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Validação de Método Analítico  

 
 
 
PRODUTO: “Substrato cromogênico e fluorogênico ColiControl 100” (IRRADIADO) 

Código: 100.062.0000 

Lote: 202401 

Validade: 12/2024 

 

FABRICANTE: POLICONTROL INSTRUMENTOS DE CONTROLE AMBIENTAL INDÚSTRIA E COMÉRCIO EIRELI 

CNPJ: 68.867.142/0001-94 

ENDEREÇO: Rua Tupinambás, 515, Vila Conceição, Diadema/SP, CEP: 09991-090 
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Validação de Método Analítico  

Método: COLIFORMES TOTAIS - NMP (CARTELA E SUBSTRATO POLICONTROL) 
Ensaio: COLIFORMES TOTAIS 
Tipo: Método Oficial (Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 24ª Ed. (2023) 
Método: 9223-B (Enzyme Substrate Test) 
 
 
Repetitividade de Ensaio Microbiológico (contagens) 
 
Diversas amostras foram analisadas em duplicatas e foram calculadas as diferenças absolutas dos Logarítimos em 
base 10 das contagens e a diferença média (em Log). O uso do teste de Dixon garantiu que diferenças muito altas ou 
baixas não fossem utilizadas no cálculo da diferença média. 
 
 

Nome do Teste Número de Testes Desvio médio dos Logs 
NMP (BAIXAS CONTAGENS) 20 0,0686 
NMP (MÉDIAS CONTAGENS) 20 0,0524 
NMP (ALTAS CONTAGENS) 20 0,070 

 
Dados Utilizados 
 
 (Período: 08/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 3,0 X 102 3,5 X 102 2,477 2,544 0,067 
2 2,8 X 102 3,0 X 102 2,447 2,477 0,030 
3 1,4 X 103 1,3 X 103 3,146 3,114 0,032 
4 2,8 X 103 3,2 X 103 3,447 3,505 0,058 
5 3,1 X 102 2,8 X 102 2,491 2,447 0,044 
6 2,8 X 102 2,4 X 102 2,447 2,380 0,067 
7 1,3 X 103 1,1 X 103 3,114 3,041 0,073 
8 1,1 X 103 1,4 X 103 3,041 3,146 0,105 
9 7,8 X 102 7,4 X 102 2,892 2,869 0,023 

10 1,2 X 102 1,6 X 102 2,079 2,204 0,125 
11 5,6 X 102 5,2 X 102 2,748 2,716 0,032 
12 1,9 X 103 2,1 X 103 3,279 3,322 0,043 
13 7,0 X 10 6,0 X 10 1,845 1,778 0,067 
14 2,0 X 10 2,2 X 10 1,301 1,342 0,041 
15 2,3 X 103 2,1 X 103 3,362 3,322 0,040 
16 5,0 X 102 4,6 X 102 2,699 2,663 0,036 
17 8,9 X 102 9,2 X 102 2,949 2,964 0,015 
18 6,4 X 102 6,8 X 102 2,806 2,833 0,027 
19 5,2 X 102 4,9 X 102 2,716 2,690 0,026 
20 1,2 X 103 1,5 X 103 3,079 3,176 0,097 

 
Notas 
- AMOSTRAS 1 A 10: Água subterrânea 
- AMOSTRAS 11 A 20: Água bruta (doce) 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
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Validação de Método Analítico  

(Período: 08/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 3,0 X 10 4,0 X 10 1,477 1,602 0,125 
2 2,2 X 10 3,0 X 10 1,342 1,477 0,135 
3 1,7 X 10 2,0 X 10 1,230 1,301 0,071 
4 1,0 X 10 1,0 X 10 1,000 1,000 0,000 
5 6,0 X 10 4,0 X 10 1,778 1,602 0,176 
6 5,0 X 10 7,0 X 10 1,699 1,845 0,146 
7 6,0 X 10 6,6 X 10 1,778 1,820 0,042 
8 4,0 X 10 5,0 X 10 1,602 1,699 0,097 
9 1,0 X 10 1,0 X 10 1,000 1,000 0,000 

10 0 0 0,000 0,000 0,000 
11 2,3 X 10 2,0 X 10 1,362 1,301 0,061 
12 1,5 X 10 2,1 X 10 1,176 1,322 0,146 
13 8,0 X 10 9,0 X 10 1,903 1,954 0,051 
14 1,3 X 102 1,1 X 102 2,114 2,041 0,073 
15 0 0 0,000 0,000 0,000 
16 6,0 X 10 5,2 X 10 1,778 1,716 0,062 
17 1,0 X 10 1,2 X 10 1,000 1,079 0,079 
18 3,0 X 10 2,6 X 10 1,477 1,415 0,062 
19 4,0 X 10 3,6 X 10 1,602 1,556 0,046 
20 0 0 0,000 0,000 0,000 

 
Notas 
- AMOSTRAS 1 A 10: Água subterrânea 
- AMOSTRAS 11 A 20: Água bruta (salobra) 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
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Validação de Método Analítico  

(Período: 08/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 6,1 X 108 6,8 X 108 8,785 8,833 0,048 
2 3,6 X 107 2,4 X 107 7,556 7,380 0,176 
3 5,1 X 107 5,9 X 107 7,708 7,771 0,063 
4 8,2 X 107 7,2 X 107 7,914 7,857 0,057 
5 1,8 X 109 2,4 X 109 9,255 9,380 0,125 
6 5,3 X 107 4,8 X 107 7,724 7,681 0,043 
7 4,9 X 106 3,7 X 106 6,690 6,568 0,122 
8 6,6 X 107 6,1 X 107 7,820 7,785 0,035 
9 3,7 X 107 4,8 X 107 7,568 7,681 0,113 

10 7,2 X 107 7,9 X 107 7,857 7,898 0,041 
11 4,8 X 106 5,6 X 106 6,681 6,748 0,067 
12 8,1 X 107 6,8 X 107 7,908 7,833 0,075 
13 4,1 X 108 5,5 X 108 8,613 8,740 0,127 
14 8,8 X 107 7,9 X 107 7,944 7,898 0,046 
15 6,9 X 106 6,1 X 106 6,839 6,785 0,054 
16 6,2 X 107 5,7 X 107 7,792 7,756 0,036 
17 7,7 X 109 6,9 X 109 9,886 9,839 0,047 
18 6,9 X 108 6,4 X 108 8,839 8,806 0,033 
19 5,7 X 107 6,1 X 107 7,756 7,785 0,029 
20 8,9 X 108 7,7 X 108 8,949 8,886 0,063 

 
Notas 
- AMOSTRAS 1 A 10: Efluente industrial 
- AMOSTRAS 11 A 20: Efluente doméstico 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
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Validação de Método Analítico  

Limites de Quantificação (LQ) 
 
Foi feita adição de padrão (Spike) em concentração baixa utilizando Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo em matriz isenta do analito. Esta amostra foi analisada 10 vezes. O LQ foi atribuído considerando a 
positividade de uma única célula da cartela multiplicado pela diluição seriada do MRC até a menor concentração 
cultivável possível (1 UFC) . 
 
Tipo de Testes: Spikes em baixa concentração. 
 
LQ: 1 NMP/100mL. 
 
Dados (Período: 04/01/24 a 08/01/24) 
 

Medições 
Conc. 
Adic. 

Conc. 
Inicial 

Res. 1 Res. 2 Res. 3 Res. 4 Res. 5 Res. 6 Res. 7 Res. 8 Res. 9 Res. 10 

Teste 1 0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 
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Validação de Método Analítico  

Comparativo de Métodos 
 
Uma série de amostras diferentes foi analisada simultaneamente por 2 métodos diferentes. As diferenças entre os 
resultados são comparadas através de teste t com a hipótese de serem próximas de zero, o que indica métodos com 
resultados semelhantes. 
 
(Período: 03/01/24 a 06/01/24) 
 

Teste Amostra 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato 
e cartela 

Quantitay/2000 
Idexx 

Diferença 

1 Efluente industrial 6,8 X 105 6,6 X 105 0.2000 
2 Efluente industrial 4,5 X 103 4,6 X 103 -0.1000 
3 Efluente industrial 5,0 X 105 4,8 X 105 0.2000 
4 Efluente industrial 8,4 X 106 8,2 X 106 0.2000 
5 Efluente industrial 7,4 X 107 7,7 X 107 -0.3000 
6 Efluente industrial 6,0 X 106 6,2 X 106 -0.2000 
7 Efluente industrial 4,4 X 105 4,5 X 105 -0.1000 
8 Efluente industrial 8,1 X 104 8,0 X 104 0.1000 
9 Efluente industrial 3,7 X 106 3,3 X 106 0.4000 

10 Efluente industrial 4,5 X 105 4,6 X 105 -0.1000 
11 Efluente industrial 2,8 X 104 3,3 X 104 -0.5000 
12 Efluente industrial 5,5 X 105 5,0 X 105 0.5000 
13 Efluente industrial 9,2 X 104 8,9 X 104 0.3000 
14 Efluente industrial 6,1 X 106 5,6 X 106 0.5000 
15 Efluente industrial 5,4 X 105 5,2 X 105 0.2000 
16 Efluente industrial 8,4 X 105 8,0 X 105 0.4000 
17 Efluente industrial 3,6 X 104 3,8 X 104 -0.2000 
18 Efluente industrial 6,5 X 106 6,6 X 106 -0.1000 
19 Efluente industrial 4,9 X 105 5,2 X 105 -0.3000 
20 Efluente industrial 3,7 X 107 3,3 X 107 0.4000 
21 Água subterrânea 1,5 X 10 1,2 X 10 0.3000 
22 Água subterrânea 0 0 0 
23 Água subterrânea 9 1,0 X 10 8-Dixon 
24 Água subterrânea 1,4 X 10 1,2 X 10 0.2000 
25 Água subterrânea 7,5 X 10 8,3 X 10 -0.8000 
26 Água subterrânea 1,3 X 102 1,4 X 102 -0.1000 
27 Água subterrânea 6,3 X 10 4,4 X 10 1.900 
28 Água subterrânea 0 0 0 
29 Água subterrânea 0 0 0 
30 Água subterrânea 4,2 X 10 5,0 X 10 -0.8000 
31 Água subterrânea 2,0 X 10 1,5 X 10 0.5000 
32 Água subterrânea 8,5 X 10 7,7 X 10 0.8000 
33 Água subterrânea 3,6 X 10 3,3 X 10 0.3000 
34 Água subterrânea 0 0 0 
35 Água subterrânea 1,2 X 10 1,0 X 10 0.2000 
36 Água subterrânea 6 8 -2 
37 Água subterrânea 1,5 X 10 1,2 X 10 0.3000 
38 Água subterrânea 7,4 X 10 6,0 X 10 1.400 
39 Água subterrânea 0 0 0 
40 Água subterrânea 1,0 X 10 6 -5 
41 Água bruta (rio) 2,4 X 10 2,0 X 10 0.4000 
42 Água bruta (rio) 3,9 X 10 4,4 X 10 -0.5000 
43 Água bruta (rio) 1,5 X 102 1,6 X 102 -0.1000 
44 Água bruta (rio) 2,6 X 102 2,2 X 102 0.4000 
45 Água bruta (rio) 5,0 X 102 4,0 X 102 1 
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Validação de Método Analítico  

Teste Amostra 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato 
e cartela 

Quantitay/2000 
Idexx 

Diferença 

46 Água bruta (rio) 7,7 X 102 6,7 X 102 1 
47 Água bruta (rio) 0 0 0 
48 Água bruta (rio) 3,6 X 10 3,9 X 10 -0.3000 
49 Água bruta (rio) 9,0 X 10 9,4 X 10 -0.4000 
50 Água bruta (rio) 4,2 X 10 4,0 X 10 0.2000 
51 Água bruta (rio) 0 0 0 
52 Água bruta (rio) 8,9 X 103 8,1 X 103 0.8000 
53 Água bruta (rio) 3,4 X 103 2,9 X 103 0.5000 
54 Água bruta (rio) 1,5 X 102 1,3 X 102 0.2000 
55 Água bruta (rio) 7,4 X 102 7,6 X 102 -0.2000 
56 Água bruta (rio) 2,9 X 103 3,2 X 103 -0.3000 
57 Água bruta (rio) 1,9 X 103 2,2 X 103 -0.3000 
58 Água bruta (rio) 8,0 X 10 7,2 X 10 0.8000 
59 Água bruta (rio) 0 0 0 
60 Água bruta (salobra) 1,2 X 10 7 -5.800 
61 Água bruta (salobra) 9 10 -1 
62 Água bruta (salobra) 1,5 X 10 1,2 X 10 0.3000 
63 Água bruta (salobra) 8,8 X 10 8,0 X 10 0.8000 
64 Água bruta (salobra) 4,3 X 10 3,8 X 10 0.5000 
65 Água bruta (salobra) 0 0 0 
66 Água bruta (salobra) 0 0 0 
67 Água bruta (salobra) 6,3 X 10 6,6 X 10 -0.3000 
68 Água bruta (salobra) 8 1,0 X 10 7-Dixon 
69 Água bruta (salobra) 1,2 X 10 8 -6.800 
70 Água bruta (salobra) 6 5 1 
71 Água bruta (salobra) 2,0 X 10 2,2 X 10 -0.2000 
72 Água bruta (salobra) 1,5 X 10 1,8 X 10 -0.3000 
73 Água bruta (salobra) 0 0 0 
74 Água bruta (salobra) 0 0 0 
75 Água bruta (salobra) 4,7 X 10 4,2 X 10 0.5000 
76 Água bruta (salobra) 6,9 X 10 7,3 X 10 -0.4000 
77 Água bruta (salobra) 1,2 X 10 1,0 X 10 0.2000 
78 Água bruta (salobra) 2,5 X 10 2,8 X 10 -0.3000 
79 Água bruta (salobra) 0 0 0 
80 Água bruta (salobra) 3,0 X 10 2,6 X 10 0.4000 

 
Diferença Média=-0.1218; DP=1.28; n=;78. 
A Faixa das diferenças (Média ± t * DP / Raiz(n)) deve incluir zero. 
 
Métodos Equivalentes.Faixa das diferenças: -0.412 a 0.168. 
t Crítico=2,00; t Calculado=-0,84. Correlação=0.7948 
 
Notas 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
- Quanty-Tray/2000. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WQT-2K; Part Number: 98-21675-00; Lote: MU017J; Val.: 01/03/26. 
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Validação de Método Analítico  

Seletividade 
 
Adição de Padrão em Matriz sem Analito (ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato e 
cartela Quantitay/2000 

Idexx 
1 180 169 
2 166 178 
3 178 189 
4 169 177 
5 191 168 
6 166 177 
7 178 198 
8 159 167 
9 188 176 

10 190 181 
 

 ColiControl 100: Substrato e cartela Policontrol: Média=176.5; DP=11.2; n=10      
 Colilert: Substrato e cartela Quantitay/2000 Idexx: Média=178; DP=9.65; n=10 

 
F Calc.=1,34   F Tab.=3,18  => Variâncias semelhantes 
DP Combinado (Pooled)=10.4 
t Calc.=0,32   t Tab(9)=2,26  => Resultados semelhantes 
 
 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Klebsiella aerogenes WDCM 00175 VT001754  Vitroid (130-300 UFC). Marca: 
Millipore; Lote: BCCJ9058; Val.: 02/25. (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
- Quanty-Tray/2000. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WQT-2K; Part Number: 98-21675-00; Lote: MU017J; Val.: 01/03/26. 
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Validação de Método Analítico  

Adição de Padrão em Matriz sem Analito (NÃO ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato e 
cartela Quantitay/2000 

Idexx 
1 0 0 
2 0 0 
3 0 0 
4 0 0 
5 0 0 
6 0 0 
7 0 0 
8 0 0 
9 0 0 

10 0 0 
 

 ColiControl 100: Substrato e cartela Policontrol: Média=0; DP=0; n=10      
 Colilert: Substrato e cartela Quantitay/2000 Idexx: Média=0; DP=0; n=10 

 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Enterococcus faecalis WDCM 00009 VT000096 Vitroid (1.000-10.000 UFC). Marca: 
Millipore; Lote: BCCL0681; Val.: 10/25. (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
- Quanty-Tray/2000. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WQT-2K; Part Number: 98-21675-00; Lote: MU017J; Val.: 01/03/26. 
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Validação de Método Analítico  

Método: Escherichia coli - NMP (CARTELA E SUBSTRATO POLICONTROL) 
Ensaio: Escherichia coli 
Tipo: Método Oficial (Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 24ª Ed. (2023) 
Método: 9223-B (Enzyme Substrate Test) 
 
 
Repetitividade de Ensaio Microbiológico (contagens) 
 
Diversas amostras foram analisadas em duplicatas e foram calculadas as diferenças absolutas dos Logarítimos em 
base 10 das contagens e a diferença média (em Log). O uso do teste de Dixon garantiu que diferenças muito altas ou 
baixas não fossem utilizadas no cálculo da diferença média. 
 
 

Nome do Teste Número de Testes Desvio médio dos Logs 
NMP (BAIXAS CONTAGENS) 25 0,0849 
NMP (MÉDIAS CONTAGENS) 20 0,0583 
NMP (ALTAS CONTAGENS) 20 0,0346 

 
Dados Utilizados 
 
 (Período: 15/01/24 a 18/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 2,6 X 102 2,4 X 102 2,415 2,380 0,035 
2 2,0 X 102 2,3 X 102 2,301 2,362 0,061 
3 1,2 X 102 1,0 X 102 2,079 2,000 0,079 
4 3,3 X 102 3,6 X 102 2,519 2,556 0,037 
5 1,5 X 102 1,7 X 102 2,176 2,230 0,054 
6 1,8 X 102 1,9 X 102 2,255 2,279 0,024 
7 3,0 X 102 2,7 X 102 2,477 2,431 0,046 
8 2,5 X 102 2,1 X 102 2,398 2,322 0,076 
9 3,6 X 102 3,9 X 102 2,556 2,591 0,035 

10 4,8 X 102 5,3 X 102 2,681 2,724 0,043 
11 2,1 X 102 2,6 X 102 2,322 2,415 0,093 
12 3,6 X 102 4,1 X 102 2,556 2,613 0,057 
13 7,0 X 102 5,9 X 102 2,845 2,771 0,074 
14 4,8 X 102 5,5 X 102 2,681 2,740 0,059 
15 6,1 X 102 5,4 X 102 2,785 2,732 0,053 
16 3,2 X 102 3,7 X 102 2,505 2,568 0,063 
17 4,0 X 102 4,4 X 102 2,602 2,643 0,041 
18 1,3 X 102 1,5 X 102 2,114 2,176 0,062 
19 1,8 X 102 2,2 X 102 2,255 2,342 0,087 
20 3,6 X 102 4,4 X 102 2,556 2,643 0,087 

 
Notas 
- AMOSTRAS 1 A 10: Água subterrânea 
- AMOSTRAS 11 A 20: Água bruta (doce) 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
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Validação de Método Analítico  

(Período: 15/01/24 a 18/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 5 6 0,699 0,778 0,079 
2 1,2 X 10 1,0 X 10 1,079 1,000 0,079 
3 4 6 0,602 0,778 0,176 
4 9 1,1 X 10 0,954 1,041 0,087 
5 0 0 0,000 0,000 0,000 
6 8 7 0,903 0,845 0,058 
7 1,2 X 10 1,3 X 10 1,079 1,114 0,035 
8 1,7 X 10 2,0 X 10 1,230 1,301 0,071 
9 2,0 X 10 1,5 X 10 1,301 1,176 0,125 

10 1,6 X 10 1,2 X 10 1,204 1,079 0,125 
11 0 0 0,000 0,000 0,000 
12 0 0 0,000 0,000 0,000 
13 5 5 0,699 0,699 0,000 
14 9 1,1 X 10 0,954 1,041 0,087 
15 1,1 X 10 8 1,041 0,903 0,138 
16 4 6 0,602 0,778 0,176 
17 0 0 0,000 0,000 0,000 
18 0 0 0,000 0,000 0,000 
19 4 2 0,602 0,301 0,301 
20 9 5 0,954 0,699 0,255 
21 1,2 X 10 1,0 X 10 1,079 1,000 0,079 
22 1,5 X 10 1,9 X 10 1,176 1,279 0,103 
23 1,3 X 10 1,5 X 10 1,114 1,176 0,062 
24 0 0 0,000 0,000 0,000 
25 9 1,1 X 10 0,954 1,041 0,087 

 
Notas 
- AMOSTRAS 1 A 10: Água subterrânea 
- AMOSTRAS 11 A 20: Água bruta (salobra) 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
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Validação de Método Analítico  

(Período: 15/01/24 a 18/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 5,6 X 105 5,9 X 105 5,748 5,771 0,023 
2 4,0 X 105 4,3 X 105 5,602 5,633 0,031 
3 3,6 X 106 3,3 X 106 6,556 6,519 0,037 
4 2,8 X 105 3,1 X 105 5,447 5,491 0,044 
5 4,9 X 105 5,4 X 105 5,690 5,732 0,042 
6 6,7 X 104 6,3 X 104 4,826 4,799 0,027 
7 8,5 X 105 8,0 X 105 5,929 5,903 0,026 
8 7,4 X 106 7,7 X 106 6,869 6,886 0,017 
9 3,7 X 105 3,3 X 105 5,568 5,519 0,049 

10 8,1 X 104 8,8 X 104 4,908 4,944 0,036 
11 4,4 X 106 4,0 X 106 6,643 6,602 0,041 
12 7,4 X 107 6,9 X 107 7,869 7,839 0,030 
13 6,1 X 105 6,7 X 105 5,785 5,826 0,041 
14 5,6 X 107 6,1 X 107 7,748 7,785 0,037 
15 6,9 X 105 7,5 X 105 5,839 5,875 0,036 
16 7,5 X 107 7,0 X 107 7,875 7,845 0,030 
17 6,9 X 105 6,2 X 105 5,839 5,792 0,047 
18 5,4 X 106 5,1 X 106 6,732 6,708 0,024 
19 5,5 X 105 6,0 X 105 5,740 5,778 0,038 
20 8,9 X 106 8,2 X 106 6,949 6,914 0,035 

 
Notas 
- AMOSTRAS 1 A 10: Efluente industrial 
- AMOSTRAS 11 A 20: Efluente doméstico 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
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Validação de Método Analítico  

Limites de Quantificação (LQ) 
 
Foi feita adição de padrão (Spike) em concentração baixa utilizando Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo em matriz isenta do analito. Esta amostra foi analisada 10 vezes. O LQ foi atribuído considerando a 
positividade de uma única célula da cartela multiplicado pela diluição seriada do MRC até a menor concentração 
cultivável possível (1 UFC) . 
 
Tipo de Testes: Spikes em baixa concentração. 
 
LQ: 1 NMP/100mL. 
 
Dados (Período: 04/01/24 a 08/01/24) 
 

Medições 
Conc. 
Adic. 

Conc. 
Inicial 

Res. 1 Res. 2 Res. 3 Res. 4 Res. 5 Res. 6 Res. 7 Res. 8 Res. 9 Res. 10 

Teste 1 0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 
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Validação de Método Analítico  

Comparativo de Métodos 
 
Uma série de amostras diferentes foi analisada simultaneamente por 2 métodos diferentes. As diferenças entre os 
resultados são comparadas através de teste t com a hipótese de serem próximas de zero, o que indica métodos com 
resultados semelhantes. 
 
(Período:03/01/24 a 06/01/24) 
 

Teste Amostra 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato 
e cartela 

Quantitay/2000 
Idexx 

Diferença 

1 Efluente doméstico 8,8 X 104 9,0 X 104 -0.2000 
2 Efluente doméstico 6,0 X 103 5,6 X 103 0.4000 
3 Efluente doméstico 7,5 X 104 7,0 X 104 0.5000 
4 Efluente doméstico 6,6 X 105 6,9 X 105 -0.3000 
5 Efluente doméstico 5,6 X 104 5,0 X 104 0.6000 
6 Efluente doméstico 4,4 X 105 4,2 X 105 0.2000 
7 Efluente doméstico 7,4 X 106 7,7 X 106 -0.3000 
8 Efluente doméstico 8,9 X 104 9,2 X 104 -0.3000 
9 Efluente doméstico 3,7 X 105 3,4 X 105 0.3000 

10 Efluente doméstico 5,8 X 104 5,3 X 104 0.5000 
11 Efluente doméstico 4,5 X 106 4,0 X 106 0.5000 
12 Efluente doméstico 6,9 X 104 7,1 X 104 -0.2000 
13 Efluente doméstico 4,9 X 104 5,0 X 104 -0.1000 
14 Efluente doméstico 2,3 X 106 2,6 X 106 -0.3000 
15 Efluente doméstico 8,1 X 105 7,5 X 105 0.6000 
16 Efluente doméstico 7,4 X 104 7,0 X 104 0.4000 
17 Efluente doméstico 6,5 X 105 6,9 X 105 -0.4000 
18 Efluente doméstico 2,9 X 104 3,2 X 104 -0.3000 
19 Efluente doméstico 6,3 X 106 6,6 X 106 -0.3000 
20 Efluente industrial 5,8 X 105 5,2 X 105 0.6000 
21 Efluente industrial 9,2 X 104 8,9 X 104 0.3000 
22 Efluente industrial 6,3 X 106 6,6 X 106 -0.3000 
23 Efluente industrial 5,8 X 104 5,3 X 104 0.5000 
24 Efluente industrial 5,5 X 104 5,0 X 104 0.5000 
25 Efluente industrial 2,7 X 105 2,9 X 105 -0.2000 
26 Efluente industrial 7,7 X 104 7,2 X 104 0.5000 
27 Efluente industrial 9,1 X 106 9,3 X 106 -0.2000 
28 Efluente industrial 6,9 X 104 7,3 X 104 -0.4000 
29 Efluente industrial 5,7 X 104 6,1 X 104 -0.4000 
30 Efluente industrial 8,4 X 106 8,8 X 106 -0.4000 
31 Efluente industrial 8,8 X 105 9,2 X 105 -0.4000 
32 Efluente industrial 6,9 X 104 6,1 X 104 0.8000 
33 Efluente industrial 5,2 X 104 4,7 X 104 0.5000 
34 Efluente industrial 8,7 X 105 9,0 X 105 -0.3000 
35 Efluente industrial 0 0 0 
36 Efluente industrial 0 0 0 
37 Efluente industrial 6,9 X 104 6,2 X 104 0.7000 
38 Efluente industrial 5,2 X 106 5,5 X 106 -0.3000 
39 Efluente industrial 4,8 X 105 4,2 X 105 0.6000 
40 Efluente industrial 0 0 0 
41 Água bruta (salobra) 3,5 X 102 4,0 X 102 -0.5000 
42 Água bruta (salobra) 6,9 X 102 5,5 X 102 1.400 
43 Água bruta (salobra) 7,4 X 102 7,9 X 102 -0.5000 
44 Água bruta (salobra) 8,5 X 102 8,1 X 102 0.4000 
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Validação de Método Analítico  

Teste Amostra 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato 
e cartela 

Quantitay/2000 
Idexx 

Diferença 

45 Água bruta (salobra) 1,2 X 103 1,5 X 102 -0.3000 
46 Água bruta (salobra) 6,9 X 102 6,0 X 102 0.9000 
47 Água bruta (salobra) 0 0 0 
48 Água bruta (salobra) 0 0 0 
49 Água bruta (salobra) 1,2 X 102 1,4 X 102 -0.2000 
50 Água bruta (salobra) 4,6 X 102 5,5 X 102 -0.9000 
51 Água bruta (salobra) 9,8 X 102 1,1 X 103 8.700-Dixon 
52 Água bruta (salobra) 7,4 X 102 8,0 X 102 -0.6000 
53 Água bruta (salobra) 8,8 X 102 7,7 X 102 1.100 
54 Água bruta (salobra) 0 0 0 
55 Água bruta (salobra) 1,3 X 102 1,1 X 102 0.2000 
56 Água bruta (salobra) 6,3 X 102 7,1 X 102 -0.8000 
57 Água bruta (salobra) 6,6 X 102 6,0 X 102 0.6000 
58 Água bruta (salobra) 0 0 0 
59 Água bruta (salobra) 0 0 0 
60 Água bruta (salobra) 8,5 X 102 9,0 X 102 -0.5000 
61 Água bruta (rio) 7,1 X 102 6,8 X 102 0.3000 
62 Água bruta (rio) 4,6 X 102 5,1 X 102 -0.5000 
63 Água bruta (rio) 5,5 X 102 5,0 X 102 0.5000 
64 Água bruta (rio) 0 0 0 
65 Água bruta (rio) 0 0 0 
66 Água bruta (rio) 9,6 X 102 1,1 X 103 8.500-Dixon 
67 Água bruta (rio) 1,2 X 102 1,0 X 102 0.2000 
68 Água bruta (rio) 8,2 X 103 7,5 X 102 0.7000 
69 Água bruta (rio) 6,3 X 102 7,0 X 102 -0.7000 
70 Água bruta (rio) 7,4 X 102 6,4 X 102 1 
71 Água bruta (rio) 0 0 0 
72 Água bruta (rio) 8,9 X 102 9,5 X 102 -0.6000 
73 Água bruta (rio) 1,2 X 103 2,5 X 103 -1.300 
74 Água bruta (rio) 3,9 X 102 3,0 X 102 0.9000 
75 Água bruta (rio) 0 0 0 
76 Água bruta (rio) 8,1 X 102 8,0 X 102 0.1000 
77 Água bruta (rio) 1,4 X 103 1,1 X 103 0.3000 
78 Água bruta (rio) 0 0 0 
79 Água bruta (rio) 9,0 X 102 8,5 X 102 0.5000 
80 Água bruta (rio) 4,1 X 102 4,5 X 102 -0.4000 

 
Diferença Média=0.06026; DP=0.504; n=;78. 
A Faixa das diferenças (Média ± t * DP / Raiz(n)) deve incluir zero. 
 
Métodos Equivalentes.Faixa das diferenças: -0.0539 a 0.174. 
t Crítico=2,00; t Calculado=1,06. Correlação=0 
 
Notas 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
- Quanty-Tray/2000. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WQT-2K; Part Number: 98-21675-00; Lote: MU017J; Val.: 01/03/26. 
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Validação de Método Analítico  

Seletividade 
 
Adição de Padrão em Matriz sem Analito (ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato e 
cartela Quantitay/2000 

Idexx 
1 66 69 
2 58 66 
3 69 56 
4 50 55 
5 58 50 
6 63 60 
7 54 56 
8 50 70 
9 65 66 

10 61 77 
 

 ColiControl 100: Substrato e cartela Policontrol: Média=59.40; DP=6.60; n=10      
 Colilert: Substrato e cartela Quantitay/2000 Idexx: Média=62.50; DP=8.41; n=10 

 
F Calc.=1,62   F Tab.=3,18  => Variâncias semelhantes 
DP Combinado (Pooled)=7.56 
t Calc.=0,92   t Tab(9)=2,26  => Resultados semelhantes 
 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Escherichia coli WDCM 00090 VT000902 Vitroid (15-80 UFC). Marca: Millipore; Lote: 
BCCL2400; Val.: 12/25 (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
- Quanty-Tray/2000. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WQT-2K; Part Number: 98-21675-00; Lote: MU017J; Val.: 01/03/26. 
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Validação de Método Analítico  

Adição de Padrão em Matriz sem Analito (NÃO ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato e cartela 
Policontrol 

Colilert: Substrato e 
cartela Quantitay/2000 

Idexx 
1 0 0 
2 0 0 
3 0 0 
4 0 0 
5 0 0 
6 0 0 
7 0 0 
8 0 0 
9 0 0 

10 0 0 
 

 ColiControl 100: Substrato e cartela Policontrol: Média=0; DP=0; n=10      
 Colilert: Substrato e cartela Quantitay/2000 Idexx: Média=0; DP=0; n=10 

 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Enterococcus faecalis WDCM 00009 VT000096 Vitroid (1.000-10.000 UFC). Marca: 
Millipore; Lote: BCCL0681; Val.: 10/25. (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. Leitura das cartelas utilizando o MPN Reader Policontrol. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- MPN PoliTray. Marca: Policontrol; Código: 100.060.0001; Lote: 8320; Val.: 07/25. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
- Quanty-Tray/2000. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WQT-2K; Part Number: 98-21675-00; Lote: MU017J; Val.: 01/03/26. 
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Validação de Método Analítico  

Método: COLIFORMES TOTAIS - PRESENÇA/AUSÊNCIA (SUBSTRATO ENZIMÁTICO) 
Ensaio: COLIFORMES TOTAIS 
Tipo: Método Oficial (Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 24ª Ed. (2023) 
Método: 9223-B (Enzyme Substrate Test) 
 
Repetitividade de Ensaio Microbiológico (contagens) 
 
Diversas amostras foram analisadas em duplicatas e foram calculadas as diferenças absolutas dos Logarítimos em 
base 10 das contagens e a diferença média (em Log). O uso do teste de Dixon garantiu que diferenças muito altas ou 
baixas não fossem utilizadas no cálculo da diferença média. 
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente, obtendo-se o desvio absoluto em cada teste. 
 
 

Nome do Teste Número de Testes Desvio médio dos Logs 
Presença/Ausência 50 0,040 

 
Dados Utilizados 
 
 (Período: 09/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 100 100 2,000 2,000 0,000 
2 100 100 2,000 2,000 0,000 
3 100 100 2,000 2,000 0,000 
4 10 10 1,000 1,000 0,000 
5 10 10 1,000 1,000 0,000 
6 100 100 2,000 2,000 0,000 
7 10 10 1,000 1,000 0,000 
8 100 100 2,000 2,000 0,000 
9 100 100 2,000 2,000 0,000 

10 10 10 1,000 1,000 0,000 
11 100 100 2,000 2,000 0,000 
12 100 100 2,000 2,000 0,000 
13 100 100 2,000 2,000 0,000 
14 100 100 2,000 2,000 0,000 
15 10 10 1,000 1,000 0,000 
16 100 100 2,000 2,000 0,000 
17 10 10 1,000 1,000 0,000 
18 10 10 1,000 1,000 0,000 
19 10 10 1,000 1,000 0,000 
20 100 100 2,000 2,000 0,000 
21 100 100 2,000 2,000 0,000 
22 100 100 2,000 2,000 0,000 
23 10 10 1,000 1,000 0,000 
24 100 100 2,000 2,000 0,000 
25 100 100 2,000 2,000 0,000 
26 100 100 2,000 2,000 0,000 
27 100 100 2,000 2,000 0,000 
28 10 10 1,000 1,000 0,000 
29 10 10 1,000 1,000 0,000 
30 10 10 1,000 1,000 0,000 
31 100 100 2,000 2,000 0,000 
32 10 10 1,000 1,000 0,000 
33 100 100 2,000 2,000 0,000 
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Validação de Método Analítico  

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
34 100 100 2,000 2,000 0,000 
35 100 100 2,000 2,000 0,000 
36 100 100 2,000 2,000 0,000 
37 100 100 2,000 2,000 0,000 
38 10 10 1,000 1,000 0,000 
39 10 10 1,000 1,000 0,000 
40 100 100 2,000 2,000 0,000 
41 10 10 1,000 1,000 0,000 
42 100 100 2,000 2,000 0,000 
43 10 10 1,000 1,000 0,000 
44 100 100 2,000 2,000 0,000 
45 10 10 1,000 1,000 0,000 
46 10 10 1,000 1,000 0,000 
47 100 100 2,000 2,000 0,000 
48 100 100 2,000 2,000 0,000 
49 100 100 2,000 2,000 0,000 
50 100 100 2,000 2,000 0,000 

 
Notas 
- Amostras: Água potável 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante, baseada no Standard Methods for the Examination of Water 
and Wastewater, 24a Ed., 2023 (método 9223). 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
 
 



  
 
 

 
CETAN – CENTRO TECNOLÓGICO DE ANÁLISES LTDA. 

RUA CASTELO BRANCO, 1269, CENTRO, CEP: 29100-041 – VILA VELHA / ES - TEL.: (27) 3345-3011 – www.cetan.com.br 
 

Página 20 de 46 
 

 

Validação de Método Analítico  

Limites de Quantificação (LQ) 
 
Foi feita adição de padrão (Spike) em concentração baixa utilizando Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo em matriz isenta do analito. Esta amostra foi analisada 10 vezes. O LQ foi atribuído considerando a 
positividade de uma única célula da cartela multiplicado pela diluição seriada do MRC até a menor concentração 
cultivável possível (1 UFC) . 
 
Tipo de Testes: Spikes em baixa concentração. 
 
LQ: 1 UFC/100mL. 
 
Dados (Período: 09/01/24 a 12/01/24) 
 

Medições 
Conc. 
Adic. 

Conc. 
Inicial 

Res. 1 Res. 2 Res. 3 Res. 4 Res. 5 Res. 6 Res. 7 Res. 8 Res. 9 Res. 10 

Teste 1 0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 
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Validação de Método Analítico  

Comparativo de Métodos 
 
Uma série de amostras diferentes foi analisada simultaneamente por 2 métodos diferentes. As diferenças entre os 
resultados são comparadas através de teste t com a hipótese de serem próximas de zero, o que indica métodos com 
resultados semelhantes. 
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente, obtendo-se o desvio absoluto em cada teste. 
 
(Período:09/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Amostra 
ColiControl 100 

(Policontrol) 
Colilert (Idexx) Diferença 

1 Água potável 10 10 0 
2 Água potável 10 10 0 
3 Água potável 10 10 0 
4 Água potável 100 100 0 
5 Água potável 10 100 -90 
6 Água potável 10 10 0 
7 Água potável 10 10 0 
8 Água potável 100 10 90 
9 Água potável 10 10 0 

10 Água potável 10 10 0 
11 Água potável 10 10 0 
12 Água potável 100 100 0 
13 Água potável 100 10 90 
14 Água potável 10 10 0 
15 Água potável 100 100 0 
16 Água potável 100 100 0 
17 Água potável 100 10 90 
18 Água potável 10 10 0 
19 Água potável 10 10 0 
20 Água potável 100 100 0 
21 Água potável 10 10 0 
22 Água potável 10 10 0 
23 Água potável 10 10 0 
24 Água potável 100 100 0 
25 Água potável 10 10 0 
26 Água potável 100 100 0 
27 Água potável 100 100 0 
28 Água potável 10 100 -90 
29 Água potável 10 10 0 
30 Água potável 10 10 0 
31 Água subterrânea 10 10 0 
32 Água subterrânea 100 100 0 
33 Água subterrânea 10 10 0 
34 Água subterrânea 10 10 0 
35 Água subterrânea 100 100 0 
36 Água subterrânea 10 10 0 
37 Água subterrânea 10 10 0 
38 Água subterrânea 100 10 90 
39 Água subterrânea 10 10 0 
40 Água subterrânea 10 10 0 
41 Água subterrânea 10 10 0 
42 Água subterrânea 10 10 0 
43 Água subterrânea 10 10 0 
44 Água subterrânea 100 100 0 
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Validação de Método Analítico  

Teste Amostra 
ColiControl 100 

(Policontrol) 
Colilert (Idexx) Diferença 

45 Água subterrânea 10 10 0 
46 Água subterrânea 10 10 0 
47 Água subterrânea 10 10 0 
48 Água subterrânea 100 10 90 
49 Água subterrânea 100 10 90 
50 Água subterrânea 100 100 0 
51 Água subterrânea 10 10 0 
52 Água subterrânea 100 100 0 
53 Água subterrânea 10 10 0 
54 Água subterrânea 10 10 0 
55 Água subterrânea 10 100 -90 
56 Água subterrânea 10 10 0 
57 Água subterrânea 100 100 0 
58 Água subterrânea 10 10 0 
59 Água subterrânea 100 10 90 
60 Água subterrânea 10 100 -90 

 
 
Diferença Média=4.500; DP=38.6; n=;60. 
A Faixa das diferenças (Média ± t * DP / Raiz(n)) deve incluir zero. 
 
Métodos Equivalentes.Faixa das diferenças: -5.57 a 14.6. 
t Crítico=2,02; t Calculado=0,90. Correlação=0.5871 
 
Notas 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante, baseada no Standard Methods for the Examination of Water 
and Wastewater, 24a Ed., 2023 (método 9223). 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
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Validação de Método Analítico  

Seletividade 
 
Adição de Padrão em Matriz sem Analito (ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente. 
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato Policontrol 
Colilert: 

Substrato Idexx 
1 100 100 
2 100 100 
3 100 100 
4 100 100 
5 100 100 
6 100 100 
7 100 100 
8 100 100 
9 100 100 

10 100 100 
 

 ColiControl 100: Substrato Policontrol: Média=100; DP=0; n=10      
 Colilert: Substrato Idexx: Média=100; DP=0; n=10 

 
 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Klebsiella aerogenes WDCM 00175 VT001754  Vitroid (130-300 UFC). 
Marca: Millipore; Lote: BCCJ9058; Val.: 02/25. (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- 10 = resultado negativo; 100 = resultado positivo. 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
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Validação de Método Analítico  

Adição de Padrão em Matriz sem Analito (NÃO ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente. 
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato Policontrol 
Colilert:  

Substrato Idexx 
1 10 10 
2 10 10 
3 10 10 
4 10 10 
5 10 10 
6 10 10 
7 10 10 
8 10 10 
9 10 10 

10 10 10 
 

 ColiControl 100: Substrato Policontrol: Média=10; DP=0; n=10      
 Colilert: Substrato Idexx: Média=10; DP=0; n=10 

 
 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Enterococcus faecalis WDCM 00009 VT000096 Vitroid (1.000-10.000 UFC). 
Marca: Millipore; Lote: BCCL0681; Val.: 10/25. (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- 10 = resultado negativo; 100 = resultado positivo. 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
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Validação de Método Analítico  

Método: Escherichia coli - PRESENÇA/AUSÊNCIA (SUBSTRATO ENZIMÁTICO) 
Ensaio: Escherichia coli 
Tipo: Método Oficial (Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 24ª Ed. (2023) 
Método: 9223-B (Enzyme Substrate Test) 
 
Repetitividade de Ensaio Microbiológico (contagens) 
 
Diversas amostras foram analisadas em duplicatas e foram calculadas as diferenças absolutas dos Logarítimos em 
base 10 das contagens e a diferença média (em Log). O uso do teste de Dixon garantiu que diferenças muito altas ou 
baixas não fossem utilizadas no cálculo da diferença média. 
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente, obtendo-se o desvio absoluto em cada teste. 
 

Nome do Teste Número de Testes Desvio médio dos Logs 
Presença/Ausência 50 0 

 
Dados Utilizados 
 
 (Período: 09/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
1 10 10 1,000 1,000 0,000 
2 10 10 1,000 1,000 0,000 
3 100 100 2,000 2,000 0,000 
4 100 100 2,000 2,000 0,000 
5 10 10 1,000 1,000 0,000 
6 10 10 1,000 1,000 0,000 
7 100 100 2,000 2,000 0,000 
8 100 100 2,000 2,000 0,000 
9 10 10 1,000 1,000 0,000 

10 10 10 1,000 1,000 0,000 
11 100 100 2,000 2,000 0,000 
12 100 100 2,000 2,000 0,000 
13 10 10 1,000 1,000 0,000 
14 10 10 1,000 1,000 0,000 
15 10 10 1,000 1,000 0,000 
16 100 100 2,000 2,000 0,000 
17 100 100 2,000 2,000 0,000 
18 10 10 1,000 1,000 0,000 
19 10 10 1,000 1,000 0,000 
20 100 100 2,000 2,000 0,000 
21 100 100 2,000 2,000 0,000 
22 10 10 1,000 1,000 0,000 
23 10 10 1,000 1,000 0,000 
24 10 10 1,000 1,000 0,000 
25 100 100 2,000 2,000 0,000 
26 10 10 1,000 1,000 0,000 
27 100 100 2,000 2,000 0,000 
28 10 10 1,000 1,000 0,000 
29 10 10 1,000 1,000 0,000 
30 10 10 1,000 1,000 0,000 
31 100 100 2,000 2,000 0,000 
32 10 10 1,000 1,000 0,000 
33 10 10 1,000 1,000 0,000 
34 10 10 1,000 1,000 0,000 
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Teste Contagem-A Contagem-B Log(10) de A Log(10) de B Desvio Abs. 
35 100 100 2,000 2,000 0,000 
36 100 100 2,000 2,000 0,000 
37 100 100 2,000 2,000 0,000 
38 100 100 2,000 2,000 0,000 
39 10 10 1,000 1,000 0,000 
40 10 10 1,000 1,000 0,000 
41 100 100 2,000 2,000 0,000 
42 100 100 2,000 2,000 0,000 
43 10 10 1,000 1,000 0,000 
44 10 10 1,000 1,000 0,000 
45 10 10 1,000 1,000 0,000 
46 10 10 1,000 1,000 0,000 
47 10 10 1,000 1,000 0,000 
48 100 100 2,000 2,000 0,000 
49 100 100 2,000 2,000 0,000 
50 10 10 1,000 1,000 0,000 

 
Notas 
- Amostras: Água potável 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante, baseada no Standard Methods for the Examination of Water 
and Wastewater, 24a Ed., 2023 (método 9223). 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
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Validação de Método Analítico  

Limites de Quantificação (LQ) 
 
Foi feita adição de padrão (Spike) em concentração baixa utilizando Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo em matriz isenta do analito. Esta amostra foi analisada 10 vezes. O LQ foi atribuído considerando a 
positividade de uma única célula da cartela multiplicado pela diluição seriada do MRC até a menor concentração 
cultivável possível (1 UFC) . 
 
Tipo de Testes: Spikes em baixa concentração. 
 
LQ: 1 UFC/100mL. 
 
Dados (Período: 09/01/24 a 12/01/24) 
 

Medições 
Conc. 
Adic. 

Conc. 
Inicial 

Res. 1 Res. 2 Res. 3 Res. 4 Res. 5 Res. 6 Res. 7 Res. 8 Res. 9 Res. 10 

Teste 1 0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 
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Validação de Método Analítico  

Comparativo de Métodos 
 
Uma série de amostras diferentes foi analisada simultaneamente por 2 métodos diferentes. As diferenças entre os 
resultados são comparadas através de teste t com a hipótese de serem próximas de zero, o que indica métodos com 
resultados semelhantes. 
 
(Período:09/01/24 a 12/01/24) 
 

Teste Amostra 
ColiControl 100 

(Policontrol) 
Colilert (Idexx) Diferença 

1 Água potável 10 10 0 
2 Água potável 10 10 0 
3 Água potável 100 100 0 
4 Água potável 10 10 0 
5 Água potável 10 10 0 
6 Água potável 10 100 -90 
7 Água potável 100 100 0 
8 Água potável 10 100 -90 
9 Água potável 10 100 -90 

10 Água potável 10 10 0 
11 Água potável 10 10 0 
12 Água potável 10 10 0 
13 Água potável 100 100 0 
14 Água potável 100 100 0 
15 Água potável 10 100 -90 
16 Água potável 10 10 0 
17 Água potável 100 100 0 
18 Água potável 10 100 -90 
19 Água potável 10 10 0 
20 Água potável 10 10 0 
21 Água potável 100 100 0 
22 Água potável 100 10 90 
23 Água potável 100 100 0 
24 Água potável 100 100 0 
25 Água potável 100 10 90 
26 Água potável 100 100 0 
27 Água potável 10 10 0 
28 Água potável 10 10 0 
29 Água potável 10 10 0 
30 Água potável 10 100 -90 
31 Água potável 10 10 0 
32 Água potável 100 100 0 
33 Água potável 10 100 -90 
34 Água potável 10 10 0 
35 Água potável 100 100 0 
36 Água potável 10 10 0 
37 Água potável 10 10 0 
38 Água potável 10 10 0 
39 Água potável 10 10 0 
40 Água potável 10 100 -90 
41 Água potável 100 100 0 
42 Água potável 100 10 90 
43 Água potável 100 100 0 
44 Água potável 10 100 -90 
45 Água potável 10 10 0 
46 Água potável 100 100 0 
47 Água potável 100 100 0 



  
 
 

 
CETAN – CENTRO TECNOLÓGICO DE ANÁLISES LTDA. 

RUA CASTELO BRANCO, 1269, CENTRO, CEP: 29100-041 – VILA VELHA / ES - TEL.: (27) 3345-3011 – www.cetan.com.br 
 

Página 29 de 46 
 

 

Validação de Método Analítico  

Teste Amostra 
ColiControl 100 

(Policontrol) 
Colilert (Idexx) Diferença 

48 Água potável 10 10 0 
49 Água potável 10 10 0 
50 Água potável 10 10 0 
51 Água subterrânea 100 10 90 
52 Água subterrânea 10 10 0 
53 Água subterrânea 10 100 -90 
54 Água subterrânea 10 10 0 
55 Água subterrânea 100 10 90 
56 Água subterrânea 10 10 0 
57 Água subterrânea 100 100 0 
58 Água subterrânea 100 100 0 
59 Água subterrânea 100 100 0 
60 Água subterrânea 100 100 0 
61 Água subterrânea 10 10 0 
62 Água subterrânea 10 100 -90 
63 Água subterrânea 10 10 0 
64 Água subterrânea 100 10 90 
65 Água subterrânea 10 100 -90 
66 Água subterrânea 100 100 0 
67 Água subterrânea 10 10 0 
68 Água subterrânea 10 10 0 
69 Água subterrânea 10 10 0 
70 Água subterrânea 100 100 0 
71 Água subterrânea 100 100 0 
72 Água subterrânea 10 10 0 
73 Água subterrânea 10 10 0 
74 Água subterrânea 10 10 0 
75 Água subterrânea 10 10 0 
76 Água subterrânea 100 100 0 
77 Água subterrânea 10 10 0 
78 Água subterrânea 10 10 0 
79 Água subterrânea 100 100 0 
80 Água subterrânea 10 100 -90 
81 Água subterrânea 100 100 0 
82 Água subterrânea 100 10 90 
83 Água subterrânea 100 10 90 
84 Água subterrânea 100 100 0 
85 Água subterrânea 10 10 0 
86 Água subterrânea 10 10 0 
87 Água subterrânea 10 10 0 
88 Água subterrânea 10 10 0 
89 Água subterrânea 10 10 0 
90 Água subterrânea 10 10 0 
91 Água subterrânea 100 100 0 
92 Água subterrânea 10 10 0 
93 Água subterrânea 10 10 0 
94 Água subterrânea 10 100 -90 
95 Água subterrânea 100 10 90 
96 Água subterrânea 100 100 0 
97 Água subterrânea 10 10 0 
98 Água subterrânea 10 10 0 
99 Água subterrânea 100 10 90 
100 Água subterrânea 10 100 -90 
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Diferença Média=-4.500; DP=45; n=;100. 
A Faixa das diferenças (Média ± t * DP / Raiz(n)) deve incluir zero. 
 
Métodos Equivalentes.Faixa das diferenças: -13.5 a 4.50. 
t Crítico=2,00; t Calculado=-1,00. Correlação=0.4852 
 
 
Notas 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante, baseada no Standard Methods for the Examination of Water 
and Wastewater, 24a Ed., 2023 (método 9223). 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



  
 
 

 
CETAN – CENTRO TECNOLÓGICO DE ANÁLISES LTDA. 

RUA CASTELO BRANCO, 1269, CENTRO, CEP: 29100-041 – VILA VELHA / ES - TEL.: (27) 3345-3011 – www.cetan.com.br 
 

Página 31 de 46 
 

 

Validação de Método Analítico  

Seletividade 
 
Adição de Padrão em Matriz sem Analito (ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente. 
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato Policontrol 
Colilert: 

Substrato Idexx 
1 100 100 
2 100 100 
3 100 100 
4 100 100 
5 100 100 
6 100 100 
7 100 100 
8 100 100 
9 100 100 

10 100 100 
 

 ColiControl 100: Substrato Policontrol: Média=100; DP=0; n=10      
 Colilert: Substrato Idexx: Média=100; DP=0; n=10 

 
 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Escherichia coli WDCM 00090 VT000902 Vitroid (15-80 UFC). Marca: 
Millipore; Lote: BCCL2400; Val.: 12/25 (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- 10 = resultado negativo; 100 = resultado positivo. 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
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Adição de Padrão em Matriz sem Analito (NÃO ALVO) 
 
O comparativo de 2 séries de resultados serve para se verificar 'seletividade/especificidade (interferências)', 'Robustez' 
e 'Comparar Métodos'. O ensaio foi feito em duplicata, utilizando-se Material de Referência Certificado (MRC) 
quantitativo. Este comparativo avalia diferenças de variância (precisão) e de exatidão.  
 
Para os resultados dos ensaios de PRESENÇA/AUSÊNCIA foram atribuídos os valores 10 e 100 para os resultados de 
AUSÊNCIA e PRESENÇA, respectivamente. 
 
(Período:05/03/24 a 08/03/24) 
 

Teste 
ColiControl 100: 

Substrato Policontrol 
Colilert:  

Substrato Idexx 
1 10 10 
2 10 10 
3 10 10 
4 10 10 
5 10 10 
6 10 10 
7 10 10 
8 10 10 
9 10 10 

10 10 10 
 

 ColiControl 100: Substrato Policontrol: Média=10; DP=0; n=10      
 Colilert: Substrato Idexx: Média=10; DP=0; n=10 

 
 
Notas 
- Material de Referência Certificado (MRC): Pseudomonas aeruginosa WDCM 00114 VT001145 (1.000-10.000 UFC). 
Marca: Millipore; Lote: BCCK7891; Val.: 08/25. (2 kits com 10 Vitroid cada). 
- 10 = resultado negativo; 100 = resultado positivo. 
- Metodologia: de acordo com as instruções do fabricante. 
- Incubação durante 24 horas a 35,0 ± 0,5 ºC. 
 
Produtos utilizados:  
- ColiControl 100. Marca: Policontrol; Código: 100.062.0000; Lote: 202401; Val.: 12/24. 
- Colilert. Marca: Idexx; Product Catalog Number: WP200I; Part number: 98-12973-00; Lote: FW610; Val.: 07/07/24. 
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MATERIAIS DE REFERÊNCIA 
CERTIFICADOS (MRC) 

UTILIZADOS NOS ENSAIOS 
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CONCLUSÃO: 
 
A validação é essencial para definir se métodos desenvolvidos estão completamente adequados aos objetivos a que se 
destinam, a fim de se obter resultados confiáveis que possam ser satisfatoriamente interpretados. Desta forma, 
possibilita o conhecimento das limitações e da confiabilidade nas medidas realizadas nos ensaios. 
 
De acordo com os resultados apresentados, a metodologia em estudo “Substrato cromogênico e fluorogênico 
ColiControl 100” (IRRADIADO), produzido pela POLICONTROL INSTRUMENTOS DE CONTROLE AMBIENTAL 
INDÚSTRIA E COMÉRCIO EIRELI, CNPJ: 68.867.142/0001-94, situada na Rua Tupinambás, 515, Vila Conceição, 
Diadema/SP, está apta para uso no CETAN, laboratório de ensaios Acreditado pela CGCRE na ISO 17025:2017 sob o 
número CRL 0540, nas matrizes e determinações a seguir, por apresentar resultados equivalentes ao produto Colilert 
Idexx: 
 

 Coliformes totais e Escherichia coli: contagem em cartela (NMP/100mL) em águas residuais (efluentes 
industriais e domésticos), águas subterrâneas e águas brutas (doces e salobras) segundo o Standard 
Methods 24ª Ed. (2023) método 9223-B (*); 

 
 Coliformes totais e Escherichia coli: teste de Presença/Ausência em águas potáveis e águas 

subterrâneas segundo o Standard Methods 24ª Ed. (2023) método 9223-B (*). 

 
 
(*) De acordo com o Prof. Dr. Terry E. Baxter, Editor do Standard Methods 24ª Ed. (2023), este compêndio não valida ou aprova 
produtos e sim, métodos, por meio de um processo de desenvolvimento e análise com base em consenso. Nenhuma empresa tem 
exclusividade sobre o artigo 9223-B do referido compêndio e é possível utilizar produtos equivalentes. Este compêndio considera 
fundamental que se demonstre que um produto supostamente equivalente é, de fato, equivalente, através de estudos de validação de 
métodos analíticos. Isso serviria para proteger os possíveis usuários deste produto e para proteger o público em geral que poderá ser 
afetado pelas decisões de saúde pública que forem tomadas com base nos dados resultantes do uso deste produto. 
Em suas páginas inicias, o Standard Methods 24ª Ed. (2023) informa, ainda, que “o uso de nomes ou marcas comerciais neste livro 
não implica no endosso da American Public Health Association, American Water Works Associaton ou Water Environment Federation” 
(entidades responsáveis pela publicação do Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 24ª Ed., 2023). 
 
 
 

Vila Velha-ES,  20 de abril de 2024. 
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