixo X) e B
(eixo Y).

O centro do diagrama é determinado pelos valores de consenso robustos

(x3*,2x5), obtidos pelos estimadores Q/Hampel. Essa escolha facilita a visualizacio
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diretamente referenciado aos valores esperados para cada amostra.

pelos participantes, pois o grafico fica

A variacdo conjunta dos resultados € representada por uma elipse de confianca
de 95 %, construida a partir da matriz de covariancia entre os resultados das amostras

A e B. A elipse corresponde ao contorno:

(2 — @)X Hxe—p) = I:::D,EE.
onde u = (x} *,x3), > é a matriz de covariancia estimada, e X5, = 5991€ 0

valor critico da distribuicdo qui-quadrado com 2 graus de liberdade.

Além disso, o grafico apresenta uma regido alongada na direcdo do maior
autovetor de Z, representando a zona onde predominam erros sistematicos.
Deslocamentos aproximadamente paralelos a essa direcéo indicam tendéncia comum
entre as amostras A e B (valores consistentemente altos ou baixos). Ja dispersdes
perpendiculares a essa direcdo caracterizam erro aleatorio.

Zonas retangulares centradas no ponto de consenso, correspondentes a + 20 e
+ 30 em cada eixo, sao adicionadas para auxiliar a interpretagdo da magnitude dos
desvios individuais, representando aproximadamente o z-score.

O Diagrama de Youden € gerado individualmente para cada ensaio e permite

avaliar, de forma imediata:

o a coeréncia entre as amostras A e B;

o a presenca de tendéncias sisteméaticas;

. a disperséo aleatoria dos resultados;

. a posicao relativa de cada participante em relacdo ao consenso.
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6.2 Grupo Il

6.2.1 Avaliacdo da refinacéao PFI

Para cada amostra que forma o par recebido pelo laboratério, serd construida
uma curva de refinagdo com quatro pontos, sendo que o primeiro ponto ndo requer
refinacdo e, para os trés pontos restantes, aumenta-se gradativamente o numero de
revolucdes. Para os quatro pontos, determina-se a resisténcia a drenagem Schopper-
Riegler e formam-se sete folhas que sé&o enviadas ao IPT juntamente com os dados de
refinacdo (numero de revolucdes e resisténcia a drenagem). O IPT determina os
indices de tracéo e de rasgo nas folhas enviadas.

Os resultados do numero de revolucdes recebidos e os obtidos para os indices
de tracdo e rasgo sdo colocados em graficos em relacdo a resisténcia a drenagem e 0s
valores dessas propriedades sdo interpolados para 38 SR usando a equagao de
regressado correspondente a cada grafico. Esses valores interpolados de cada

laboratorio séo tabulados para os indices de tracéo e de rasgo.

6.2.2 Avaliacdo do processo de formacéo de folhas

De cada amostra recebida pelo participante sao formadas 14 (catorze) folhas.
Destas, sete ficam com o laboratério participante e sete sdo enviadas ao IPT, sendo
gue ambos realizam nelas 0s seguintes ensaios: gramatura, espessura, permeancia ao
ar, Gurley, opacidade difusa, resisténcia ao arrebentamento, a tracdo e ao rasgo. O
conjunto de resultados obtidos pelo IPT para cada ensaio recebe o tratamento
estatistico descrito no item 6.1 para o Grupo | e o conjunto de resultados obtidos pelos

laboratorios para cada ensaio é apenas tabulado.
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7/ CONFIDENCIALIDADE

E garantido sigilo absoluto ao participante, que é identificado por um codigo
conhecido apenas por ele e pelo IPT. Nos documentos emitidos pelo IPT constam
somente os codigos dos laboratérios e ndo ha informagdes que possam identificar a

origem desses laboratorios.

NOTA Os participantes podem optar por renunciar a confidencialidade dentro do programa de ensaio de
proficiéncia para efeitos de discussdo e assisténcia mutua, por exemplo, melhorar o desempenho. A
confidencialidade pode também ser renunciada pelos participantes para fins de regulamentagdo ou
reconhecimento. Na maioria dos casos, os resultados do ensaio de proficiéncia podem ser fornecidos a
autoridade competente pelos préprios participantes.

Quando uma parte interessada requer que o0s resultados do ensaio de
proficiéncia sejam diretamente fornecidos pelo provedor do ensaio de proficiéncia, o
mesmo SO sera possivel ap6s aprovacdo do participante.

8 APRESENTAQAO DOS RESULTADOS DO PROGRAMA

Ao final de cada rodada, o participante recebe um relatorio personalizado, onde
pode visualizar seu posicionamento em relagdo ao conjunto de laboratérios
participantes. O relatério traz informacdes e comentarios para o entendimento dos

resultados obtidos e orientacées no caso de desempenhos néo satisfatérios.

Ao final da ultima rodada, o participante recebe um documento que resume seu

desempenho no PI.
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9 RECLAMACAO

Para registrar uma reclamacéo o participante deve contatar a Ouvidoria do IPT

através do e-mail ouvidoria@ipt.br.

A Ouvidoria ird receber a reclamacao e registra-la no sistema destinado a esta
finalidade. O participante sera comunicado do recebimento de sua manifestacéo, as

acles gue serdo tomadas e o prazo para resposta.

A Ouvidoria ira avaliar a procedéncia da manifestacdo com a area reclamada e
fard o monitoramento do atendimento até a finalizacdo do processo e a correcdo do

problema.

ApoOs a conclusdo do processo, a Ouvidoria irA contatar o participante para

verificar sobre sua satisfagéo.

10 APELACAO

Para apelacdo contra a avaliacdo de desempenho no programa, entrar em

contato pelo e-mail interlab@ipt.br. O prazo para apelacdo serd de 15 dias corridos

apos o envio do relatorio.

A apelacdo serd enviada ao Representante da Qualidade que ir4 receber e
registrar a solicitacdo no formulario destinado a esta finalidade. O participante sera
comunicado do recebimento de sua manifestacdo, as acbes que serdo tomadas e o

prazo para resposta.

O Representante da Qualidade ira avaliar a procedéncia da manifestacéo e fara
0 monitoramento do atendimento até a finalizacdo do processo e a correcdo do

problema.

Apoés a conclusédo do processo, 0 Representante da Qualidade ira contatar o

participante para verificar sobre sua satisfacéo.
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11 CRONOGRAMA

11.1 De atividades

PRIMEIRA RODADA

ETAPA

MARCO

ABRIL

MAIO

Envio das amostras internacionais

06

Envio das amostras nacionais

13

Realizagdo dos ensaios pelo participante e
envio dos resultados ao IPT

20

Realizagéo de ensaios nas folhas formadas
dos participantes pelo IPT

22

Elaboracdo do Relatorio da rodada pelo IPT
e envio aos participantes

12/06

SEGUNDA RODADA

ETAPA

JUNHO

JULHO

AGOSTO

Envio das amostras internacionais

12

Envio das amostras nacionais

19

Realizac&o dos ensaios pelo participante e
envio dos resultados ao IPT

27

Elaboragédo do Relatorio da rodada pelo IPT
e envio aos participantes

28

TERCEIRA RODADA

ETAPA

SETEMBRO

OUTUBRO

NOVEMBRO

Envio das amostras internacionais

04

Envio das amostras nacionais

11

Realizagcdo dos ensaios pelo participante e
envio dos resultados ao IPT

19

Realizagéo de ensaios nas folhas formadas
dos participantes pelo IPT

19

Elaboracdo do Relatdrio da rodada pelo IPT
e envio aos participantes

04/
12

Envio do resumo de desempenho e da
declaracdo de participacdo

11/12
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11.2 De cobranca

Meses

Cobranca
Mar

Abr

Mai

Jun

Jul

Ago

Set

Out

Nov

Primeira parcela ou parcela Unica -

Segunda parcela

Terceira parcela

Nota: A cobranga seré efetuada por meio de boleto bancério para pagamento 28 ddl.
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