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RESUMO

MIGUEL, Anna Luisa Ribeiro, M.Sc., Universidade Federal de Vicosa, dezembro de 2019.
Estudo de caso para a criacdo de uma base para implementacdo de Sistema de Gestéo
da Qualidade segundo a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 em laboratério de
Quimica Analitica. Orientadora: Renata Pereira Lopes Moreira. Coorientador: André
Fernando de Oliveira.

Laboratdrios sdo organizacGes responsaveis pela producdo de dados que sdo utilizados para
embasar tomadas de decisdo importantes e que impactam direta e indiretamente a sociedade.
Sendo assim, é fundamental que laboratérios produzam resultados que sejam confiaveis.
Neste cendrio, apresenta-se o conceito Qualidade e a necessidade de gerir as atividades
desenvolvidas pelo laboratério a fim de assegurar a qualidade dos servigcos prestados. Como
ferramenta de Gestdo da Qualidade, os laboratérios utilizam Sistemas de Gestdo da Qualidade
(SGQ) e o sistema proposto pela ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 €é largamente adotado,
sendo esta norma reconhecida internacionalmente. Diante disso, o estudo de caso proposto
por este trabalho teve como objetivo a criacdo da base para a implementacdo de um SGQ,
segundo a norma citada, em um laboratério de Quimica Analitica. O laboratério objeto de
estudo do trabalho estd em fase de estruturacdo para a prestacdo de servi¢o em analises fisico-
quimicas e classifica-se como laboratério de ensaio. Para tanto, foram elaborados o fluxo de
processos para item de ensaio, a definicdo e mapeamento de todos 0s processos necessarios
para cumprimento das exigéncias da referéncia normativa, a elaboracdo de documentos que
descrevem 0s processos mapeados e demais documentos que compdem a documentacdo do
SGQ. Procedimentos elaborados para processos tidos como essenciais para a producdo de
resultados confiaveis foram testados a fim de avaliar a funcionalidade do que foi proposto. Os
resultados obtidos neste estudo de caso apresentaram-se positivos, uma vez que foi possivel a
definicdo do fluxo de processos e 0 mapeamento dos processos, propondo uma rotina a ser
implementada baseada nas exigéncias da referéncia normativa e pautada em processos que

visam a garantia da qualidade dos servicos prestados.

Palavras-chave: Garantia da validade do resultado. Validagdo de método. Incerteza de

medicé&o.



ABSTRACT

MIGUEL, Anna Luisa Ribeiro, M.Sc., Universidade Federal de Vicosa, December, 2019.
Case study for the creation of a Quality Management System implementation base
according to ISO/IEC 17025:2017 in an Analytical Chemistry laboratory. Adviser:
Renata Pereira Lopes Moreira. Co-adviser: André Fernando de Oliveira.

Laboratories are organizations responsible for data production, which are used to support
decision-making also impacting society directly and indirectly. Thus, it is fundamental that
laboratories create trustworthy results. In this perspective, the concept of Quality and the need
to manage the activities developed by the laboratory are introduced to ensure the quality of
the laboratories’ services. As a tool of Quality Management, the laboratories use Quality
Management Systems (QMS), and the system proposed by ISO/IEC 17025/2017 is broadly
accepted, even worldwide. The case study presented by this work aimed at the creation of a
QMS implementation base, according to the latter norm, in an Analytical Chemistry
laboratory. Such laboratory, this work’s object of study, is being structured to offer its
services on physical-chemistry and is classified as a testing laboratory. For such, the
following were prepared: the processes flux, the definition and mapping of all necessary
processes to comply with the requirements of the norm of reference, the creation of
documents that describe the mapped processes and other documents that comprise the QMS
documentation. Procedures created for processes deemed essential to generate trustworthy
results were tested, to assess the functionality of what was proposed. The results gathered in
this case study were positive, considering that the definition of a process flux and the
mapping of processes allowed the proposal of a routine to be implemented based on the
requirements of the norm of reference and based on the processes which aim to ensure the

quality of the services.

Keywords: Quality assurance. Reliable results. Method validation. Measurement uncertainty.
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1 INTRODUCAO

1.1 DEFINICAO DE QUALIDADE

Na vida moderna, busca-se sempre por produtos que cumpram com seu objetivo e por
servicos que atendam as expectativas. Assim, a presenca da Qualidade é notavel e a sua
auséncia é prontamente percebida. A Qualidade é algo que impacta o sucesso das
organizacOes e a vida de todas as pessoas de maneira positiva. Entretanto, mesmo sendo
facilmente identificada, as percepcGes sobre a qualidade ndo s@o sustentadas por uma
definicdo clara do que é Qualidade (GOMES, 2004) .

Segundo o Dicionario Brasileiro da Lingua Portuguesa, no portal Michaelis, a palavra
Qualidade é um substantivo feminino utilizado para dizer sobre o que individualiza algo ou
alguém; um traco positivo em algo ou alguém; conjunto de caracteristicas que fazem parte da
personalidade de um individuo. Diz, ainda, sobre tipo ou variedade particular de algo, além de
ser utilizado para dizer do grau de perfeicéo, de precisdo ou de conformidade a certo padrao.

O conceito de Qualidade, em contexto mais proximo a Ultima definicdo apresentada
acima, vem sendo construido ao longo do tempo por profissionais da area. Na Tabela 1,
adaptada de Carvalho et al. (2012), é apresentada de forma objetiva a contribuicdo de alguns
dos principais profissionais de destaque da Qualidade, denominados gurus da Qualidade, para
a construcdo do termo e para o desenvolvimento de ferramentas e técnicas.

Em conclusdo a todos os conceitos apresentados pelos profissionais descritos na
Tabela 1, Gomes (2004) apresenta o trabalho de David Garvin, de 1987, o qual analisou as
contribuicbes a definicdo e criou diferentes perspectivas do termo Qualidade, sendo elas
performance, funcionalidades do produto, confiabilidade, conformidade, durabilidade,
servico, aparéncia, imagem.

Outros autores tambeém citam o trabalho de Garvin para definir o que é Qualidade.
Segundo Berhe e Gidey (2016), a qualidade de um produto é a capacidade do mesmo em
atender as expectativas dos consumidores e do mercado. Carvalho et al. (2012) apresentam
que, apds extensa coleta de informagdo no mundo corporativo e na literatura, Garvin definiu
cinco abordagens para Qualidade: transcendental, baseada no usuério, baseada no produto,

baseada na producéo e baseada no valor.



Tabela 1 - Gurus da Qualidade e respectivas contribuicdes

Guru da
Qualidade

Contribuicao

Definicédo de Qualidade

Walter A. Shewart

Considerado o pai do controle estatistico da Qualidade, desenvolveu graficos de controle, através
dos quais os resultados das inspec¢des puderam ser analisados, a fim de prever o comportamento do
processo, assumindo uma acdo proativa diante dos problemas e ndo mais reativa. Propds o ciclo
PDCA* para solucéo e anélise de problemas.

“A Qualidade ¢ subjetiva ¢
objetiva.”

W. Edwards
Deming

Trabalhou no Japdo na reconstrucdo do pais no periodo p6s Segunda Guerra Mundial. A partir de
sua experiéncia, definiu 14 pontos (14 pontos de Deming) que séo tidos como diretrizes da Gestdo
da Qualidade por muitas empresas.

“Qualidade ¢ a satisfagdo das
necessidades dos clientes em
primeiro lugar.”

Joseph M. Juran

Contribuiu para alcar a qualidade do ambito operacional para o estratégico. Foi 0 primeiro a
apresentar uma abordagem dos custos da qualidade, baseada nos conceitos de falhas, prevencgéo e
avaliacdo. Prop6s a trilogia da qualidade: planejamento, controle e melhoria.

“Qualidade ¢ uma barreira de
protecdo a vida.”

“Qualidade ¢é adequagdo ao
uso.”

Armand
Feigenbaum

Foi o primeiro a tratar a Qualidade de forma sistémica. Formulou o sistema de Controle Total da
Qualidade. Este sistema € baseado na documentacdo dos processos, fazendo-se uso de
procedimentos que sdo como guias para que se alcance a satisfacdo do cliente com 0s custos
adequados de qualidade.

“Qualidade ¢ a composigdo
total das caracteristicas de
marketing, projeto, producéo
e manutencdo dos bens e
servigos, através dos quais 0s
produtos  atenderdo  as
expectativas dos clientes.”

Philip B. Croshy

Criou o programa Zero Defeito: este programa utilizava as nogdes de custo da qualidade propostas
por Juran, mas tinha forte apelo motivacional e gerencial: fazer certo na primeira. Assim como
Deming, definiu 14 pontos prioritérios para Qualidade.

“Qualidade é conformidade as
especificagdes.”

Kaoru Ishikawa

Contribuiu na formulagdo do Controle da Qualidade por toda a empresa.

Difusdo de ferramentas e técnicas de analise e solucdo de problemas e gerenciamento da rotina,
como: analise de Pareto; diagrama de causa-efeito; histograma; folhas de controle; diagramas de
escada; graficos de controle e fluxos de controle.

“Qualidade ¢é satisfazer
radicalmente ao cliente, para
ser agressivamente
competitivo.”

Genichi Taguchi

Foco em atividades de projeto e ndo de produgdo: criar produto de qualidade robusta. Propds
técnicas de projeto de experimento e o conceito funcdo perda da qualidade. Este Gltimo diz que a
reducdo das perdas de qualidade ndo estd diretamente relacionada com a conformidade as
especificagcdes, mas com a reduco da variabilidade em torno do valor-alvo (valor nominal).

“Qualidade ¢ a diminui¢ao das
perdas geradas por um produto,
desde a producdo até seu uso
pelos clientes.”

Fonte: adaptado de Carvalho et al. (2012).
* O ciclo PDCA é utilizado para analise e solugdo de problema ao propor as etapas: planejar (P), fazer (D), checar (C) e agir (A).

12
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A Qualidade transcendental seria aquela absoluta e universalmente reconhecida; néo
pode ser definida, mas nota-se facilmente a sua existéncia. A Qualidade baseada no usuario
trata 0 conceito como variavel subjetiva e relaciona a melhor qualidade de produtos com o
melhor atendimento aos desejos do cliente (CARVALHO et al., 2012).

A Qualidade baseada no produto é aquela que diz sobre a correspondéncia do produto
as suas caracteristicas essenciais, sendo esta uma varidvel mensuravel. O conceito baseado na
producdo, varidvel também mensuravel, aborda a correspondéncia do planejado com o
executado, fazendo intenso uso de ferramentas estatisticas no controle de processos. Por
ultimo, a defini¢do com base no valor combina conceitos de exceléncia e valor, contrapondo
qualidade e preco e buscando o equilibrio entre produtos de qualidade a pregos acessiveis
(CARVALHO et al., 2012).

Por fim, estas definicdes apresentadas por Garvin foram acrescidas de perspectivas
aplicadas a prestagdo de servico. O servico prestado ndo é de natureza fisica e, de certa
perspectiva, intangivel, de forma que a avaliacdo da Qualidade exige a participagdo do cliente.
Neste contexto, a Qualidade tem duas vertentes a serem avaliadas: a qualidade técnica, que
diz sobre os resultados entregues ao cliente, e a qualidade funcional, que diz sobre a qualidade
dos processos aos quais os clientes se submeteram para alcancar este resultado (GOMES,
2004).

Este estudo dos conceitos da Qualidade e de sua evolugdo contribuem para a
construcdo mais precisa do que é a Gestdo da Qualidade, estabelecendo-a como uma area do
conhecimento com linha de pesquisa propria. A Gestdo da Qualidade é tida como um sistema
de administracdo, que busca a melhoria de produtos e processos, através do autoconhecimento
da prépria organizacdo, com o objetivo final de satisfazer ao cliente e de atender as suas
expectativas (OLIVARES, 2009).

1.2 QUALIDADE EM LABORATORIOS

Assim como as demais organizacdes, um laboratério também deve se preocupar em
satisfazer o cliente e as suas expectativas, por meio da entrega de resultados confiaveis e do
bom atendimento. Ademais, deve trabalhar para a garantia da qualidade de seus servigos
prestados (OLIVARES, 2009).

Esta preocupacdo € evidenciada por Staats (1993) que afirma que, na quimica

analitica, apenas a capacidade de analisar a informacgéo nédo € suficiente para que se tenha a
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qualidade reconhecida. Neste caso, a garantia da qualidade é inevitavel em um mercado
complexo de alto nivel. Ele ainda ressalta a importancia de um sistema de qualidade que
garanta a gestdo da informacao, a qual contribui para a confiabilidade e a rastreabilidade dos
dados.

Nesta mesma linha, Christelsohn e Meyer (1997) apontam a importancia dos
laboratdrios se preocuparem com o cliente e ressaltam os Sistemas de Garantia da Qualidade
como ferramentas importantes para este objetivo. Os autores analisaram as vantagens e
desvantagens das normas vigentes naquele ano e destacaram aquela que trazia um soélido
Sistema de Gestdo da Qualidade com mais énfase no cliente, a ISO 9001. Também
ressaltaram a importancia da norma que comprova a competéncia técnica do laboratério, a EN
45001. Portanto, nota-se a necessidade de laboratérios garantirem a qualidade de seus
servicos prestados frente aos clientes, tanto quanto a confiabilidade de seus resultados, quanto
ao atendimento dado ao cliente e, para isso, 0 aparecimento do conceito de Sistema de Gestéo
da Qualidade tornou-se bastante atraente.

Segundo Olivares (2009), Sistemas de Gestdo da Qualidade (SGQ) séo definidos como
sistemas adotados para que produtos sejam produzidos com as mesmas caracteristicas e
servicos sejam prestados dentro de um mesmo padrdo de atendimento e técnica, a fim de
assegurar o atendimento as expectativas e as necessidades do cliente.

Para laboratorios, os principais Sistemas de Gestdo da Qualidade séo a ISO/IEC 17025
e as Boas Praticas de Laboratério (BPL). A ISO/IEC 17025 foi desenvolvida pela 1SO
(International Organization for Standardization) e pela IEC (International Electrotechnical
Commission) e a BPL pela OECD (Organization for Economic Cooperation and
Development) com o objetivo comum de propor um sistema para a garantia da qualidade dos
servicos prestados por laboratdrios (OLIVARES, 2009).

A ISO/IEC 17025, cujo historico esta detalhado mais adiante, foi adotada por diversos
laboratdrios ao redor do mundo. A partir de entdo, conclusdes foram elaboradas a partir da
adocdo do SGQ proposto pela norma, como é o caso do trabalho de Dizadji e Anklam (2004).

Ao abordar o processo de acreditacdo segundo a ISO/IEC 17025:1999, Dizadji e
Anklam (2004) evidenciaram, de forma clara, os beneficios de se ter um sistema de garantia
da qualidade, como aumento da confiabilidade do laboratorio, melhoria da eficiéncia e
eficacia, abertura de novos mercados e aumento da vantagem competitiva frente aos
concorrentes. Os autores também destacaram a importancia de seguir o SGQ proposto como
meio de provar que o laboratorio é competente no servigo que presta, definindo competéncia
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como a capacidade do laboratério de produzir resultados confidveis e satisfazer as
necessidades dos clientes.

A preocupacdo com a garantia da qualidade e a necessidade de que laboratorios
analiticos tenham controle de qualidade para produzirem dados confiaveis sdo destacadas por
Masson (2007). O autor cita a existéncia de textos que preveem a elaboracgdo de sistemas de
qualidade, entre eles a ISO/IEC 17025. Entretanto, o autor deixa bastante claro que
laboratérios devem compreender a sua propria rotina e adequar-se aos requisitos destes
sistemas propostos que, por sua vez, podem ser adotados por laboratorios com diferentes
realidades.

Preocupacgdes com requisitos especificos da norma também podem ser observadas em
trabalhos relacionados a garantia da qualidade de resultados fornecidos por laboratérios, como
a discussdo sobre erro total e incerteza de medicdo trazida por Rozet et al. (2011). Outra
perspectiva sobre a incerteza de medigcdo foi trazida por Bodnar, Namie$ni e Konieczka
(2013) ao apontarem a necessidade de que laboratérios se atentem as recomendagdes de
amostragem, a fim de evitar erros relacionados a estimativa da incerteza deste processo.

Acompanhando as tendéncias dos textos normativos publicados por 6érgdos
internacionais, Wong (2017) destaca a incorporacéo da gestdo de risco das atividades de um
laborat6rio em seu sistema de gestdo da qualidade. O intuito é que riscos e oportunidades
sejam identificados e planos de acdo possam ser tracados para tratad-los. No proximo item é

relatada a evolugdo da ISO/IEC 17025 e as mudancgas em suas versoes.

1.3 ISO/IEC 17025

Como apresentado anteriormente, a ISO/IEC 17025 prop6e a implementacdo de um
Sistema de Gestdo da Qualidade para laboratdrios que desejam demonstrar a sua competéncia,
sendo, portanto, adotada por laboratérios em todo 0 mundo (SQUIRRELL, 2008).

Esta norma encontra-se em sua terceira versao enquanto norma, tendo a sua origem em
documentos emitidos como Guias nas Ultimas décadas do século passado. O documento
intitulado 1SO Guide 25: Guidelines for assessing the technical competence of testing
laboratories € tido como o primeiro documento que deu origem a horma na sua versdo atual.
Este documento foi emitido pela ILAC (International Laboratory Accreditation Cooperation)
em 01 de outubro de 1978 (DOS SANTOS; MAINIER, 2010).
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A ILAC é uma cooperacdo internacional, cujos membros sdo organismos de
acreditacdo de laboratérios nas normas vigentes, com representantes de mais de 70 paises.
Esta cooperacdo surgiu em outubro de 1977 com o objetivo de desenvolver cooperagdes
internacionais, facilitando o comércio através da promocdo da aceitacdo de resultados de
ensaio e calibracéo acreditados (ILAC, 2018).

O ISO Guide 25 abordava apenas laboratorios de ensaio e ainda ndo abrangia
laboratdrios de calibracdo. Nele constavam requisitos gerais para que estes laboratérios
pudessem comprovar respectivas competéncias técnicas. Entretanto, o Guia deixava a critério
dos oOrgdos avaliadores a exigéncia de outros requisitos além daqueles ja propostos (DOS
SANTOS; MAINIER, 2010).

Os requisitos abordados no ISO Guide 25 eram: organizacdo, equipe, protecéo,
equipamento de medicdo e ensaio, calibracdo, procedimentos e métodos de ensaio, ambiente,
seguranga, manuseio de itens a serem ensaiados, registros e relatérios de ensaio (DOS
SANTOS; MAINIER, 2010).

O ISO Guide 25 foi substituido pelo ISO/IEC Guide 25: General requirements for the
technical competence of testing laboratories em 12 de dezembro de 1982. Este documento
apresentava-se como um documento da ISO, International Organization for Standardization,
e da IEC, International Electrotechnical Commission (DOS SANTOS; MAINIER, 2010).

A 1SO é uma organizacdo internacional independente e ndo governamental, formada
por membros de 162 paises. A organizacdo surgiu em 1947 com o intuito de facilitar a
coordenacao internacional e unificar a padronizacdo industrial. Atualmente, conta com 784
comités e subcomités técnicos responsaveis pelo desenvolvimento dos padrfes internacionais
(ISO, 2018).

A IEC, fundada em 1906, é a organizagdo mundial que produz e publica padroes
internacionais na area da eletrotécnica. Quando apropriado, 1SO e IEC se unem para assegurar
a elaboracao de padr@es internacionais coerentes e que sejam complementares entre si, dada a
colaboragéo de profissionais de areas correlatas (IEC, 2018).

O ISO/IEC Guide 25 ainda dizia respeito somente aos laboratorios de ensaio e
mencionava, na &rea destinada a “escopo ¢ aplicagao”, que poderia ser utilizado por
organismos de acreditacdo e certificacdo, organismos governamentais e ndo-governamentais
relacionados com a competéncia técnica de laboratorios (DOS SANTOS; MAINIER, 2010).

Os requisitos abordados neste documento eram: organizacgdo, sistema da qualidade,
equipe, equipamento de medicdo e ensaio, calibracdo, procedimentos e métodos de ensaio,
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ambiente, manuseio de itens a serem ensaiados, registros e relatérios de ensaio (DOS
SANTOS; MAINIER, 2010). Observa-se, em comparagdo com o ISO Guide 25, o
aparecimento do requisito sobre sistema da qualidade.

Como apontado, até 0 momento, 0s guias internacionais diziam respeito somente aos
laboratérios de ensaio até que, em 1990, foi publicado o ISO/IEC Guide 25: General
requirements for the competence of calibration and testing laboratories. Além de ser
estendido para laboratorios de calibracédo, este foi o primeiro documento traduzido para o
portugués pela ABNT, Associacdo Brasileira de Normas Técnicas, em 1993, recebendo o
nome: ABNT ISO/IEC Guia 25: Requisitos gerais para a capacitacdo de laboratérios de
ensaio e de calibragdo (DOS SANTOS; MAINIER, 2010).

Esta versdo do ISO Guide 25 evidencia os esforcos do ISO/CASCO em emitir
documentos que permitam que a certificacdo de laboratérios seja realizada com base em
documentos com consenso internacional. O CASCO (Council Committee on Conformity
Assessment) é responsavel pela emissdo de documentos obtidos por meio do consenso do
préprio Comité apoiado pelos Conselhos da 1SO e da IEC. O intuito destes esforcos é dar
suporte aos sistemas nacionais de forma a facilitar os acordos bilaterais (DOS SANTOS;
MAINIER, 2010).

Os requisitos abordados nesta versdo do ISO Guide 25 eram: organizacdo e
gerenciamento, sistema da qualidade, auditoria e analise critica, pessoal, acomodacfes e
ambiente, equipamentos e materiais de referéncia, rastreabilidade da medicdo e calibracgéo,
calibracdo e métodos de ensaio, manuseio de itens de calibracdo e de ensaio, registros e
certificados e relatérios. O Guia enfatizava, ainda, que laboratérios que atendessem a estes
requisitos atenderiam, também, aos requisitos das normas da série ISO 9000 (DOS SANTOS;
MAINIER, 2010).

O ISO Guide 25 foi a ultima versdo deste documento escrita na forma de Guia,
embora, segundo Van de Leemput (2000), ja tivesse sido escrito no formato de norma por
fazer uso das palavras “shall” e “must” ao invés de utilizar “should” e “may”. Este documento
foi substituido em 1999 pela norma ISO/IEC 17025: General requirements for the
competence of testing and calibration laboratories.

A revisdo do Guia foi solicitada a 1ISO em 1993 pelo European Technical Committee
on Conformity Assessment depois que a proposta de substituir o documento europeu para

competéncia técnica e acreditacdo de laboratorios pelo ISO Guide 25 ndo foi aceita. O
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CASCO, apo6s reunido com partes interessadas, decidiu, em 1994, pela revisao do Guia (VAN
DE LEEMPUT, 2000).

Para que a revisdo alcangasse 0s objetivos, partiu-se do principio que o novo
documento serviria para que os laboratérios demonstrassem a sua competéncia técnica,
estando eles interessados ou ndo na acreditacdo. Ainda assim, somente 0s requisitos deste
novo documento seriam suficientes para serem usados como critérios para acreditacdo (VAN
DE LEEMPUT, 2000).

O processo de revisdo teve duracdo de cerca de seis anos, periodo no qual rascunhos
foram elaborados, discutidos e votados. Durante este processo, decidiu-se que, se a IEC
aprovasse o documento, o prefixo do mesmo seria ISO/IEC. Em novembro de 1999, o
documento obteve 95% de aprovacdo, sendo publicado em 15 de dezembro de 1999 (VAN
DE LEEMPUT, 2000). A versao em portugués foi emitida pela ABNT em janeiro de 2001 e
intitulada NBR ISO/IEC 17025: Requisitos gerais para competéncia de laboratorios de
ensaio e calibragdo (DOS SANTOS; MAINIER, 2010).

Durante a elaboracdo do texto da norma, ficou acordado que a relacdo deste
documento com a ISO 9001 deveria ser clara, sem nenhuma ambiguidade e que 0 novo texto
deveria abranger todos os pontos da ISO 9001. Desta forma, um laborat6rio que atendesse aos
requisitos da ISO/IEC 17025, atenderia também aos requisitos da ISO 9001 (VAN DE
LEEMPUT, 2000).

Neste sentido, foi decidido que os requisitos desta norma seriam divididos em duas
categorias: requisitos de gestdo e requisitos técnicos. A norma ISO/IEC 17025, versao 1999,
possuia a seguinte divisdo: 1. Objetivo; 2. Referéncias normativas; 3. Termos e definigdes; 4.
Requisitos da geréncia; 5. Requisitos técnicos; Anexo A; Anexo B; Bibliografia.

Os requisitos do item 4, requisitos de geréncia, abordavam o0s seguintes tdpicos:
organizacdo; sistema da qualidade; controle dos documentos; andlise critica dos pedidos,
propostas e contratos; subcontratacdo de ensaios e calibragfes; aquisicdo de servigos e
suprimentos; atendimento ao cliente; reclamacdes; controle dos trabalhos de ensaio e/ou
calibracdo ndo-conforme; agéo corretiva; acdo preventiva; controle dos registros; auditorias
internas; analises criticas pela geréncia.

Os requisitos do item 5, requisitos técnicos, abordavam o0s seguintes tdpicos:
generalidades; pessoal; acomodacdes e condi¢cbes ambientais; métodos de ensaio e calibracdo

e validacdo de metodos; equipamentos; rastreabilidade da medicao; amostragem; manuseio de
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itens de ensaio e calibragdo; garantia da qualidade de resultados de ensaio e calibragéo;
apresentacdo de resultados.

Segundo apresentado por Van de Leemput (2000), a ISO 9001 também estava sob
revisdo e a nova versdo estava prevista para ser publicada no ano 2000. Ainda assim, a
ISO/IEC 17025 foi publicada em 1999 baseada na versdo 1SO 9001:1994. Mesmo que este
documento estivesse desatualizado em pouco tempo, manteve-se a sua publicacdo neste ano
diante da grande demanda e por ndo ser coerente publica-lo baseado em uma versdo de outra
norma que ainda néo estivesse concluida.

Assim, em maio de 2005, foi publicada uma nova versdo da ISO/IEC 17025 que se
adequava a revisao da I1SO 9001, publicada em 2000. N&o existem diferencas fundamentais
entre as versdes 1999 e 2005 desta norma, sendo as principais: énfase na melhoria continua do
sistema de gestdo da qualidade; maior énfase no estabelecimento de comunicacédo efetiva com
o cliente; uso de dados para avaliar a performance do sistema de gestdo da qualidade e para
identificar oportunidades de melhoria (UNIDO, 2009).

A versdo 2005 possuia a seguinte divisdo: 1. Objetivo; 2. Referéncias normativas; 3.
Termos e definicBes; 4. Requisitos da direcdo; 5. Requisitos técnicos; Anexo A; Anexo B;
Bibliografia.

Os requisitos do item 4, requisitos da direcdo, abordavam os seguintes topicos:
organizacdo; sistema de gestdo; controle dos documentos; analise critica de pedidos,
propostas e contratos; subcontratacdo de ensaios e calibracdes; aquisicdo de servigos e
suprimentos; atendimento ao cliente; reclamacdes; controle de trabalhos de ensaio e/ou
calibracdo ndo-conforme; melhoria; acdo corretiva; acdo preventiva; controle dos registros;
auditorias internas; analises criticas pela dire¢&o.

Os requisitos do item 5, requisitos técnicos, abordavam o0s seguintes tdpicos:
generalidades; pessoal; acomodagdes e condi¢cdes ambientais; métodos de ensaio e calibracéo
e validacdo de métodos; equipamentos; rastreabilidade da medicdo; amostragem; manuseio de
itens de ensaio e calibracdo; garantia da qualidade de resultados de ensaio e calibragéo;
apresentacdo de resultados.

Na versdo de 2005, é possivel notar que os requisitos gerenciais sdao atribuidos a
direcdo e ndo mais a geréncia. Em virtude da maior énfase na melhoria continua do SGQ,
percebe-se o acréscimo do topico “Melhoria” nos requisitos da diregdo (item 4).

Em busca de constante atualizacdo e alinhamento com demais normas vigentes,

inclusive a fim de acompanhar as atualiza¢des da ISO 9001, uma nova versdo da ISO/IEC
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17025 foi publicada em 2017: ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 - Requisitos gerais para a
competéncia de laboratdrios de ensaio e calibragdo. Com esse intuito, esta nova versdo da
norma tem requisitos para competéncia, imparcialidade e operacdo consistente dos
laboratérios (RMMG, 2018).

Esta versdo da norma possui uma estrutura diferente daquela apresentada nas versoes
anteriores, ndo sendo mais dividida entre requisitos da direcdo e requisitos técnicos. A versdo
2017 possui a seguinte divisdo: 1. Escopo; 2. Referéncias normativas; 3. Termos e definices;
4. Requisitos gerais; 5. Requisitos de estrutura; 6. Requisitos de recursos; 7. Requisitos de
processos; 8. Requisitos do sistema de gestdo; Anexo A; Anexo B; Bibliografia.

A versdo 2017 da norma estd mais focada em processos do que em procedimentos,
reduzindo o nimero de procedimentos e de politicas exigido. O Manual da Qualidade agora é
facultativo, sendo opc¢édo do laboratorio optar pela adocdo ou néo deste tipo de documento. A
segmentacdo entre geréncia técnica e geréncia da qualidade foi substituida por geréncia de
responsabilidade geral pelo laboratério (RMMG, 2018).

Nos requisitos gerais, a norma apresenta requisitos especificos para imparcialidade e
para confidencialidade, reforcando a sua importancia, uma vez que nao estdo mais restritas as
politicas do laboratério. Esta versdao também enfatiza a gestdo de risco, apontando a
necessidade de identificacdo de risco em diversos requisitos da norma (RMMG, 2018).

A versdo de 2017 teve a versdo publicada pela ABNT, sendo esta a versdo adotada
neste trabalho. Na Tabela 2 € apresentada a evolugcdo deste documento com todas as suas

versdes e publicacdes, incluindo as versdes que foram publicadas em portugués.

Tabela 2 — Historico da ISO/IEC 17025

Verséo Ano  Tipo Nome do documento Versdo em portugués  Ano

ISO Guide 25: Guidelines
for assessing the technical
competence of testing
laboratories

Primeira 1978 Guia Nao existe. -

ISO/IEC  Guide  25:
) General requirements for o
Segunda 1982 Guia ) Né&o existe. -
the technical competence

of testing laboratories

ISO/IEC  Guide  25: ABNT ISO/IEC Guia 25:
General requirements for Requisitos gerais para a

Terceira 1990 Guia the competence of capacitagéo de 1993
calibration and testing laboratorios de ensaio e
laboratories de calibracéo
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Verséo Ano  Tipo Nome do documento Versdo em portugués  Ano
ISO/IEC 17025: General NBR ISO/IEC 17025:
requirements for the Requisitos gerais para 2001
Quarta 1999 Norma competence of testing and competéncia de
calibration laboratories laboratorios de ensaio e
calibracédo
ISO/IEC 17025: General ABNT NBR ISO/IEC
requirements  for  the 17025: Requisitos gerais
Quinta 2005 Norma competence of testing and para a competéncia de 2005
calibration laboratories laboratérios de ensaio e
calibracdo
ISO/IEC 17025: General ABNT NBR ISO/IEC
requirements  for  the 17025: Requisitos gerais
Sexta 2017 Norma competence of testing and para a competéncia de 2017

calibration laboratories

laborat6rios de ensaio e

calibracéo

1.3.1 Representacdo graficada ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

De acordo com a divisdo de conteldo da versdao da norma publicada em 2017, descrita
na secdo anterior, 0s requisitos que sdo exigidos para os laboratérios estdo dispostos nas
secdes: 4. Requisitos gerais, 5. Requisitos de estrutura, 6. Requisitos de recursos, 7.
Requisitos de processos e 8. Requisitos do sistema de gestdo. Os requisitos estdo agrupados
conforme as suas caracteristicas, sendo possivel observar na Figura 1 como eles podem se
correlacionar para a construcdo de um Sistema de Gestdo da Qualidade, cujo objetivo é,
justamente, atender a todos 0s requisitos propostos.

A Figura 1, portanto, é uma representacdo grafica da ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017, a fim de tornar visual os conjuntos de requisitos exigidos pela norma. O intuito é
apresentar o conteudo do documento em formato que possa contribuir para compreensdo de
seu contetido. A Figura 1 também esta apresentada no Apéndice A, secdo A.1 - Representacao
grafica da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 com indicacdo dos requisitos da norma aos quais

a representacdo grafica faz referéncia.
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Os requisitos que compreendem a secdo 5, Requisitos de estrutura, abordam os
aspectos que possibilitam que o laboratério desenvolva as suas atividades, de forma que estes
possam ser entendidos como a base do SGQ. Os critérios abordados nos requisitos de
estrutura exigem a regularizacdo do laboratorio como entidade legal, que possa ser
responsabilizada por suas atividades. Inclui também a definicdo clara de quais atividades de
fato atendem a norma, além da definigdo de sua estrutura organizacional, inter-relacionamento
entre seu pessoal, cadeia de responsabilidade e comunicacdo sobre o préprio sistema de
gestdo. Na Figura 1, a estrutura do laboratorio é representada na cor rosa, englobando todos 0s
demais requisitos. Vale ressaltar que a definicdo da estrutura do laboratério é fundamental
para que 0s demais processos possam ser implementados.

O proximo grupo representado é a secdo 4, Requisitos gerais, que aborda a
imparcialidade e a confidencialidade no desenvolvimento das atividades de laboratorio,
instituindo a gestdo de risco a imparcialidade de forma continua. Na Figura 1, esta se¢do esta
representada na cor verde e localizada junto ao conjunto de requisitos de estrutura. Ela indica
gue, assim como 0s requisitos de estrutura compdem a base do SGQ, a imparcialidade e a
confidencialidade sdo igualmente fundamentais para a base do sistema e conducdo de todas as
demais atividades e processos.

Apos a definicdo da base do SGQ, estdo representados 0s processos de gestdo que
norteiam o sistema e abrangem todas as atividades de laboratério desenvolvidas pelo
laboratdrio. Estes processos estdo representados na cor lilas, separados em quatro blocos, e
circundam os demais requisitos. Estes processos devem ser executados da mesma maneira
para todos os ensaios abrangidos pelo SGQ, enquanto os demais requisitos podem possuir
especificidades a depender da atividade de laboratério.

Os processos em cor lilas sdo requisitos, principalmente, da secdo 8, Requisitos de
gestdo, e incluem alguns requisitos da secdo 7, Requisitos de processo. O primeiro bloco
agrupa os processos de elaboragédo e controle de documentos do SGQ, bem como o controle
das informacdes e dados gerados pelo laboratorio. O segundo bloco trata das atividades de
gestdo correlacionadas com analise do SGQ, como 0s processos de gestdo de risco, analise
critica pela direcdo e auditorias internas. O terceiro bloco aborda os processos de resolucdo de
problemas encontrados e melhoria do sistema de gestdo, como tratamento de nao
conformidade, tratamento de trabalho ndo conforme e acgdes corretivas. Por fim, o quarto

bloco aborda os processos de relacionamento com o cliente, buscando sempre o bom
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atendimento e a melhoria continua do SGQ, como a coleta de feedbacks e o tratamento de
reclamacdes recebidas.

No interior da representacdo dos processos de gestdo em cor lilas, estdo os processos
diretamente relacionados com a execucdo das atividades de laboratério e que podem
apresentar especificidades. A Figura 1 representa um laboratério cujas atividades de
laboratorio séo restritas a ensaios, ndo contemplando amostragem. Os processos representados
na cor azul correspondem a requisitos da se¢do 6, Requisitos de recurso, e 0S processos na cor
amarela, a requisitos da secdo 7, Requisitos de processos. Os processos estdo dispostos de
modo a elucidar como os requisitos de recursos e de processos se correlacionam.

A aquisicdo de produtos e servigos providos externamente é providenciada de acordo
com o procedimento adotado pelo laboratério, visando garantir o padrdo de qualidade exigido
pelo mesmo. As instalagbes do laboratorio devem estar em boas condicdes, assim como as
condi¢Bes ambientais, as quais devem ser controladas em torno da condigdo ideal para
desenvolvimento das atividades. Os equipamentos necessarios devem estar em boas condicGes
de uso, fornecendo medicdes confiaveis, e o laboratorio deve dispor de pessoal qualificado e
treinado para execucao de suas funcoes.

Os colaboradores com competéncia comprovada, que compdem o quadro de pessoal, é
responsavel por executar o processo de validacdo do método de trabalho. Além disso, para a
realizacdo dos estudos de validacdo sdo necessarios padrfes, materiais de referéncia e/ou
materiais de referéncia certificados para que seja possivel avaliar os dados obtidos dentro dos
critérios estabelecidos. Uma vez que o método apresenta pardmetros de validacdo
satisfatorios, a equacdo do mensurando deve ser definida, determinando os parametros criticos
e possibilitando o célculo da incerteza de medig&o.

Cumprido todos estes requisitos adjacentes, iniciam-se 0S processos centrais
vinculados & atividade de laboratdrio propriamente dita: o cliente faz a solicitacdo de ensaio
que deve ser avaliada, segundo o procedimento adotado pelo laboratorio, para definir se o
mesmo tem todas as condi¢des necessarias para atender a solicitacdo, prestando um bom
atendimento e entregando um resultado confiavel ao final do processo.

Uma vez aprovada a solicitacdo, o cliente entrega ao laboratério o item de ensaio. O
laboratorio, portanto, recebe este item, analisa criticamente o material recebido, registra o
recebimento e identifica-o univocamente, armazena (Se necessario), executa o preparo de
amostra, executa o procedimento analitico e, por fim, realiza o descarte da maneira correta

conforme a natureza do material.
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O ensaio produz dados e informagdes que sdo transcritos para registros técnicos. Estes
registros sdo responsaveis por contribuirem com a rastreabilidade do item de ensaio no
laboratdrio, além de permitirem o acesso a informacdes relevantes sobre o desenvolvimento
das atividades de laboratorio, como, por exemplo, registros das condicdes ambientais da
realizacdo do ensaio, entre outras. A partir dos registros técnicos, os dados sdo tratados e a
incerteza de medicdo calculada para que o relatorio de ensaio possa ser emitido e entregue ao
cliente, obedecendo as recomendacdes da norma.

Por fim, ainda vinculado ao manuseio de itens, mais especificamente a execucdo do
ensaio, esta o processo de garantia da validade dos resultados, fundamental para avaliacdo das
operacOes técnicas do laboratério e para monitoramento da validade dos resultados
produzidos. Para atender a este requisito, cada laboratorio define quais serdo o0s
procedimentos adotados para monitoramento da validade de seu resultado, ensaio de amostra
a cegas e checagem de equipamentos. Além de monitorar o resultado, o laboratério também
deve procurar monitorar seu desempenho por meio dos procedimentos recomendados, como

comparac0es interlaboratoriais.

1.3.2 Rastreabilidade metroldgica: producéo de resultados confiaveis

Como discutido anteriormente, a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 possui requisitos
que compreendem diversos aspectos do laboratério e que, juntos, contribuem para a
construcdo de um SGQ. Ressalta-se que o objetivo do SGQ em um laboratério, segundo esta
referéncia normativa, € comprovar sua competéncia técnica para a producdo de resultados
confidveis e rastreaveis.

Segundo Taverniers, De Loose e Van Bockstaele (2004), os resultados obtidos por
medicdes em laboratorios devem embasar tomadas de decisdo e assegurar sobre a
conformidade ou ndo de determinado produto com valores definidos por legislagdes
correspondentes. Nesse sentido, a rastreabilidade apresenta-se fundamental para a
confiabilidade dos dados gerados, ao permitir que 0S mesmos Sejam corretamente
interpretados e comparados.

De acordo com Valcarcel e Rios (1999), para descrever precisamente 0 conceito

“rastreabilidade” de uma medicéo, é necesséario integrar duas definicoes:
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(@) a primeira delas aborda o termo a partir do estabelecimento de uma relagéo clara e
inequivoca entre o valor medido com materiais de referéncia e padrdes (uso de
equipamentos calibrados e de materiais de referéncia certificados);

(b) a segunda define rastreabilidade como o histérico documentado de um produto (por
exemplo, uma amostra, um resultado, um padrdo e um instrumento de medicéo) ou
sistema (por exemplo, um método analitico, um laboratorio). (Por histérico
documentado entende-se registro e gestdo de toda e qualquer informacao relevante
sobre 0 manuseio do item de ensaio, 0 ensaio e suas condicdes, entre outras que se
fizerem relevantes para a interpretacdo e compreensao do resultado obtido).

Os autores ainda ressaltam que estas duas defini¢cdes apresentadas ndo séo independentes, mas
sim complementares, para que o conceito seja corretamente definido.

O Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM), na 12 edi¢do luso-brasileira, define
o conceito rastreabilidade metrologica como: “Propriedade dum resultado de medicéo pela
qual tal resultado pode ser relacionado a uma referéncia através duma cadeia ininterrupta e
documentada de calibragbes, cada uma contribuindo para a incerteza de medicao
(INSTITUTO PORTUGUES DA QUALIDADE; INMETRO, 2012).”

Ao se apresentar como propriedade de um resultado de medicdo, a rastreabilidade
deste resultado esta relacionada com a rastreabilidade do método que, por sua vez, estd
diretamente relacionada as rastreabilidades de padrdes e de instrumentos de medicdo
utilizados (TAVERNIERS; DE LOOSE; VAN BOCKSTAELE, 2004).

De modo geral, segundo os autores Taverniers, De Loose e Van Bockstaele (2004),
um método é dito rastredvel quando produz resultados, com suas incertezas, que Sao
compativeis com materiais de referéncia certificados, que, por sua vez, possuem
rastreabilidade definida e comprovada por documentos que informam sua incerteza. A
rastreabilidade do instrumento de medicdo é dada pelo histérico documentado do
equipamento que deve conter informages como: dados sobre a instalacdo, manutencdo, mau
uso e reparos, horas de uso, amostras processadas e historico de calibragéo.

Atencdo especial deve ser dada a calibragdo de equipamentos, uma vez que
corresponde a uma série de operagdes com o objetivo de relacionar os valores fornecidos por
instrumentos de medicdo com materiais de referéncia certificados para tais valores
(TAVERNIERS; DE LOOSE; VAN BOCKSTAELE, 2004). Desse modo, os materiais
utilizados devem possuir rastreabilidade e documentacdo comprobatdéria que fornece a

incerteza daquele material.
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Segundo Olivares e Lopes (2012), é possivel destacar trés requisitos da ISO/IEC
17025 que contribuem diretamente para a rastreabilidade e, portanto, sdo considerados
essenciais para este fim: validacdo de método, incerteza de medicdo e garantia da validade do
resultado. Os autores apresentam uma ferramenta denominada “Analytical Quality Assurance
Cycle”, também conhecida pela sigla AQAC, que correlaciona estes trés requisitos. A Figura

2 representa a ferramenta proposta pelos autores.

Figura 2 - Ferramenta AQAC

Controle de analises de rotina e
novas informacdes para validacdo.

3.Controle de
qualidade

(O Uso de padrdes certificados
Uso de equipamentos calibrados

l’waliagﬁo do método quanto seu

ajuste com a finalidade e
fornecimento de informacGes para
célculo da incerteza.

Formnece nivel de confianca
para os resultados analiticos
de andlises de rotina.

2.Incerteza
de medigio

Fonte: Adaptado de Olivares e Lopes (2012)

A ferramenta AQAC abrange a rastreabilidade metroldgica ao propor que a validacéo
do método avalie se 0 mesmo esta adequado ao uso pretendido, contribuindo para a
rastreabilidade do método e por gerar dados para calculo da incerteza de medicao. A incerteza
de medicdo fornece determinado nivel de confianca para o resultado, contribuindo para a
denominada rastreabilidade do resultado. O controle de qualidade, enunciado como o
requisito “garantia da validade do resultado”, tem como objetivo monitorar se 0 método é
capaz de fornecer resultados confidveis, além de produzir dados que contribuam com a
validagdo de método e calculo da incerteza de medicdo (OLIVARES; LOPES, 2012).

Destaca-se que 0s processos que compdem a ferramenta AQAC devem ser executados
utilizando equipamentos calibrados (rastreabilidade do instrumento de medicdo) e materiais
de referéncia certificados (rastreabilidade dos padrdes) para que possam, de fato, contribuir
para a rastreabilidade metroldgica e produzir resultados confidveis (OLIVARES; LOPES,

2012). Os autores ressaltam que a ferramenta pode ser implementada em todos os tipos de
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laborat6rio, mesmo aqueles que ndo possuem sistema de gestdo. Na sequéncia, para cada um
desses processos, esta descrita a abordagem dada pela ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.

1.3.2.1 Validagdo de métodos

A validacdo de método é um requisito de processo da ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017, localizado na se¢do 7. Requisitos de processos, e denominado 7.2 Selecgéo,
verificacdo e validacdo de métodos. De acordo com este documento, a validacdo é uma
“verificagdo na qual os requisitos especificados sdo adequados para um uso pretendido”,
enquanto a verificagdo consiste no “fornecimento de evidéncia objetiva de que um dado item
atende aos requisitos especificados”.

A norma prescreve que “o laboratério deve utilizar métodos e procedimentos
adequados para todas as atividades”. Quando o método nédo for indicado pelo cliente, deve ser
selecionado um método publicado em textos pertinentes, como em normas e publicacdes de
organizacgOes técnicas respeitaveis, fazendo uso, sempre que possivel, da Gltima versdo valida
de cada um deles.

A norma também considera a utilizacdo de métodos desenvolvidos ou modificados
pelos laboratérios e evidencia a necessidade de validar métodos ndo normalizados, métodos
desenvolvidos pelo laboratorio, métodos utilizados fora de seu escopo ou modificados de
outra forma, sempre em contato com o cliente, visando atender as suas necessidades, e
registrando todas as informacoes solicitadas.

O método em questdo deve ser validado para aquilo que realmente é necessario, desde
que a validacéo seja realizada com amostras adequadas e a faixa de concentracdo apropriada.
A validacdo deve ser conduzida nos equipamentos que serdo utilizados para realizacdo do
ensaio e deve fornecer pardmetros analiticos que atendam a finalidade do método. Parametros
analiticos comumente determinados sdo: limite de deteccdo, limite de quantificacdo,
linearidade e faixa de aplicacéo, seletividade, precisdo e veracidade (RIBANI et al., 2004).

Na Tabela 3 séo apresentados alguns guias e documentos normativos que orientam e

auxiliam o processo de validagdo de método em laboratorios de ensaio.



Tabela 3 - Guias de validacdo de método

Guia/Manual Instituicdo Ano Parametros de validacgéo
Seletividade Limite de deteccdo
Harmonized guidelines for single-laboratory Curva analitica e linearidade Limite de quantificacdo
validation of methods of analysis (IUPAC IUPAC 2002 Veracidade Sensibilidade
. Preciséo Robustez
Technical Report) Recuperagéo Variabilidade de matriz
Faixa de trabalho Incerteza de medicdo
Especificidade Faixa de trabalho
R : . Linearidade Robustez
Validation of analytical procedures: text and ICH 2005 Preciséo: repetitividade, preciséo Exatidao
methodology Q2(R1) intermediéria, reprodutibilidade Limite de deteccéo
Limite de quantificacdo
Seletividade Limite de deteccéo e limite
The fitness for purpose of analytical methods - A Preciso: repetitividade, de quantificacdo
laboratory guide to method validation and related ~ EURACHEM 2014 precisdo intermediaria, Faixa de trabalho
topics reprodutibilidade Sensibilidade analitica
Robustez Veracidade
Especificidade Limite de quantificacdo
: P Precisdo: repetitividade, Limite de deteccéo
Analytical p_rocec_iures and methods validation for FDA 2015 orecisio intermediaria, Linearidade
drugs and biologics reprodutibilidade Exatidao
Faixa de trabalho
Linearidade (Curva de Calibracdo)  Veracidade/Recuperacdo
Manual de garantia da qualidade analitica — MAPA 2011 Seletividade e Efeito Matriz Limite de Deteccdo
Residuos e contaminantes em alimentos Preciséo: repetitividade, Limite de Quantificacdo
precisdo intermediaria Robustez
Seletividade Exatidao
Linearidade Limite de deteccéo
RDC N° 166, de 24 de julho de 2017. ANVISA 2017 Efeito matriz Limite de quantificagdo
Faixa de trabalho Robustez
Precisdo
2018 Seletividade Limite de deteccéo
. x S s Tendéncia/Recuperacéo Limite de quantificacéo
DOQ-CGCRE-008 - Orientacdo sobre validacao INMETRO Robustez Linearidade/Faixa do

de métodos analiticos

Precisdo: repetitividade, precisdo
intermediéria, reprodutibilidade

trabalho/Faixa linear de
trabalho/Sensibilidade

29
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1.3.2.2 Incerteza de medigdo

A incerteza de medicdo é um requisito de processo da ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017, localizado na secdo 7. Requisitos de processos, e denominado 7.6 Avaliacédo da
incerteza de medigdo. De acordo com o documento, “os laboratérios devem identificar as
contribuigdes para a incerteza de medicdo” e, a partir disso, considerar todas as contribui¢oes
que sejam significativas utilizando os métodos de analise apropriados. Especificamente para
laboratdrios de ensaio, o documento determina que o laboratério deve avaliar a incerteza de
medicdo e, quando o método impossibilitar a avaliacdo, deve estimar com base na experiéncia
ou nos principios tedricos do método.

De acordo com Oliveira et al. (2015), a incerteza de medicdo atribui ao resultado
fornecido maior confiabilidade, uma vez que esta associada aos erros inerentes ao processo de
medicdo. Dessa forma, o resultado de uma medicdo estar4 completo apenas quando fornecido
com a sua incerteza. Os autores definiram etapas para estimar a incerteza de medicéo, sendo

elas:

e Especificagdo do mensurando;

e ldentificacdo das fontes de incerteza;

e Quantificacdo das componentes de incerteza (avaliacdo das incertezas padrdo do
tipo A e do tipo B);

e Determinacdo da incerteza padrdo combinada;

e Determinacdo da incerteza expandida;

e Andlise das contribuicGes das incertezas;

e Expressdo do resultado.

Dois importantes guias, que auxiliam no célculo da incerteza de medicéo, sdo o Guia
EURACHEM / CITAC - Determinando a Incerteza na Medicao Analitica, tendo a sua segunda
edicdo disponivel em portugués, e o Guia para a expressdo de incerteza de medicdo —
Avaliacdo de dados de medicdo - GUM 2008 que também possui versdo em portugués
disponibilizada pelo INMETRO.



31

1.3.2.3 Garantia da validade dos resultados

A garantia da validade dos resultados também é um requisito de processo da ABNT
NBR ISO/IEC 17025:2017, localizado na secdo 7. Requisitos de processos, e denominado 7.7
Garantia da validade dos resultados. O documento diferencia 0s requisitos em
monitoramento da validade dos resultados e monitoramento do desempenho do laboratério.

Para monitoramento da validade dos resultados, a norma cita diferentes procedimentos
gue podem ser implementados na rotina dos laboratorios. Sdo exemplos de procedimentos o
uso de materiais de referéncia ou materiais de referéncia certificados; reensaio de itens
retidos; ensaios replicados; ensaio de amostra a cegas; checagens funcionais de equipamentos;
uso de padrdes de checagem com cartas controle, quando aplicavel; entre outros. Na norma é
citado que, “quando praticavel, devem ser aplicadas técnicas estatisticas para a analise critica
dos resultados”.

As cartas controle, especificamente, sdo instrumentos bastante utilizados para o
monitoramento do desempenho de processos de medicdo, segundo Oliveira et al. (2013). De
acordo com os autores, estes graficos determinam uma regido denominada limite de controle,
limitada por linhas superior e inferior que correspondem, respectivamente, aos limites
superior e inferior de controle, além da linha central (corresponde ao limite central). Para
pontos amostrais dentro do limite de controle, ou seja, entre os limites superior e inferior tem-
se que o processo esta “sob controle”. Entretanto, se um ou mais pontos estiverem fora desta
regido, o processo esta “fora do controle” e agdes devem ser tomadas para identificar as
causas e elimina-las, restabelecendo o controle. Estes limites sdo calculados de acordo com o
tipo de processo monitorado e a amostra utilizada.

Para monitoramento do desempenho do laboratorio, a norma apresenta duas
alternativas: participagdo em ensaios de proficiéncia e participagdo em comparacGes
interlaboratoriais distintas de ensaios de proficiéncia.

O laboratério deve participar de ensaios de proficiéncia promovidos por laboratorios
competentes, sendo considerados competentes os provedores que atendam aos requisitos da
ABNT NBR ISO/IEC 17043. Para a participagdo em comparagdes interlaboratoriais distintas
de ensaios de proficiéncia, o laboratorio deve analisar corretamente os dados obtidos por
todos os laboratorios participantes e compara-los com os resultados que obteve. Alguns guias
indicados na Tabela 3, como o DOC-CGCRE-008, possuem informacdes sobre métodos

adequados para comparacao de dados de estudos interlaboratoriais.
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1.3.3 Laboratorios de ensaio e calibracao

Como apresentado, a ISO/IEC 17025 propde requisitos gerais para comprovar a
competéncia técnica de organizacdes que realizam atividades de laboratério. A norma define
como atividades de laboratério as atividades de ensaio, calibracdo e amostragem, associada
com ensaio ou calibragdo subsequente. Logo, laboratérios se definem como organizagdes que
realizam ensaio, calibracdo e/ou amostragem.

Os laboratérios de ensaio sdo responsaveis por produzirem dados que sao
fundamentais para 0 embasamento de decisdes que impactam direta e indiretamente a
sociedade. Sao exemplos de laboratérios de ensaio os laborat6rios que monitoram substancias
especificas em produtos alimenticios; que proveem resultados sobre potabilidade de agua; que
realizam analises de solo; que atuam no setor petrolifero e de combustiveis em geral; que
fazem controle de qualidade de produtos industriais, como produtos de borracha e plastico,
produtos quimicos, como farmacos, e agroquimicos; laboratérios nucleares; laboratorios
forenses; laboratdrios de analises microbioldgicas; entre outros.

E imprescindivel que laboratérios de ensaio fornecam resultados confiaveis, dada a
relevancia de sua atuacdo na sociedade, sendo que erros ou resultados duvidosos podem
acarretar sérias e, até mesmo, irreparaveis consequéncias. Portanto, é fundamental que
laborat6rios de ensaio tenham mecanismos para garantir a qualidade dos servigos prestados e
assegurar a confiabilidade dos resultados fornecidos.

A calibracdo, por sua vez, de acordo com o Vocabulario Internacional de Metrologia
(VIM), na 12 edicéo luso-brasileira, € uma operagdo que estabelece a relagdo entre os valores e
incertezas de medicdo fornecidos por padrdes, em condi¢Oes especificadas, e utiliza esta
informacdo para estabelecer relacdo que permite a obtencdo de um resultado de medigéo a
partir de uma indicacao.

A calibracdo e responsavel por gerar documentos que permitem o estabelecimento da
cadeia ininterrupta e documentada que associa, de maneira clara e inequivoca, um valor
medido com materiais de referéncia. A calibracdo de equipamentos de medicdo é etapa
fundamental para assegurar a rastreabilidade metroldgica de medices.

Os laboratorios de calibracdo séo responsaveis pela atividade de calibracéo e,
consequentemente, por gerarem 0s documentos comprobatorios desta. Os laboratérios de
ensaio, para assegurarem a producédo de resultados confidveis e a rastreabilidade metroldgicas

destes, devem utilizar instrumentos de medi¢do calibrados. Desse modo, é de suma
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importancia que laboratorios de calibracdo assegurem a qualidade dos servicos prestados,
fornecendo resultados também confidveis e rastredveis, especialmente considerando o
impacto que calibracdes ndo confidveis e, consequentemente, medic¢des equivocadas pelo uso
de equipamento mal calibrado podem provocar.

Neste contexto, em que a gestdo da qualidade dos servicos prestados torna-se cada vez
mais indispensavel, laboratorios de ensaio e calibracdo fazem uso da ferramenta Sistema de
Gestao da Qualidade (SGQ) proposto pela ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. Sendo assim,
considerando, especialmente, a importancia de disseminar conceitos como qualidade e
garantia da qualidade, o estudo desta referéncia normativa e de meios de implementar o SGQ

proposto apresenta-se necessario e de extrema relevancia.
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1.4 OBJETIVOS

1.4.1 Objetivos gerais

O objetivo geral do trabalho é criar a base para a implementacdo de um Sistema de
Gestdo da Qualidade, segundo os requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, em
laboratério de Quimica Analitica que ainda se encontra em estruturacdo, considerando a

infraestrutura e os recursos disponiveis nesta fase inicial.

1.4.2 Objetivos especificos

Os objetivos especificos do trabalho s&o:

o Definir o fluxo de processos do laboratério em operacéo;

e Propor adequacdes para o espaco fisico destinado as atividades do laboratorio;

e Definir organograma do laboratério;

o Definir sistema de armazenamento dos documentos do Sistema de Gestdo da Qualidade;

e Propor processos tendo em vista a rotina de operagé&o;

e Elaborar documentos do Sistema de Gestdo da Qualidade do laboratério;

e Definir procedimento analitico piloto, com a finalidade de testar procedimentos propostos
para determinados processos;

e Executar processos considerados essenciais para producdo de resultados confiaveis, de

acordo com os procedimentos propostos.
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2 MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho teve como objeto de estudo um laboratério de quimica situado no
Departamento de Quimica da Universidade Federal de Vicosa. Este espaco foi destinado a
gestdo de um grupo de professores do proprio departamento, cujo objetivo é a estruturacdo do
laboratério para a prestacdo de servigos, a fim de atender demandas do ambiente interno e
externo ao meio universitario. Sendo assim, o laboratdrio caracteriza-se como um laboratério
de Quimica Analitica, com as atividades centradas na prestacdo de servico por meio de
analises fisico-quimicas.

A criacdo de uma base para implementacdo de um Sistema de Gestdo da Qualidade
(SGQ) proposta por este trabalho € uma das etapas de estruturacdo do laboratério com a
finalidade de atender a proposta apresentada acima. Para fins didaticos, esse laboratério foi
denominado Unidade Analitica e por este termo serd tratado. Ressalta-se, ainda, que a
Unidade Analitica é um laboratdrio somente de ensaio que ndo realiza amostragem.

Diante disso, este trabalho foi dividido em etapa teorica e etapa experimental. A etapa
tedrica teve como objetivo mapear os processos que serdo implementados e descrevé-los em
documentos, bem como a elaboragdo de demais documentos que compdem o SGQ. A etapa
experimental teve como objetivo testar procedimentos propostos para determinados
processos, de acordo com a infraestrutura e recursos disponiveis para o trabalho, incluindo a

escolha de um procedimento analitico.

2.1 METODOLOGIA TEORICA

A etapa teorica teve como objetivo central 0 mapeamento dos processos a serem
implementados na Unidade Analitica. Para tanto, foi elaborado o fluxo de processos para um
ensaio na Unidade Analitica, atendendo as exigéncias da referéncia normativa. O fluxo de
processos considerou o espaco fisico disponivel para desenvolvimento das atividades e, a
partir do que foi sugerido, foram propostas alteraces deste visando a melhor adequacao
aquele.

Além do fluxo de processos, foi proposto 0 organograma com o objetivo de criar
cadeia de responsabilidade entre os colaboradores envolvidos com as atividades da Unidade
Analitica. O organograma considerou o contexto no qual a Unidade Analitica esta inserida,

sendo gerida por um grupo de professores vinculados ao Departamento de Quimica da UFV, e
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quais sdo 0s cargos necessarios para satisfatoria execucdo das atividades e cumprimentos dos
requisitos do SGQ em atendimento a referéncia normativa.

Os documentos do SGQ da Unidade Analitica foram elaborados, sendo eles
documentos descritivos, formularios ou planilhas Excel®, cada qual cumprindo uma funcéo
de acordo com a hierarquia proposta para a documentacdo. O modo de organizagéo,
armazenamento e controle dos documentos foi proposto de acordo com a realidade da
Unidade Analitica e recursos disponiveis. Uma vez que os documentos escritos tém como
funcdo descrever os procedimentos propostos para todos 0s processos exigidos pela referéncia
normativa, todos os documentos elaborados possuem correlagéo clara com os requisitos da
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.

Para desenvolvimento destas atividades, recorreu-se a embasamento teorico obtido a
partir da realizagdo do curso “Interpretagdo e Aplicagdo da ABNT ISO/IEC 17025:2017”
oferecido pela Rede Metroldgica de Minas Gerais — RMMG. O treinamento foi realizado no
periodo de 20 a 22 de marc¢o de 2018, com carga horéria total de 24 horas.

Além do treinamento tedrico, durante o periodo de 21 de janeiro a 26 de fevereiro de
2019, foi realizado um estagio, em que se acompanhou as atividades do Laboratério de
Controle de Qualidade e Seguranca Alimentar — LACQSA, vinculado ao Laboratorio Federal
de Defesa Agropecuéria (LFDA) de Minas Gerais. Este laboratorio é acreditado segundo a
norma de estudo deste trabalho, o que permitiu o acesso a documentacdo elaborada e aos
processos de rotina implementados, que contemplam os requisitos da referéncia normativa,
ilustrando e complementando os conhecimentos tedricos obtidos no treinamento.

Durante a elaboracdo do SGQ, foram consultados diversos guias e manuais que
auxiliam a compreensdo de determinados requisitos da norma e no mapeamento dos

processos. Os principais guias e manuais utilizados foram:

e Manual de garantia da qualidade analitica — Residuos e contaminantes em alimentos
(MAPA, 2011);

e The fitness for purpose of analytical methods - A laboratory guide to method validation
and related topics (EURACHEM, 2014);

e DOQ-CGCRE-008 - Orientacdo sobre validacdo de métodos analiticos (INMETRO,
2018);

e Guia EURACHEM/CITAC - Determinando a Incerteza na Medicdo Analitica
(EURACHEMI/CITAC, 2002)
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e Guia para a expressao de incerteza de medicdo — Avaliagdo de dados de medigdo - GUM
2008 (INMETRO, 2008);

e Incerteza de medicdo em ensaios fisico-quimicos: uma abordagem prética (OLIVEIRA et
al., 2015);

e Manual para elaboragdo de cartas de controle para monitoramento de processos de
medicao quantitativos em laboratérios de ensaio (OLIVEIRA et al., 2013).

A partir destas atividades e materiais citados, obteve-se embasamento teérico que
permitiu e auxiliou a definicdo de quais seriam o0s processos fundamentais para atendimento
aos requisitos da referéncia normativa, a elaboracdo dos fluxos de processos da Unidade
Analitica, 0 mapeamento dos processos, a descricdo destes em documentos do SGQ, a
definicdo e elaboracdo de demais documentos necessarios e as definicdes essenciais para a

estruturacdo da Unidade Analitica, visando a devida implementacdo do SGQ.

2.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Na etapa experimental, foram testados os procedimentos elaborados para 0s processos
de validacdo de método, célculo da incerteza de medicdo e garantia da validade do resultado,
a fim de avaliar, exclusivamente, a funcionalidade das etapas propostas para cada um destes
processos, considerando-se 0s recursos disponiveis para desenvolvimento do trabalho.

Os processos de validacdo de método e calculo da incerteza de medicdo dependiam da
escolha de um procedimento analitico para que pudessem ser executados, enquanto 0S
procedimentos de garantia da validade do resultado estavam diretamente atrelados as
caracteristicas do procedimento analitico executado pelo laboratério, como, por exemplo,
quais eram os instrumentos de medicdo utilizados. Portanto, para que os procedimentos de
tais processos pudessem ser testados, foi necessaria a selecdo de um procedimento analitico.

Nas subsecdes seguintes, estdo descritos o procedimento analitico, suas caracteristicas,

e a metodologia utilizada em cada processo testado na etapa experimental.

2.2.1 Procedimento analitico

Como os procedimentos elaborados referentes aos processos a serem implementados

na Unidade Analitica sdo 0s mesmos para todos 0s tipos de ensaio que irdo compor 0 escopo
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do SGQ, resguardadas as devidas especificidades, escolheu-se um procedimento analitico que
pudesse ser executado dentro dos recursos disponiveis para o trabalho, ou seja, com reagentes
e instrumentos de medicéo tais que permitissem o cumprimento das atividades.

Sendo assim, o procedimento analitico escolhido foi “Determinagdo de ferro total em
agua — Método da 1,10-fenantrolina”, elaborado segundo a Norma Técnica SABESP — NTS
010 - Determinacao de ferro total: método da 1,10 fenantrolina (SABESP, 2001).

De modo geral, o procedimento consiste no tratamento da amostra recebida, com
posterior adi¢do da 1,10-fenantrolina que, ao formar um complexo com o ferro presente na
amostra, confere a solucdo coloracdo alaranjada com intensidade proporcional a concentragdo
de ferro. O procedimento analitico € descrito para determinacdo de ferro em amostras cuja
matriz seja agua.

Informacdes mais detalhadas do procedimento, bem como reagentes, equipamentos e
condigdes ambientais envolvidos estdo descritos na sequéncia. Informagdes sobre faixa de
trabalho utilizada e construcdo da curva analitica estdo descritas na metodologia do processo

de validacéo de método.

2.2.1.1 Reagentes

Os reagentes aqui descritos foram utilizados para execucdo do procedimento analitico
proposto, tanto para ensaio de uma amostra recebida quanto para estudos de validacdo do
método e foram selecionados conforme a disponibilidade de recursos para desenvolvimento
do presente trabalho.

Como descrito na se¢do 1.3.2 Rastreabilidade metroldgica: producéo de resultados
confiaveis, o uso de padrdes e materiais de referéncia sdo fundamentais para assegurar a
rastreabilidade metrolégica da medicéo e a confiabilidade dos resultados obtidos. Entretanto,
a Unidade Analitica ainda est4d em fase de estruturacdo e ndo possui estes itens. A fim de
apenas testar os procedimentos propostos, foram utilizados os reagentes disponiveis para
determinado fim.

E importante ressaltar que esta sendo testada a funcionalidade das etapas propostas
para 0s processos abordados e esta claro que o requisito 6.5 — Rastreabilidade metroldgica da
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 ndo esta sendo cumprido. Na representacdo grafica da
norma apresentada no Apéndice A, é possivel observar que este requisito antecede o processo

de validacdo de método. Para a devida implementacdo do SGQ segundo esta referéncia
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normativa, € necessario que o requisito 6.5 seja devidamente atendido e a rastreabilidade
metroldgica dos resultados produzidos no laboratério assegurada e comprovada.
Com estas ressalvas, os reagentes utilizados na execucdo do procedimento analitico e

estudos de validacdo de método estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Reagentes utilizados na execucdo do procedimento analitico e nos estudos de
validacdo de método

Reagente Marca Pureza N° CAS

1,10-fenantrolina P.A. ISOFAR - 66-71-7
Acetato de sodio anidro NEON 99,0% 127-09-3
Acido cloridrico P.A. ALPHATEC 37% 7647-01-0
Agua deionizada Mili-Q Tipo 1 7732-18-5
Cloridrato de hidroxilamina ISOFAR 96% 5470-11-1
Cloreto de ferro 111 Dinamica 97 -102% 7705-08-0

2.2.1.2 Equipamentos

Assim como para 0s reagentes, 0s equipamentos aqui descritos foram utilizados para
execucdo do procedimento analitico proposto e foram selecionados conforme a
disponibilidade de recursos.

Para equipamentos, também é fundamental considerar o descrito na se¢do 1.3.2
Rastreabilidade metrologica: producdo de resultados confidveis, uma vez que o0 uso de
equipamentos calibrados a partir do uso de materiais de referéncia é fundamental para
assegurar a rastreabilidade metrolégica da medicdo e a confiabilidade dos resultados obtidos.
Entretanto, mais uma vez, como a Unidade Analitica ainda estd em fase de estruturacéo, néo
possui equipamentos devidamente calibrados. A fim de apenas testar as etapas do processo
proposto, foram utilizados os equipamentos conforme estavam disponiveis.

E importante ressaltar que esta sendo testada a funcionalidade das etapas propostas
para 0s processos abordados e esta claro que o requisito 6.5 — Rastreabilidade metroldgica da
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 n&o est4 sendo cumprido. Para a devida implementacdo do
SGQ segundo esta referéncia normativa, € necessario que o requisito 6.5 seja devidamente
atendido e a rastreabilidade metroldgica dos resultados produzidos no laborat6rio assegurada

e comprovada.
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Com estas ressalvas, os equipamentos utilizados na execugdo do procedimento

analitico e estudos de validacdo de método foram:

e Agitador magnético com aquecimento SOLAB, modelo SL-91/A, com capacidade para
agitacdo até 15 L de agua e aquecimento até 300 °C. Controle de rotagdo analdgico com
escala de 1 a 10. Controle de aquecimento analdgico com escala de 1 a 10.

e Balanca analitica SIMADZU, modelo ATX224, com capacidade de 220 g e resolugéo 0,1
mg.

e Espectrofotdmetro UV-VIS Thermo Scientific, modelo Evolution Array: modo varredura;
uso de cubeta de acrilico de caminho 6ptico de 1 cm.

e Medidor de pH LAB1000, modelo mPA 210. Este modelo mede pH, mV e temperatura.
Para medicg0es de pH, a faixa de trabalho do equipamento contempla o intervalo 0 — 14 pH
e a resolucdo do equipamento é de 0,01 pH.

e Micropipeta Monocanal KASVI BASIC - com faixa de volume entre 10 e 100 uL e ajuste
da medicdo a cada 1 pL.

e Micropipeta Monocanal KASVI BASIC - com faixa de volume entre 100 e 1000 uL e
ajuste da medicdo a cada 10 pL.

e Termdmetro de mercurio, imersdo total, faixa de medicdo de -10 °C a 300 °C e resolucéo
de 1 °C.

2.2.1.3 Condic¢des ambientais

Embora este procedimento ndo exija condigdes ambientais especificas, e a Unidade
Analitica, por estar em fase de estruturacao, ainda néo faca controle das condigdes ambientais,
ressalta-se que é de suma importancia o controle destas para assegurar a confiabilidade do
resultado obtido ao final do processo, uma vez que as condi¢des podem afetar diretamente 0s
valores obtidos. Para laboratérios que ja estejam em operagdo e possuam um SGQ segundo a
referéncia normativa devidamente implementado, o controle das condi¢cbes ambientais é
fundamental para a garantia da qualidade de suas operacfes. Além de controlar as condicgdes
ambientais, é necessario registrar as informacfes geradas com o controle por meio de

documentos especificos, para a rastreabilidade de informagdes sobre o item de ensaio.
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2.2.1.4 Tipo de amostra

O procedimento analitico escolhido tem como objetivo quantificar ferro em agua, de
modo que apenas amostras de agua sdo ensaiadas seguindo este procedimento. Entretanto, as
amostras de agua diferem entre si de acordo com o local de coleta das mesmas, podendo ser
agua bruta, coletada em lagoa, ou &gua tratada, coletada em torneira, por exemplo.
Considerando um SGQ devidamente implementado, para estes casos, 0s estudos de validagédo
do método devem abranger os diferentes tipos de amostras que o laboratorio deseja receber.

De modo geral, o procedimento analitico exige que a matriz das amostras a serem
analisadas seja 4gua. No caso da Unidade Analitica, uma vez que ndo realiza processos de
amostragem, os itens devem ser entregues pelo solicitante do servico, em volume minimo de
100 mL. A amostra deve ser armazenada em frasco de vidro ou plastico devidamente
higienizado. Recomenda-se que o0 ensaio seja realizado no dia da coleta; caso ndo seja
possivel, adicionar acido nitrico até pH < 2 e armazenar em geladeira (MINISTERIO DA
SAUDE, 2013).

2.2.1.5 Preparo de solucGes

Nesta subsecdo, estdo descritos os preparos de todas as solucBes utilizadas na
execucao do procedimento analitico e estudos de validacdo de método. Destaca-se a solugdo
de cloreto férrico 100 mg/L, preparada a partir do reagente cloreto de ferro 11l esta solucdo
foi utilizada com a funcdo de material de referéncia (MR) ou material de referéncia
certificado (MRC), embora ndo cumpra seu papel no tange o atendimento ao requisito 6.5 —
Rastreabilidade metroldgica. Logo, em todos os momentos em que € utilizada, deveria ser
substituida por material adequado (MR ou MRC) para assegurar a rastreabilidade

metroldgica.

Solucgéo estoque de cloreto férrico 100 mg/L — Volume de 10 mL: Em um béquer de 10 mL

previamente tarado, pesar 0,0048 g de cloreto férrico hexahidratado. Adicionar agua
deionizada e agitar a solugdo com o bastdo de vidro até que o sal tenha sido completamente
dissolvido. Transferir a solucéo para baldo volumétrico de 10,00 mL. Completar o volume do

baldo com &gua deionizada. Apés a realizacdo do ensaio, descartar a solugdo excedente.
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Observacdo: Devido a instabilidade do Fe** em solucdo, a solucdo preparada deve ser
utilizada somente no dia do preparo.

Solucéo de cloridrato de hidroxilamina 10% m/v - Volume de 25 mL: Em um béquer de 10

mL previamente tarado, pesar 2,6042 g de cloridrato de hidroxilamina. Adicionar agua
deionizada e agitar a solugdo com o bastdo de vidro até que o sal tenha sido completamente
dissolvido. Transferir a solugdo para baldo volumétrico de 25,00 mL. Completar o volume do

baldo com agua deionizada.

Solucéo tampéo de acetato de sodio 0,5 mol/L - Volume de 50 mL: Em um béquer de 25 mL

previamente tarado, pesar 2,0715 g de acetato de sddio. Adicionar dgua deionizada e agitar a
solucdo com o bastdo de vidro até que o sal tenha sido completamente dissolvido. Transferir a
solucdo para baldo volumétrico de 50,00 mL. Completar o volume do baldo com agua

deionizada.

Solucdo de 1,10-fenantrolina 0,3% m/v - Volume de 25 mL: Em um béquer de 10 mL

previamente tarado, pesar 0,0754 g de 1,10-fenantrolina. Adicionar 4gua deionizada ao béquer
e, em seguida, adicionar aproximadamente 2 mL de solucdo estoque de HCI 1 mol/L ao
béquer. Agitar a solucdo com o bastdo de vidro até que o sal tenha sido completamente
dissolvido. Transferir a solucdo para baldo volumétrico de 25,00 mL. Completar o volume do

baldo com agua deionizada.

2.2.1.6 Preparo da curva analitica

A curva analitica foi preparada de acordo com as exigéncias dos estudos de validagao
e para cada dia de execu¢do do procedimento analitico. Os niveis de concentracdo da curva
analitica foram definidos de acordo com a determinacdo da faixa de trabalho no processo de
validagdo do método, cuja metodologia estd descrita em secdo posterior (secdo 2.2.2 —
Validacdo de método/Faixa de trabalho e linearidade). Cada nivel de concentracdo foi
preparado a partir da diluicdo da solucdo estoque de cloreto férrico 100 mg/L. Na Tabela 5,
estdo os volumes de solucdo estoque necessarios para cada nivel de concentracdo da curva

analitica, considerando o preparo em baldo volumétrico de 10,00 mL.
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Tabela 5 - Volumes de solugéo estoque de cloreto de ferro (I11) 100 mg/L para preparo dos
niveis de concentracdo da curva analitica em balBGes volumétricos de 10,00 mL

) . Volume de solugéo de cloreto de ferro (111) 100 mg/L
Nivel de concentracéo (mg/L)

(ML)
0 Branco reagente
0,60 60
1,20 120
1,80 180
2,40 240
3,00 300
3,60 360

Para o preparo da curva e branco reagente, o volume da solucdo estoque de cloreto de
ferro (111), de acordo com a Tabela 5, deve ser transferido para erlenmeyers de 25 mL. A este
volume, adicionar 50 uL de &cido cloridrico concentrado e em seguida, adicionar 200 pL da
solucdo de cloridrato de hidroxilamina.

Posicionar os erlenmeyers contendo as solucGes sobre o agitador magnético com
aquecimento e manter em aquecimento moderado. Cada solucdo deve permanecer em
aquecimento até que o volume seja reduzido a, aproximadamente, 3-5 mL. Ap6s 0
aquecimento, resfriar as solu¢cdes em banho maria utilizando dgua a temperatura ambiente.

Apbs o resfriamento, transferir quantitativamente o volume contido em cada
erlenmeyer para o baldo volumétrico de 10,00 mL, previamente ambientado com agua
deionizada. Completar o volume com &gua deionizada e homogeneizar a solucgdo. Transferir
5,00 mL de solugéo de cada baldo volumétrico para um tubo de ensaio. Adicionar 500 pL de
solucdo tampdo de acetato de sodio e 500 pL de solugao de 1,10-fenantrolina. Reservar as

solucdes até a posterior leitura no espectrofotdmetro.

2.2.1.7 Preparo da amostra

O procedimento analitico ndo exige nenhum preparo de amostra especifico, de modo
que o procedimento acima descrito para curva analitica deve ser seguido para a amostra.
Desse modo, o item de ensaio deve ser previamente homogeneizado e fracionado em duas

partes, para que o item seja analisado em duplicata, e 10,00 mL de cada fragédo deve ser
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transferido para o respectivo erlenmeyer. As demais etapas foram descritas acima e devem ser

executadas do mesmo modo.

2.2.1.8 Leitura no espectrofotometro

Por fim, cada nivel de concentracdo e cada fracdo da amostra ensaiada devem ser
medidos no espectrofotdmetro. A cubeta utilizada é de acrilico, caminho Optico de 1 cm, e a
leitura é realizada a 510 nm. Para cada nivel de concentracdo da curva analitica e para cada

amostra ensaiada devem ser realizadas trés leituras do material na cubeta.

2.2.2 Validagdo de método

A validacdo de método apresenta-se na ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 como um
requisito de processo, 0 requisito 7.2 — Selecdo, verificacdo e validacdo de método. Como
discutido na secdo 1.3.2 — Rastreabilidade metroldgica: producéo de resultados confiaveis,
este requisito é tido como essencial para a rastreabilidade metroldgica e producdo de
resultados confiaveis.

Diante disso, foi proposto um procedimento para validacdo de método a ser adotado
pela Unidade Analitica em seu SGQ. Para tanto, dois documentos principais nortearam a
elaboracdo deste procedimento, sendo eles o Guia Eurachem: The fitness for purpose of
analytical methods - A laboratory guide to method validation and related topics
(EURACHEM, 2014) e o DOC-CGCRE-008 - Orientacdo sobre validacdo de métodos
analiticos (INMETRO, 2018).

A partir do estudo destes documentos, foi decidido que, no procedimento proposto,
seriam estudadas as seguintes caracteristicas de desempenho no processo de validagdo de
método: o estudo da faixa de trabalho e linearidade, efeito matriz, limite de deteccdo, limite
de quantificacédo, veracidade, repetibilidade e preciséo intermediéria.

Como dito anteriormente, o processo de validacdo de método exigia a escolha de um
procedimento analitico para que pudesse ser testado. Portanto, o escopo de validacdo deste
trabalho contempla o ensaio “Determina¢do de ferro total em agua — Método da 1,10-
fenantrolina”, elaborado segundo a Norma Técnica SABESP — NTS 010 - Determinacéo de
ferro total: método da 1,10 fenantrolina (SABESP, 2001).
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2.2.2.1 Faixa de trabalho e linearidade

A faixa de trabalho para o método em estudo foi definida de acordo com as instrucoes
da Portaria 2914/2011 do Ministério da Saude (MINISTERIO DA SAUDE, 2011), de modo
que o valor central da faixa de trabalho corresponde ao limite maximo permitido para o
analito previsto pela Portaria. Os demais niveis de concentragdo foram obtidos a partir da
multiplicacdo do valor central pelos seguintes fatores: 0,25; 0,50; 0,75; 1,0; 1,25; 1,5.

A curva analitica para estudo da linearidade foi preparada em solvente, no caso, agua
deionizada Tipo 1. Cada nivel de concentragdo foi preparado a partir da diluicdo da solucéo
estoque de cloreto de ferro I11 100 mg/L; os volumes de solugéo estoque para cada diluigéo
estdo indicados na Tabela 5. Como dito anteriormente, a solucdo de cloreto de ferro 111 100
mg/L foi utilizada com a funcdo de material de referéncia (MR) ou material de referéncia
certificado (MRC), embora ndo cumpra seu papel no que tange o atendimento ao requisito 6.5
— Rastreabilidade metroldgica. Desse modo, para estudos de validagdo de método, devem ser
utilizados materiais adequados, como MR e MRC, para a producéo de resultados rastreaveis e
confiaveis.

Para cada nivel de concentragdo, foram realizadas trés leituras no espectrofotémetro
das respectivas solugdes preparadas. A linearidade da faixa de trabalho foi avaliada, a partir
da relacdo entre a resposta fornecida e as concentragdes estudadas, por meio do ajuste dos

dados ao modelo linear (regressao linear de primeiro grau) dado pela Equacéo 1.

y=ax+b Equacédo 1

Em que:

y: resposta medida para cada nivel de concentracdo estudado;
x: nivel de concentragéo estudado;

a: inclinagéo da curva analitica;

b: intercepto da curva analitica.

Anteriormente ao célculo dos pardmetros da curva analitica, foi verificada a presenca
de outliers no conjunto de dados para cada nivel de concentracdo a partir da aplicacdo do
Teste de Grubbs. Este teste consiste no calculo do valor G, utilizando a Equacéo 2, para cada

dado estudado e comparando-os com os valores tabelados. Os valores tabelados dependem do
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tamanho da amostra do conjunto de dados estudado (n). A tomada de decisdo é dada por: para
valores de G menores que o valor tabelado, o dado ndo é considerado outlier e deve ser
mantido; para valores de G maiores que o valor tabelado, o dado € considerado outlier e deve

ser descartado.

_azx Equacéo 2

Em que:
Xi: valor suspeito;
x: média dos valores do conjunto de dados estudado;

s: desvio-padréao do conjunto de dados estudado.

A partir dos dados que foram mantidos ap6s a aplicacdo do Teste de Grubbs, 0s
pardmetros do modelo linear foram calculados utilizando o método dos minimos quadrados
ordinarios (MMQO). Desse modo, tem-se que a inclinacdo e o intercepto da curva analitica

sdo calculados utilizando as Equac6es 3 e 4, respectivamente:

4 2ilxi— i — )
Yilx; — %)?
b=79y—-ax Equacdo 4

Equacéo 3

Os critérios utilizados para avaliar se a caracteristica de desempenho linearidade
apresenta-se satisfatoria foram:
1) O coeficiente de correlacdo de Pearson (r) deve ser maior que 0,99: r > 0,99;

2) Os residuos devem apresentar comportamento aleatorio.

O coeficiente de correlagdo de Pearson é calculado de acordo com a Equacgéo 5.

DY (Gl i 2}
(X0 — 021X (yi — y)2131/?

Equacdo 5

Para cada leitura de cada nivel de concentracdo, deve-se calcular o residuo. O residuo

é dado pela diferenca entre o valor observado e o valor calculado pela curva analitica obtida a
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partir da regressdo. O comportamento aleatorio dos residuos é avaliado de modo visual, a
partir do grafico de dispersdo dos residuos, que para comportamento aleatério ndo deve
apresentar tendéncia, e pelo teste estatistico de Shapiro-Wilk. Este teste avalia se um conjunto
de dados apresenta distribuicdo normal, de modo que a hipotese de nulidade corresponde a
normalidade. No caso dos residuos, se o conjunto de dados apresenta distribui¢cdo normal, esta
comprovado o comportamento aleatorio, uma vez que apresenta também comportamento
homocedastico. As instrucdes para aplicacdo do teste de Shapiro-Wilk sdo apresentadas

abaixo:

e Ordenar o conjunto de dados em ordem crescente;

e Calcular a soma de quadrados dos desvios conforme Equacéo 6:

n n Tl . 2
5% = Z(yi - y)?* = Zyiz _ Qi) Equacdo 6
i=1

n
i=1

e Calcular o b, utilizado para calcular a estatistica do teste:

Se n (o nimero de dados do conjunto) é par: n = 2k
k

b= anis1Onois = %) Equagdo 7

i=1

Os valores de a;j sdo tabelados.

Se n (0 nimero de dados do conjunto) é impar: n = 2k + 1
O célculo é exatamente 0 mesmo apresentado acima, sendo ay,; = 0 quando n = 2k +

1. O valor de yk+1 € a mediana e ndo entra no célculo de b.

b= a,(yp—y1) + -+ ags2Vrs2 — Vi) Equacdo 8

Os valores de aj sdo tabelados.

e Calcular W, a estatistica do teste:

b2
W = 5 Equacéo 9
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e Tomar a decisdo do teste ao comparar o valor calculado W com o valor tabelado W(,; «:
Se o valor calculado W for menor que o tabelado, rejeita-se a hipotese de normalidade ao

nivel o de significancia.

2.2.2.2 Limite de deteccéao e limite de quantificagcdo

O limite de deteccdo (LD) e o limite de quantificacdo (LQ) foram calculados a partir
dos dados obtidos para a curva analitica em solvente, preparada para estudo de linearidade,
utilizando a Equacdo 10 e Equacédo 11, respectivamente. O uso destas equacfes para calculo
de LD e LQ estd sugerido no DOC-CGCRE-008 - Orientacao sobre validacdo de métodos
analiticos (INMETRO, 2018). Neste caso, a inclinacdo da curva analitica é aquela obtida na

construcdo da curva analitica no estudo de linearidade.

3,3 i
Lp =222 Equacio 10
a
10 i
LQ = =S Equacao 11
a

Em que:
a: inclinacdo da curva analitica em solvente;

s: desvio-padréo da resposta do menor nivel de concentracdo da curva analitica.

2.2.2.3 Estudo de efeito matriz

O estudo do efeito matriz deve ser desenvolvido para todos os tipos de matriz que se
pretende aceitar para ensaio dentro do escopo de um SGQ devidamente implementado, uma
vez que o intuito deste estudo é avaliar se as diferentes matrizes comprometem a
confiabilidade dos resultados obtidos pelo procedimento analitico, ou seja, se interferem no
desempenho da medigéo.

No presente trabalho, a matriz estudada foi agua de torneira. Ressalta-se, novamente,
que o objetivo da execucdo do estudo é testar a funcionalidade do procedimento proposto para
0 processo de validacdo de metodo.

O estudo foi conduzido por meio de comparac@es entre as respostas obtidas para dois

tipos de curvas analiticas: curva analitica do analito em solvente, 4&gua deionizada, e curva
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analitica preparada em matriz branca fortificada, no caso, a matriz estudada - 4gua de torneira.
Ambos os tipos de curvas analiticas deste estudo foram construidos com 0s mesmos niveis de
concentracdo e seguindo o mesmo procedimento analitico. Cada curva foi construida a partir
de Unica leitura do material, de modo que foram utilizados materiais preparados no mesmo dia
e em dias distintos.

Para avaliar se ha ou ndo efeito matriz, foram utilizados dois testes estatisticos: Teste
F, para verificar se as variancias das amostras eram estatisticamente iguais, e Teste t de
Student para verificar se as médias eram estatisticamente iguais. Na Tabela 6 estdo as

informacdes necessarias para aplicacdo dos testes.

Tabela 6 - Testes estatisticos utilizados para estudo de efeito matriz

Teste Equacoes Hipdteses Valor tabelado
52
Foe = — Ho: s%1 = % Fuab =
Teste F e g2
Ha: $21 # 5% Fo(GLnum;GLden)

, (1 —1)s?1+ (n2 —1)s%2
s%c =

Teste t de nl+n2 —2 H
0. d1 = a2
Student — Teste F la, — ayl tiab = ta(ny + N2 - 2)
e teale = — Ha: a1 # &,
nao significativo 2 (i + l)
Se ny np
(+5)
_ ng n
= s2\° s2\? ’
Teste t de (n—1> (n—2> H
1 2 0.1 = a
Student — Teste F ng+1 " ny;+1 e a2 tean = ta(v)
a. 1 F a2
significativo la; — a,|
calc = T——
st 52
ng n

s1, a1, n1: variancia, média e tamanho do conjunto de dados 1;
s2, @2, n2: variancia, média e tamanho do conjunto de dados 2;
a: nivel de significancia.

O conjunto de dados 1 corresponde ao grupo formado pelas inclinagdes obtidas para
curva analitica em solvente, enquanto o conjunto de dados 2 corresponde ao grupo formado
pelas inclinagBes obtidas para curva analitica preparada com agua de torneira. Cada conjunto

de dados é composto por trés inclinagdes.
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O nivel de significancia, a, adotado para todos os testes aplicados foi 5%. Os valores

tabelados foram consultados em tabelas estatisticas dos respectivos testes.

2.2.2.4 Veracidade

Para estudo da veracidade, foram realizados ensaio de recuperacdo em trés niveis de
concentracdo: o menor, o central e 0 maior nivel de concentracdo da faixa de trabalho (0,25; 1
e 1,5 vezes o valor central). Para tanto, foram preparadas seis (n = 6) replicatas independentes
em cada nivel de concentracdo estudado. As solucdes foram preparadas a partir de diluicGes
da solucdo estoque de cloreto de ferro (111) 100 mg/L, uma vez que esta é utilizada com a
funcdo de materiais de referéncia, embora com restricbes quanto ao cumprimento de
exigéncias de rastreabilidade metroldgica, devendo ser substituida por material adequado,
como MR ou MRC, para a producéo de resultados confiaveis e rastredveis.

O material de cada replicata foi medido uma Unica vez e, utilizando a curva analitica
preparada no dia, foi possivel calcular os valores de concentracdo obtidos para cada replicata.
O valor tedrico da concentracdo da solucdo preparada a partir da solugéo estoque de cloreto de
ferro (I11) foi assumido como o valor verdadeiro. A recuperacdo de cada nivel de

concentracdo foi obtida utilizando a Equacéo 12.

C
Recuperacio(%) = C—l 100 Equacdo 12
2

Em que:
C1: concentracdo do analito identificada pelo procedimento analitico;

Ca: concentragéo tedrica do analito adicionada a amostra.

Uma vez que os critérios para avaliagdo da recuperacdo apresentados na Tabela 7,
extraida do DOC-CGCRE-008 - Orientacdo sobre validagdo de metodos analiticos
(INMETRO, 2018), sdo baseados na concentragdo do analito em solucdo, estes foram

adotados para avaliar os resultados obtidos pela Unidade Analitica.
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Tabela 7 - Critérios para avaliar a recuperacdo

Analito (%) Fracao massica (C) Unidade Recuperacdo media (%0)
100 1 100% 98 — 102
10 101 10% 98 — 102
1 1072 1% 97 - 103
0,1 103 0,1% 95— 105
0,01 10 100 ppm 90 - 107
0,001 10° 10 ppm 80 - 110
0,0001 10 1 ppm 80— 110
0,00001 107 100 ppb 80— 110
0,000001 108 10 ppb 60 — 115
0,0000001 10° 1 ppb 40 - 120

Fonte: AOAC, 2016. Adaptado de INMETRO, 2018.

2.2.2.5 Repetibilidade

No estudo da repetibilidade, trabalhou-se com trés niveis de concentracdo: o0 menor, 0
central e o maior nivel de concentracdo da faixa de trabalho (0,25; 1 e 1,5 vezes o valor
central). Para tanto, foram preparadas seis (n = 6) replicatas independentes de cada nivel de
concentracdo. As solucdes foram preparadas a partir de diluicbes da solucdo estoque de
cloreto de ferro (111) 100 mg/L, uma vez que esta é utilizada com a fungdo de materiais de
referéncia, embora com restricbes quanto ao cumprimento de exigéncias de rastreabilidade
metrologica, devendo ser substituida por material adequado, como MR ou MRC, para a
producdo de resultados confidveis e rastreaveis.

O material de cada replicata foi medido uma Gnica vez e, utilizando a curva analitica
preparada no dia, foi possivel calcular os valores de concentragdo obtidos para cada replicata.
O desvio-padréo relativo (DPR), obtido a partir da Equacgdo 13, é o pardmetro calculado para

avaliar a repetibilidade.

P
x 100 Equacéo 13

DPR =
CMD

Em que:
DP: desvio-padrdo do conjunto de dados (n = 6);

CMD: concentracdo média determinada do conjunto de dados.
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Uma vez que os critérios para avaliagdo da recuperacdo apresentados na Tabela 8,
extraida do DOC-CGCRE-008 - Orientacdo sobre validagdo de métodos analiticos
(INMETRO, 2018), sdo baseados na concentracdo do analito em solucdo, estes foram

adotados para avaliar os resultados obtidos pela Unidade Analitica.

Tabela 8 - Critérios para avaliar repetibilidade e precisdo intermediaria

Analito (%) Fracdo massica (C) Unidade DPR (%)
100 1 100% 1,3
10 10 10% 1,9
1 107 1% 2,7
0,1 107 0,1% 3,7
0,01 10 100 ppm 5,3
0,001 10° 10 ppm 7.3
0,0001 10 1 ppm 11
0,00001 10”7 100 ppb 15
0,000001 108 10 ppb 21
0,0000001 10° 1 ppb 30

Fonte: AOAC, 2016. Adaptado de INMETRO, 2018.

2.2.2.6 Precisao intermediéria

A precisao intermediaria também foi estudada a partir da avaliacdo do desvio-padréo
relativo a todo o conjunto de dados obtidos, isto €, composto por todas as replicatas dos trés
dias de ensaio de repetibilidade. Dessa forma, a precisdo intermediaria foi estudada nos
mesmos trés niveis de concentracdo estudados na repetibilidade e o conjunto de dados
analisados para cada nivel de concentracdo € composto por 18 replicatas (n = 18). Calculou-se
0 DPR para esse conjunto de dados a partir da Equacdo 13, utilizando os valores de
concentracdo obtidos para cada replicata, e a avaliacdo foi baseada nas informacoes

apresentadas na Tabela 8.

2.2.3 Incerteza de medicao

A incerteza de medicdo foi calculada de acordo com o método proposto pelo 1SO
GUM (2008), no qual se propde que a incerteza seja calcula a partir do modelo matematico da
medic&o. Para tanto, as seguintes etapas foram seguidas:
e ldentificacdo da equacdo do mensurando;

e Identificagdo das fontes de incerteza;



53

e Célculo da incerteza padrdo para cada fonte de incerteza;
e Calculo da incerteza padrdo combinada;

e Calculo da incerteza padréo expandida.

2.2.4 Garantia da validade do resultado

No procedimento de garantia da validade do resultado elaborado para a Unidade
Analitica estdo previstos dois processos a serem implementados a rotina do laboratério:
ensaios replicados - para aprovacdo das replicatas de cada item de ensaio analisado — e

checagem de equipamentos - com os dados monitorados por meio de cartas controle.

2.2.4.1 Ensaios replicados

Esta previsto no procedimento proposto que a Unidade Analitica deve fracionar o item
de ensaio recebido, para que sejam analisadas duas replicatas do material, sempre que a
quantidade fornecida permitir e ndo comprometer os ensaios. Os valores obtidos para cada
replicata sdo avaliados de acordo com o limite de preciséo, calculado conforme Equacéo 14.
Se a diferenca entre os valores obtidos para cada replicata for menor que o limite de precisdo
(), as replicatas estdo aprovadas e o resultado é dado pela média. Se for maior, as replicatas
estdo reprovadas e agBes devem ser tomadas, tanto para encontrar a causa que provocou

diferenca acima do limite, quanto para definir o resultado a ser reportado.
r= 2,8s; Equacéo 14
Em que:

r: limite de preciséo calculado para as replicatas;
si: desvio-padrdo do conjunto de dados em estudo.

2.2.4.2 Checagem de equipamentos

O processo de checagem de equipamentos tem como objetivo monitorar as respostas
fornecidas por equipamentos em um laboratério a fim de assegurar a confiabilidade das

medicdes e, consequentemente, a confiabilidade dos resultados de ensaios. Para tanto, devem
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ser utilizados padrBes e materiais de referéncia para as medicdes de checagem. Além disso, 0s
equipamentos devem ser calibrados com materiais de referéncia certificados, estabelecendo a
cadeia ininterrupta e documentada de calibracGes, e contar com um plano de calibracdes
periddicas.

Como dito anteriormente, a Unidade Analitica ainda ndo possui materiais de referéncia
certificados e equipamentos calibrados. O procedimento para esse processo também foi
testado com a finalidade de avaliar a funcionalidade das etapas propostas e esta claro que o
requisito 6.5 — Rastreabilidade metrologica da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 nédo esta
sendo cumprido. Para a devida implementacdo do SGQ segundo esta referéncia normativa, é
necessario que o requisito 6.5 seja devidamente atendido e a rastreabilidade metroldgica dos
resultados produzidos no laboratério assegurada e comprovada.

Os equipamentos cujas medicdes foram monitorados sdo:

e Balanca analitica SIMADZU, modelo ATX224, com capacidade de 220 g e resolucdo 0,1
mg.

e Espectrofotdmetro UV-VIS Thermo Scientific, modelo Evolution Array: modo varredura;
uso de cubeta de acrilico de caminho 6ptico de 1 cm.

e Medidor de pH LAB1000, modelo mPA 210. Este modelo mede pH, mV e temperatura.
Para medic0es de pH, a faixa de trabalho do equipamento contempla o intervalo 0 — 14 pH
e a resolucdo do equipamento é de 0,01 pH.

e Micropipeta Monocanal KASVI BASIC - com faixa de volume entre 10 e 100 uL e ajuste
da medicdo a cada 1 pL.

e Micropipeta Monocanal KASVI BASIC - com faixa de volume entre 100 e 1000 uL e

ajuste da medicdo a cada 10 pL.

Os materiais utilizados foram aqueles disponiveis para o presente trabalho. Para
checagem da balanca foi utilizado um conjunto de pesos de verificacdo de balanca, embora o
conjunto ndo seja um material de referéncia certificado. Para os demais equipamentos, foram
utilizados os reagentes, apresentados na Tabela 9, que ndo sdo materiais de referéncia
certificados, embora cumpram com esta funcdo no presente trabalho, ressaltando que néo
atendem ao requisito 6.5 — Rastreabilidade metroldgica e devem ser substituidos por material
adequado (MR ou MRC).
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Tabela 9 - Reagentes utilizados para checagem de equipamentos

Reagente Marca Pureza N° CAS

Agua deionizada Mili-Q Tipo 1 7732-18-5

Cromato de potéssio MERCK 99,5% 7789-00-6

Hidrdxido de potassio Impex 85% 1310-58-3
Solucéao tampéo pH 4,00 MS Tecnopon - -
Solugéo tampéo pH 4,00 Progquimios - -
Solugéo tampéo pH 4,00 INSTUTHERN - -
Solugéo tampéo pH 7,00 EEL - -
Solucéao tampéo pH 7,00 MS Tecnopon - -
Solucéao tampéo pH 9,00 EEL - -

Para estudo do comportamento das respostas fornecidas por equipamentos da Unidade
Analitica e utilizados na execucdo do procedimento analitico, foram elaboradas cartas
controle dos tipos X-barra e R para situacdes em que os valores de referéncia ndo sao
fornecidos. O primeiro tipo de carta trabalha com a média obtida pelas replicatas (n) em um
mesmo grupo amostral (m), enquanto a segunda trabalha com a amplitude entre os valores
minimo e maximo obtidos dentro de um mesmo grupo. Na Tabela 10 estdo apresentadas as

equac0es utilizadas para construcdo das cartas e parametros utilizados.

Tabela 10 - EquacGes dos limites de controle das cartas controle X-barrae R

Carta X-barra CartaR
Limite central (LC) LC=X LC=R
Limite superior central (LSC) LSC = X + A,R LSC = D,R
Limite inferior central (LIC) LIS = X + A,R LIS = D3R

Em que:

X+ X+0)+ X,
m

R+ R, +(..)+ R,
m

>l
I

vl
Il
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Os parametros Az, Dz e D4 sdo tabelados e dependem do tamanho do subgrupo, ou seja,
do namero de replicatas utilizado (n). Para n = 3, os valores dos parametros séo:

Ax= 1,023
D3z = 0,000
Ds= 2,574

Foram coletados dados para a balanca analitica, micropipetas, medidor de pH e
espectrofotdmetro. Para todos os equipamentos estudados, foram coletadas 20 medi¢bes (m =
20) com 3 replicatas cada uma (n = 3).

A escolha da carta controle, as equac@es para calculo do LC, LSC e LIC, e os valores
tabelados dos parametros foram obtidos no Manual para elaboracéo de cartas de controle
para monitoramento de processos de medi¢do quantitativos em laboratorios de ensaio
(OLIVEIRA et al., 2013).

2.2.4.2.1 Balanga analitica

Os dados foram obtidos a partir da pesagem de pesos analiticos proprios para
verificacdo da balanca. Foram utilizados os pesos de massa 0,5000 g; 0,1000 g; 0,0500 g;
0,0200 g; 0,0100 g. Para cada um destes valores checados foi construido o par de cartas
controle X-barrae R.

2.2.4.2.2 Micropipetas

As duas micropipetas foram monitoradas (10-100 pL e 100-1000 pL) e, para ambas,
foram estudados os valores minimos (10 e 100 pL, respectivamente), centrais (50 e 500 pL,
respectivamente) e maximos (100 e 1000 uL, respectivamente). Os dados foram coletados a
partir da pipetagem de cada volume estudado, de agua deionizada, e pesagem dos mesmos. A
temperatura da &gua deionizada foi medida a cada medicdo e, a partir dos valores de
densidade da &gua e massa obtida, foi calculado o valor real pipetado. Para cada volume

checado, de cada micropipeta, foi construido o par de cartas controle X-barra e R.



57

2.2.4.2.3 Medidor de pH

O medidor de pH exige que seja calibrado antes de sua utilizacdo. Para tanto, foram
utilizadas solucdes tampé&o de valores de pH 4,00 e 7,00 para cumprir com a calibracao diaria
do equipamento. Apds esse procedimento, foram utilizadas solugdes tampdo distintas
daquelas utilizadas para calibragdo nos valores de pH 4,00; 7,00 e 9,00 para checar a resposta
do equipamento. Para cada valor de pH checado foi construido o par de cartas controle X-

barrae R.

2.2.4.2.4 Espectrofotémetro

Para a checagem do espectrofotdbmetro foram preparadas solugbes de cromato de
potéssio e de hidroxido de potassio. O preparo das solucGes estdo indicados abaixo. A solugdo
de hidroxido de potassio foi utilizada como branco e a solucdo de cromato de potassio
utilizada para leitura no comprimento de onda de 375 nm. Na Tabela 11, esta apresentado o

valor de absorbancia esperado para medic¢des desta solucdo neste comprimento de onda.

Tabela 11 — Dados da checagem do espectrofotdmetro

Comprimento de onda (nm) Valor de absorbancia esperado (UA)

375 0,9872

Solucdo de cromato de potassio: Pesar aproximadamente 0,1000 g de cromato de potéssio

(K2CrOs). Secar o reagente em estufa a 105 °C por 30 minutos. Com o material ja em
temperatura ambiente, pesar 0,0200 g de cromato de potassio (K2CrOa) e dissolvé-lo em agua
deionizada. Em um baldo volumetrico 500,00 mL, adicionar agua deionizada preenchendo
cerca da metade do seu volume. Adicionar ao baldo volumétrico a solucdo de cromato de
potdssio com o reagente completamente dissolvido. Adicionar 25,00 mL da solucdo de
hidroxido de potassio 1 mol/L (KOH). Completar o volume do baldo volumétrico com agua

deionizada e homogeneizar.

Solucéo de hidrdxido de potassio 1 mol/L: Pesar 5,6106 g de hidréxido de potassio (KOH).

Adicionar agua deionizada ao béquer e agitar a mistura até a completa dissolucdo do sélido.
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Verter a solu¢gdo em um baldo volumétrico de 100 mL. Completar o volume com agua

deionizada.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 SISTEMA DE GESTAO DA QUALIDADE DA UNIDADE ANALITICA

A criacdo da base para implementacdo de um Sistema de Gestédo da Qualidade (SGQ)
da Unidade Analitica envolveu a definicdo do fluxo de processos, o mapeamento de
processos, a descricdo destes em documentos e a elaboracdo de demais documentos
necessarios para atender aos requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. Diante disso, a
documentacdo elaborada serd aqui tratada como o SGQ da Unidade Analitica. Desse modo, 0
SGQ tem como objetivo, além de atender as exigéncias da norma, estabelecer processos de
gestdo e de operacgdes técnicas que contribuam diretamente para garantir a confiabilidade e a

rastreabilidade dos resultados obtidos pelas atividades de laboratério da Unidade Analitica.

3.1.1 Infraestrutura da Unidade Analitica e fluxo de processos

A Unidade Analitica é um laboratério de ensaio localizado no Departamento de
Quimica da Universidade Federal de Vicosa (UFV), campus Vicosa, situada a Avenida Peter
Henry Rolfs, s/n, Centro, Vicosa — 36570-000, Minas Gerais. A Unidade Analitica é gerida
por professores vinculados a este mesmo departamento que, na denominacdo do SGQ,
compdem o Conselho de Professores.

Uma vez inserida no contexto universitario, a Unidade Analitica ndo se classifica
como um laboratoério de ensino e/ou pesquisa, mas sim como um laboratorio de extensdo cujo
principal objetivo é a prestagdo de servigo, por meio de ensaios fisico-quimicos, atendendo a
demandas internas ao ambiente universitario e possiveis demandas externas. Sendo assim, as
atividades de laboratdrio séo restritas a ensaios, ndo exercendo atividades de amostragem e de
calibracéo.

A Unidade Analitica possui sede localizada na sala 224 do Departamento de Quimica
da UFV. A planta deste laboratdrio, que apresenta sua conformacao atual, esta apresentada no
Apéndice B, secdo B.1 - Layout da estrutura atual do laboratorio sede da Unidade Analitica.
Além da sede, a Unidade Analitica faz uso de outros espacos para o desenvolvimento de suas
atividades, normalmente laboratérios sob supervisdo de professores do Conselho de

Professores, nos quais estdo localizados equipamentos e demais suprimentos necessarios.
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O fluxo de processos inicialmente idealizado aborda processos cujos procedimentos
exigem acdes fisicas com os itens de ensaio recebidos pelo laboratério e suas derivagdes. O
fluxo tem como objetivo definir o caminho que os itens de ensaio e, consequentemente, as
informacdes vinculadas a eles, seguem na Unidade Analitica. Desse modo, o fluxo idealizado
tem inicio previsto com o recebimento dos itens, que deve acontecer no laboratorio sede,
quando a analise critica do mesmo e codificagdo devem ser imediatamente efetuadas.

Caso a andlise critica conclua que o item pode seguir para 0 ensaio, 0 preparo de
amostra é executado, incluindo o fracionamento do item de acordo com 0s ensaios solicitados
e com o tempo de armazenamento definido pré-estabelecido. O preparo de amostra esta
previsto para acontecer no laboratério sede, a depender do que é exigido pelo procedimento
analitico solicitado pelo cliente.

Apdbs o preparo das amostras, estas sdo encaminhadas para as proximas etapas do
procedimento analitico do ensaio ao qual estdo submetidas. Normalmente, estas etapas ndo
sdo executadas no laboratdrio sede, mas sim nos demais laboratérios utilizados pela Unidade
Analitica, também localizados no Departamento de Quimica da UFV, sob supervisdo do
Conselho de Professores, denominados Central de Apoio. Ressalta-se que a Central de Apoio
é area controlada pela Unidade Analitica e, portanto, 0 SGQ esta em vigéncia neste espaco e
processos propostos, como controle das condigdes ambientais e controle de acesso de pessoal,
sdo implementados e executados.

Para o transporte, as amostras sdo depositadas em recipientes devidamente lacrados,
uma vez que irdo percorrer area ndo controlada pelo SGQ. O lacre deve ser aplicado na sede
da Unidade Analitica, codificado, registrado e assinado pelo colaborador responsével por
autorizar o transporte. Ao chegar na Central de Apoio, o lacre deve ser removido pelo
colaborador responsavel pelo ensaio; esta atividade também deve ser registrada no formulario
de ensaio do item e assinada. Os colaboradores sdo treinados para a realizagdo desta atividade
e conscientizados sobre risco as atividades de laboratorio atribuido a ela, de modo que
somente colaboradores treinados estdo autorizados a transportar as amostras. Além disso, a
Unidade Analitica mantém este risco sempre sob monitoramento, a fim de evitar falhas no
processo e se atentar as melhorias possiveis.

Os dados gerados durante o ensaio sdo registrados em formularios impressos
especificos para cada procedimento analitico. Posteriormente, os dados séo tratados, incluindo
o célculo do resultado e da sua incerteza de medi¢éo, para emissdo do relatério de ensaio a ser
entregue ao cliente. Ao final do procedimento analitico, a amostra ensaiada é descartada; o
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item de ensaio armazenado € descartado apOs cumprir 0 tempo de armazenamento
estabelecido.

Observa-se, portanto, que existem dois processos vinculados aos itens de ensaio
recebidos: o processo que diz respeito as operacdes tecnicas realizadas com o item, etapas do
procedimento analitico em si, chamado de processo A, e 0 processo que diz respeito ao fluxo
de informacdo e de documentos gerados por cada item de ensaio, chamado de processo B.
Estes processos estdo representados na Figura 3. Os locais nos quais as etapas de cada
processo estdo previstas para acontecer estdo apresentadas na Figura 4, sendo Unidade
Analitica o laboratério sede e Central de Apoio, os demais laboratérios utilizados.

O processo de recebimento de itens de ensaio proposto para a Unidade Analitica esta
descrito em procedimento gerencial de seu SGQ, o documento PRG-014-01 — Manuseio de
itens de ensaio, que contém instrucbes sobre como realizar a andlise critica do material
recebido. Este procedimento descreve a forma correta de codificagdo de itens de ensaio e de
suas fracoes.

InformacBes sobre o manuseio de cada tipo de item de ensaio e o tempo de
armazenamento, assim como a descricdo das etapas dos procedimentos analiticos e o0s
calculos envolvidos, estdo descritos em procedimentos técnicos. Cada ensaio do SGQ da
Unidade Analitica possui procedimento técnico especifico e formulario técnico
correlacionado. No Apéndice C estdo apresentados, a fim de exemplificar a documentagéo do
SGQ, um procedimento técnico, secdo C.1 — Exemplo de procedimento técnico, e um

formulario técnico, se¢do C.2 — Exemplo de formulario técnico.



Figura 3 - Processos A e B seguidos por um item de ensaio recebido
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Fonte: A autora.

Figura 4 - Processos A e B e relacdo com o espaco fisico da Unidade Analitica
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Fonte: A autora.

Com o objetivo de melhor atender ao fluxo de processos proposto e descrito acima,
propde-se alteracbes no espaco fisico do laboratorio sede da Unidade Analitica. O layout
proposto para o laboratdrio sede é apresentado no Apéndice B, se¢do B.2 - Layout proposto

para o laboratério sede da Unidade Analitica.
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A alteracdo sugerida mais importante € o isolamento da area de atividades da Unidade
Analitica do espaco restante da sala 224 destinado a outros fins. Este isolamento, pensado no
formato de uma divisoria, é necessario para tornar possivel o controle do espaco fisico, das
atividades ali desenvolvidas e do acesso de pessoal as dependéncias do laboratério. Além da
divisoria entre os laboratérios, uma divisdo do proprio espaco da Unidade Analitica é
recomendada, para que o recebimento de itens de ensaio seja isolado da area na qual se
desenvolve as atividades de laboratorio.

Na Figura 5, esta apresentado um laborat6rio com infraestrutura semelhante ao espacgo

fisico dedicado as atividades da Unidade Analitica, a fim de ilustrar a disposi¢do atual do
espago.

Figura 5 - Laboratorio que ilustra o espaco fisico da Unidade Analitica
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Fonte: A autora.

As paredes de alvenaria com a porta de deslizamento sdo mantidas na estrutura
proposta. Dentro do espaco interno a porta de deslizamento, prop8e-se a construcao de uma

nova diviséria para que seja criado um espaco destinado somente as atividades
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administrativas e de gestdo da Unidade Analitica. O outro lado da divisdo do espaco é
destinado ao armazenamento de itens de ensaio por meio da instalagéo de geladeiras.

Além das alteracdes estruturais, prop0e-se alteracfes nos elementos do espaco: a
bancada central é substituida por uma bancada localizada na lateral para facilitar o fluxo de
trabalho e a movimentacdo, enquanto a bancada de fundo é mantida. Para o processo
proposto, sugere-se que a bancada lateral seja utilizada para o preparo de amostra e a bancada
ao fundo para lavagem e demais cuidados com vidrarias e materiais utilizados.

Diante disso, ressalta-se que as alteracGes propostas sdo sugestbes de melhoria do
espaco da Unidade Analitica, tendo como base as atividades que serdo ali desenvolvidas.
Entretanto, enquanto ndo seja possivel alterar o espaco em questdo, as atividades serdo
executadas no espaco existente apresentado na primeira planta do Apéndice B, com as
adaptacdes possiveis.

Neste cenério, o recebimento de itens de ensaio é restrito a entrada do laboratorio, de
modo que pessoas ndo autorizadas ndo tenham acesso ao espago de desenvolvimento das
atividades. A divisdo da area interna entre armazenamento de itens de ensaio e atividades
administrativas € colocada em pratica por meio da disposi¢do dos itens méveis que compdem
0 espaco. As atividades de preparo de amostra e cuidado com vidrarias sdo executadas na
bancada central e bancada ao fundo, respectivamente.

Com essas adaptacOes, a ideia central do fluxo de processos idealizado para a Unidade
Analitica é colocada em pratica, possibilitando que seja avaliado se o fluxo idealizado se
aproxima da realidade de execucdo das atividades, a fim de validar a fidelidade de sua
representacdo. Por fim, ainda se torna possivel a melhor adequacdo do fluxo, e
consequentemente correcbes nas proposicdes de alteracdo do espaco fisico, antes que
alteracfes permanentes ao espaco fisico sejam implementadas.

Para ambas as situacOes apresentadas para uso do espaco fisico, com as alteracGes
propostas executadas ou ndo, a Unidade Analitica segue politica de acesso ao seu espago, que
prevé que somente os colaboradores estdo autorizados a entrarem em sua sede. Quando
autorizado, visitantes devem ser acompanhados, obrigatoriamente, por colaboradores
designados durante toda a duragdo da visita, conforme o procedimento descrito no processo
de atendimento ao cliente proposto. O controle é realizado por meio de fechadura digital, de
modo que 0 espaco deve permanecer constantemente trancado. A liberacdo de chaves e
informacdo da senha vigente, atualizada periodicamente, sdo registradas e controladas de
acordo com as funcdes atribuidas a cada colaborador.
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No caso da Central de Apoio, a Unidade Analitica também realiza o controle do
espaco por meio de fechadura digital, com chave e cddigo de acesso e, além dos
colaboradores autorizados a acessarem estes espacos, ha selecdo e controle de demais pessoas
que porventura utilizem o espaco e 0s equipamentos. Essas pessoas sdo treinadas sob as
instrucbes do SGQ da Unidade Analitica e respondem diretamente ao professor membro do
Conselho de Professores responsavel pelo espacgo. O risco a imparcialidade e as atividades de
laboratdrio atribuido a politica de acesso aos espacos utilizados pela Unidade Analitica para

desenvolvimento de suas atividades esta sob constante monitoramento.

3.1.2 Organograma da Unidade Analitica

O organograma da Unidade Analitica estd apresentado na Figura 6. E necessario
salientar que o organograma aqui descrito e representado diz respeito apenas a organizacgao de
pessoal da Unidade Analitica e dos laboratdérios aos quais estd vinculada. Por estar inserida
dentro do Departamento de Quimica da Universidade Federal de Vigosa, o pessoal da

Unidade Analitica responde as hierarquias determinadas pelo organograma da universidade.

Figura 6 - Organograma da Unidade Analitica
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Fonte: A autora.

Na posicdo mais alta do organograma, encontra-se o Conselho de Professores

composto pelos professores responsaveis pela Unidade Analitica e suas atividades. O
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organograma apresenta a atividade de Pesquisa, uma vez que os professores envolvidos com a
Unidade Analitica também coordenam este tipo de atividade. Além disso, determinados
equipamentos, localizados na Central de Apoio, sdo utilizados no desenvolvimento de
atividades de pesquisa.

O Conselho de Professores € representado pelo Coordenador da Unidade Analitica.
Este cargo € ocupado por um dos professores que compde o conselho. Todos devem ocupar o
cargo em determinado momento, de forma que ha troca do coordenador a cada dois anos. O
colaborador ocupante do cargo Coordenador da Unidade Analitica é o responsavel final e
signatario das atividades do laboratério.

A Unidade Analitica possui a Geréncia da Qualidade, composta pelo gerente da
qualidade e auxiliares. A Geréncia da Qualidade € responsavel por assegurar que a Unidade
Analitica cumpra todos os requisitos exigidos pela referéncia normativa, por gerir o SGQ e
por garantir que 0s processos que contribuem para a qualidade final dos servicos prestados
acontecam. Para tanto, o cargo de gerente da qualidade, responsavel final pelas atribuicdes do
setor, encontra-se hierarquicamente superior ao cargo de gerente técnico, a fim de assegurar a
cadeia de responsabilidade das atividades relacionadas a garantia da qualidade e demandas do
SGQ. Todos os colaboradores desta geréncia séo profissionais com competéncia comprovada
e capacitados para executarem suas atribuicoes.

Além da Geréncia da Qualidade, a Unidade Analitica possui a Geréncia Técnica,
composta pelo gerente técnico e pelos técnicos. A Geréncia Técnica € responsavel, de modo
geral, pelas operacGes técnicas e pelos processos que envolvem o manuseio de item de ensaio.
Todos os colaboradores desta geréncia sdo profissionais com competéncia comprovada e
capacitados para executarem os procedimentos do SGQ da Unidade Analitica e cumprirem
com as atividades de laboratorio.

A selecdo de pessoal pela Unidade Analitica para os cargos de Gerente Técnico,
Gerente da Qualidade, técnicos e auxiliares, é realizada, estritamente, por meio de concursos
publicos. Os concursos publicos, constando o tempo de duragéo para exercicio do cargo, com
possivel prorrogacdo, sdo convocados conforme os processos de demais concursos da
Universidade Federal de Vigosa e buscam atender as necessidades da Unidade Analitica, ndo
tendo periodicidade definida. Sendo assim, para cada concurso, um novo edital é elaborado. O
concurso deve ser constituido de etapas tedrica e pratica. Os requisitos de competéncia sdo

especificados a cada edital, de acordo com as necessidades da vaga a ser ocupada.
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Informacgdes sobre o corpo de colaboradores da Unidade Analitica, a cadeia de
responsabilidade entre eles, e demais processos que envolvem o0s colaboradores estdo

descritas no procedimento gerencial que aborda os requisitos referentes a “Pessoal”: PRG-

016-01 — Pessoal.

3.1.3 Documentacéo do Sistema de Gestdo da Qualidade da Unidade Analitica

A documentacdo do Sistema de Gestdo da Qualidade foi elaborada de acordo com
estrutura previamente definida, com o objetivo final de atender aos requisitos da ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2017, de modo que exista correlacdo clara entre os documentos do sistema e
0s requisitos da norma. Nas proximas secOes, € descrito como foi definido o sistema de
armazenamento de documentos utilizado para gerir os documentos e as informacdes da
Unidade Analitica.

3.1.3.1 Estrutura do Sistema de Gestdo da Qualidade

O Sistema de Gestdo da Qualidade da Unidade Analitica foi construido a partir da

elaboracdo de uma série de documentos, estruturados conforme apresentado na Figura 7.

Figura 7 - Estrutura da documentacdo do Sistema de Gestdo da Qualidade
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Qualidade

Procedimento gerencial
Procedimento técnico

Formularios gerenciais e técnicos,
registros gerenciais e técnicos, listas
mestras, e-mails, etc.

Fonte: A autora.
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De acordo com esta estrutura, existe uma relacdo de hierarquia entre os documentos,
sendo o Manual da Qualidade o documento de maior hierarquia do SGQ. Por conter
informacdes referentes a organizacdo da Unidade Analitica e as atividades de laboratorio
realizadas, estabelecer os vinculos entre documentos e requisitos exigidos pela referéncia
normativa, bem como as politicas adotadas pelo laboratorio, decidiu-se por manté-lo na
documentacdo do SGQ mesmo que a nova versdo da norma nédo exija a sua elaboragéo.

Abaixo do Manual da Qualidade, no denominado segundo nivel hierarquico, estdo os
procedimentos. Os procedimentos sdo documentos que descrevem como executar 0s diversos
processos do sistema da Unidade Analitica e sdo divididos em duas categorias: procedimentos
gerenciais e procedimentos técnicos. Os primeiros abordam as atividades relacionadas com a
gestdo do laboratério, gestdo da qualidade e respectivas atividades. O segundo tipo de
procedimento tem como objetivo descrever as atividades de cunho técnico executadas no
proprio exercicio da atividade de laboratorio.

Nessa légica, no terceiro nivel hierdrquico estdo os documentos de registro e
armazenamento de informacdes, sendo eles os formularios e os registros. Assim como 0s
procedimentos, existem duas categorias de formularios e registros: gerenciais e técnicos. Os
formulérios gerenciais sdo documentos vinculados aos procedimentos gerenciais e tem como
finalidade registrar dados gerados por estas atividades, enquanto os formularios técnicos sdo
vinculados aos procedimentos técnicos e registram os dados gerados pelas atividades técnicas.

Os procedimentos e os formularios se correlacionam de modo que 0s primeiros
descrevem 0s processos, tornando possivel a padronizacdo do modo com que sdo executados
e de como os registros das atividades sdo elaborados e armazenados, e os segundos se
constituem como evidéncias objetivas da ocorréncia dos processos, tornando-se registros a
partir do momento que armazenam informacdo. A sistematizagdo dos registros contribui
diretamente para a rastreabilidade dos resultados obtidos pelas atividades de laboratério da
Unidade Analitica.

No terceiro nivel hierarquico encontram-se as listas mestras que se fizerem necessarias
dentro do sistema, além de demais registros de atividades do SGQ, como registros de
comunicagéo interna na forma de e-mails trocados entre os colaboradores, entre outros.

Além dos documentos elaborados pela Unidade Analitica, também fazem parte da
estrutura do SGQ documentos externos. Os documentos externos sao todos os documentos
importantes para as atividades de laboratério da Unidade Analitica e que ndo foram
elaborados pela prépria Unidade Analitica, como a prdpria referéncia normativa (ABNT NBR
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ISO/IEC 17025:2017) e a norma técnica da SABESP utilizada na elaboracdo do
procedimento analitico em estudo neste trabalho (NTS 010 - Determinagédo de ferro total:
método da 1,10 fenantrolina), por exemplo. Eles devem ser identificados como documentos

do SGQ, armazenados e disponibilizados conforme os demais.

3.1.3.2 Correlacédo da documentagdo do SGQ com os requisitos da norma

De modo geral, no SGQ da Unidade Analitica os procedimentos gerenciais descrevem
0S processos que sdo implementados com o objetivo de cumprir requisitos da norma,
enquanto os procedimentos técnicos descrevem processos de operacBes técnicas. Na Tabela
12 sdo indicados qual(is) requisito(s) da norma esta relacionado para cada procedimento

gerencial do SGQ.

Tabela 12 - Correlacdo entre documentos do SGQ e ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

Documento Requisito
MQ-001 - Manual da Qualidade 5
PRG-001 - Controle de documentos e gestdo da informacao 7.11;8.2;8.3;8.4
PRG-002 - Validacdo de método 7.2
PRG-003 - Incerteza de medicéo 7.6
PRG-004 - Garantia da validade de resultados 7.7
PRG-005 - Néo conformidade e trabalho ndo conforme 7.10; 8.6
PRG-006 - Acles corretivas e agOes preventivas 8.6;8.7
PRG-007 - Aquisicao de produtos e servigcos providos externamente 6.6
PRG-008 - Auditoria interna 8.8
PRG-009 - Anélise critica pela geréncia 8.9
PRG-010 - Atendimento ao cliente e reclamag0es 7.9
PRG-011 - Anélise critica de pedidos, propostas e contratos 7.1
PRG-012 - Gestdo de risco e oportunidade 8.5
PRG-013 - Controle de instalagdes e condi¢cdes ambientais 6.3
PRG-014 - Manuseio de itens de ensaio 7.4
PRG-015 - Manuseio de equipamentos 6.4
PRG-016 - Pessoal 6.2

PRG-017 - Emisséo de resultados 7.8
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Com o intuito de facilitar a compreensédo entre requisitos e documentos criados para
atendé-los, no Apéndice A, secdo A.1 - Representacdo grafica da ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 com indicacdo dos requisitos, estd apresentada a representacdo grafica da norma
com a indicacdo dos numeros de cada requisito abordado. Ao comparar a representacdo no
Apéndice A com a Tabela 12, é possivel ter uma visao geral e mais clara de como o SGQ da
Unidade Analitica procura atender as demandas da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.

Além desta representacdo grafica, no Apéndice A, secdo A.2 - Lista mestra dos
documentos do SGQ, esta disponibilizada a lista mestra dos documentos do SGQ da Unidade
Analitica. Na lista, estdo apresentados todos os documentos que compdem o sistema até o
momento, agrupados de acordo com a classificagdo. No texto dos procedimentos estéo
indicados quais formularios sdo utilizados para registro das atividades que descrevem, de

forma que todos os formuldrios estdo vinculados a demais documentos do sistema.

3.1.3.3 Controle de documentos e gestdo da informacéo

Os documentos do SGQ da Unidade Analitica sdo criados e armazenados em sistema
de armazenamento na nuvem comercial por meio de uma conta eletrénica da Unidade
Analitica gerida pelo Conselho de Professores e pelos colaboradores atribuidos aos cargos de
Gerente da Qualidade e Gerente Técnico. Este sistema permite que os documentos sejam
armazenados na nuvem, evitando que a Unidade Analitica perca documentos e informacdes
de seu SGQ por danos em seus equipamentos de informatica. Além do armazenamento na
nuvem, a Unidade Analitica realiza periodicamente backup de todos os documentos do SGQ
em um HD externo.

O sistema de armazenamento na nuvem utilizado possui uma fungéo de rastreamento
de alteragbes nos documentos armazenados. Este rastreamento permite verificar quando e por
quem as alteracdes foram feitas, aléem de permitir acesso a versdes anteriores dos documentos
e a comparacao entre as diferentes versdes do documento.

Este sistema permite que os documentos sejam compartilhados apenas para
visualizacdo ou também para edicdo. Com este recurso, a pasta de documentos do SGQ é
compartilhada para visualizagdo de todos os colaboradores da Unidade Analitica e a edi¢do de
determinados formularios é autorizada para colaboradores especificos, levando em

consideracdo suas responsabilidades.
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O compartilhamento € feito por meio de convites via e-mail para cada colaborador e o
acesso € dado com prazo de validade. Este prazo é estipulado de acordo com a situagdo do
colaborador na Unidade Analitica e pode ser renovado quantas vezes for necessario.

Cada documento possui senha para leitura, que &€ de conhecimento de todos o0s
colaboradores, e senha para edicdo que é de conhecimento apenas dos responsaveis e
colaboradores autorizados. Com estas senhas, objetiva-se que apenas os envolvidos com as
atividades da Unidade Analitica tenham acesso aos documentos e que somente pessoal
autorizado edite os documentos.

Todos os colaboradores da Unidade Analitica devem assinar o termo de
imparcialidade e confidencialidade, comprometendo-se com o sigilo de informagbes que
chegam até a Unidade Analitica, informac6es geradas por meio das atividades de laboratorio e
informacBes fundamentais para seu funcionamento, como as senhas citadas acima. Ainda
assim, o risco a imparcialidade atribuido ao sistema de controle e gestdo da informacdo é
sempre monitorado pela Unidade Analitica.

Os documentos do SGQ da Unidade Analitica estdo organizados em pastas no sistema
de armazenamento na nuvem. Dentro da pasta “Unidade Analitica” encontram-se subpastas
de acordo com sua fun¢do no sistema: “Documentos em elaboragdo” para aqueles documentos
que ainda estdo em fase de elaboracgéo, verifica¢do e aprovacdo; “Documentos do SGQ” para
documentos ativos no sistema, ou seja, todas as versdes atualizadas de cada documento;
“Documentos obsoletos” para armazenamento de todas as versdes de documentos que foram
substituidas por novas versdes; “Armazenamento de registros”, para registros de anos

anteriores ao ano vigente. A interface deste sistema pode ser observada na Figura 8.

Figura 8 - Interface do sistema de armazenamento na nuvem com as principais pastas do SGQ

Arquivos > Unidade Analitica &

D Nome T Madificada Compartilhade com Tamanho

Armazenamento de registros 16 de abr «* Compartilhado

Documentos do 5GQ 20 de fev de 2018 " Compartilhado 938 KB
Documentos em elaboragdo 15 de abr A" Compartilhado 4,15 MB
Documentos obsoletos 5 de fev de 2018 * Compartilhado 962 KB

Fonte: Sistema de armazenamento na nuvem comercial.
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Na pasta “Documentos em elaboragdo” encontram-se as pastas: “Elaboracdo”,
“Verificagao”, “Aprovacao” e “Registros em aberto”. O processo de elaboracdo de
documentos do SGQ obedece as etapas de elaboracdo, verificacdo e aprovacgdo; logo, o
armazenamento de documentos em criacao deve ser realizado na respectiva pasta, de acordo
com a etapa em que o documento se encontra.

A pasta “Registros em aberto” ¢ destinada ao armazenamento de registros de
determinados processos que, dada a sua natureza, nao sdo concluidos no mesmo dia, fazendo
com que o registro da atividade também ndo seja encerrado no mesmo dia em que € aberto.
Um exemplo é a abertura de registro de ndo conformidade que sé deve ser encerrado quando
as acbes propostas para solucionar a(s) causa(s) encontrada(s) forem concluidas; portanto,
nesse periodo, o registro deve ficar armazenado nesta pasta. Na Figura 9 é apresentada essa

disposicao.

Figura 9 - Abertura da pasta "Documentos em elabora¢éo”

Arguivos > Unidade Analitica » Documentos em elaboracéo

D MNome T Maodificada Compartilhado com Tamanho
[1] Elaboragdo 15 de abr # Compartilhado 212 MB
[2] Verificagdo 19 de jun Compartilhado 510 KB
[3] Aprovagdo 15 de abr # Compartilhado 1,22 MB
[4] Registros em aberto 15 de ago ## Compartilhado 297 KB

Fonte: Sistema de armazenamento na nuvem comercial.

Todos os documentos ativos do SGQ séo arquivados na pasta nomeada “Documentos
do SGQ” que possui, por sua vez, subpastas contendo os procedimentos gerenciais e técnicos,
os formularios gerenciais e técnicos, as listas mestras, 0s registros gerenciais e técnicos,
documentos externos e documentos do pessoal. Cada subpasta recebe o nome do tipo de
documento que armazena. Na Figura 10 é apresentada essa disposi¢éo.

Informacdes sobre o processo de elaboracdo, verificacdo e aprovacgédo de documentos,
incluindo formatacéo e codificagdo dos mesmos, estdo descritas no documento PRG-001-01 —
Controle de documentos e gestdo da informagdo. Este documento também contém
informagdes sobre o correto manuseio e controle de registros do sistema, documentos
externos, documentos impressos e procedimentos para correto compartilhamento e uso de

senhas para protecéo nos documentos.
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Figura 10 - Abertura da pasta "Documentos do SGQ"

Arquivos > Unidade Analitica » Documentos do SGQ &

D Nome T Maodificada Compartilhado com Tamanho
_A Documentos externos 15 de abr Compartilhado 759 KB
_Aa Formularios Gerenciais (FRG) 15 de abr # Compartilhado

A Formularios Técnicos (FRT) 15 de abr £ Compartilhado 143 KB
| Listas Meastras (LM) 5 de fev de 2018 # Compartilhado

)| Pessoal 7 de fev de 2018 £ Compartilhado

| Procedimentos gerenciais (FRG) 5 de fev de 2018 £ Compartilhado

A Procedimentos técnicos (PRT) 5 de fev de 2018 £ Compartilhado 36,3 KB
_Aa Registros Gerenciais 15 de abr # Compartilhado

A  Registros Técnicos 15 de abr £ Compartilhado

Fonte: Sistema de armazenamento na nuvem comercial.

3.1.3.4 Banco de dados sobre recursos consumiveis e equipamentos

Além dos documentos citados, elaborados a fim de atender aos requisitos da referéncia
normativa, foi pensado em um banco de dados sobre os recursos consumiveis do laboratério e
0s equipamentos. O banco de dados foi criado no programa Access® e incorporado ao
sistema como o formulario gerencial FRG-022-01 — Recursos consumiveis e equipamentos. O
programa armazena dados sobre 0s reagentes, as vidrarias e 0s equipamentos da Unidade
Analitica.

Para o controle de reagentes, ainda em elaborac¢do, o programa armazena dados sobre
0 preparo de solucdes, sendo que os registros do preparo de solugdes devem ser transcritos
para 0 programa que, automaticamente, atualiza a quantidade de reagente disponivel. Para
controle das vidrarias, 0 programa permite a entrada de dados sobre quebra de vidrarias,
subtraindo do saldo de cada vidraria a quantidade quebrada. O programa permite, ainda, o
armazenamento de certificados de calibragdo criando, assim, um historico de calibracGes de

todos os equipamentos do laboratorio registrados no programa.
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3.2ITEM DE ENSAIO RECEBIDO E PROCESSOS ESSENCIAIS PARA A
PRODUCAO DE RESULTADOS CONFIAVEIS

Processos tidos como essenciais para a producdo de resultados confiaveis, incluindo
aqueles de garantia da validade do resultado, tiveram seus respectivos procedimentos,
elaborados para a Unidade Analitica, testados. A partir disso, as atividades puderam ser
registradas em documentos destinados a esta finalidade com o intuito principal de melhorar os
processos elaborados.

A seguir, encontram-se 0s resultados obtidos para os processos de validacdo de
método, calculo de incerteza de medicdo e garantia da validade do resultado testados. Além
disso, também é descrito 0 processo de recebimento de item de ensaio pela Unidade Analitica,

a partir de uma amostra-teste.

3.2.1 Validacdo de método

O procedimento analitico selecionado para testar o procedimento para validacdo de
método compde, atualmente, o quadro de ensaio da Unidade Analitica: “Determinac¢do de
ferro total em agua — Método da 1,10-fenantrolina”. Como descrito na se¢do 2.2.1 —
Procedimento analitico, o procedimento analitico estudado foi baseado na Norma Técnica
SABESP — NTS 010 - Determinacéo de ferro total: método da 1,10-fenantrolina (SABESP,
2001).

O intuito da validacdo do método, nesse primeiro momento, é aplicar o procedimento
elaborado e utilizar demais documentos, a fim de melhor estruturar os processos da Unidade
Analitica.

Os resultados obtidos para os estudos de validacdo de método foram calculados na
planilha elaborada para o sistema de gestdo e identificada como o formulario técnico FRT-
003-01 — Validacao de método. Os resultados obtidos pela planilha foram validados a partir
do calculo manual com auxilio de calculadora. Imagens das telas de célculo dessa planilha

estdo apresentadas no Apéndice D.
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3.2.1.1 Faixa de trabalho e linearidade

A faixa de trabalho foi definida de acordo com a Portaria 2914/2011 do Ministério da
Saude. A recomendacdo seguida para definicdo do valor central da faixa de trabalho foi
aquela apresentada no Artigo 39 desta mesma Portaria que diz: em situagdes em que “0S
elementos ferro e manganés estejam complexados com produtos quimicos comprovadamente
de baixo risco a saude” ¢ ““(...) os demais parametros do padrdo de potabilidade ndo sejam
violados”, as concentrag¢des de ferro ndo devem ultrapassar 2,4 mg/L.

Portanto, o valor central da faixa de trabalho € 2,4 mg/L. Sendo assim, o0s niveis de
concentragédo da faixa de trabalho séo: 0,60; 1,20; 1,80; 2,40; 3,00 e 3,60 mg/L. Na Figura 11,
estd apresentada a curva analitica em solvente obtida pelo procedimento analitico estudado a
partir de leituras no Espectrofotémetro UV-VIS.

Figura 11 - Curva analitica em solvente obtida pelo método de determinacdo de ferro total em
agua
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Os dados obtidos a partir das leituras de cada nivel de concentracdo foram ajustados ao
modelo linear, e a partir do ajuste, obteve-se, assim, inclina¢do da curva analitica (a) igual a
0,1509 e intercepto da curva analitica (b) igual a 0,0017. O coeficiente de correlacdo de

Pearson (r) encontrado foi de 0,9995. Portanto, de acordo com o primeiro critério para
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avaliacdo da linearidade, apresentado na secdo 2.2.2 — Validacdo de método/Faixa de
trabalho e linearidade, esta curva analitica apresenta linearidade satisfatoria.

O segundo critério utilizado avalia 0 comportamento dos residuos. Na Figura 12 é
possivel observar o grafico de dispersdao dos residuos calculados para cada nivel de
concentracdo da curva analitica em estudo. A partir da avaliagdo visual da Figura 12, observa-
se que a dispersao dos residuos ndo apresenta padrdo de comportamento tendencioso, mas sim

comportamento aleatorio.

Figura 12 - Residuos da curva analitica obtida pelo método de determinacédo de ferro total em
agua
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Outra avaliagédo dos residuos foi realizada a partir da aplicacdo do teste estatistico de

Shapiro-Wilk, cujo resultado esta apresentado na Tabela 13.

Tabela 13 - Teste estatistico de Shapiro-Wilk aplicado para testar a hipotese de distribuicao
normal dos residuos da curva analitica em solvente em estudo

. Valor Valor .
Teste Hipoteses Concluséo
calculado tabelado
A hipotese Ho ndo deve ser
L Ho: DN rejeitada. Logo, conclui-se
Shapiro-Wilk Ha: NDN 0,935 0,887 que o conjunto de dados

apresenta distribuicdo normal.

* DN: O conjunto de dados estudados possui distribuicdo normal.
DNN: O conjunto de dados estudado ndo possui distribuicdo normal.
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Com a aplicacdo do teste estatistico, entende-se que o conjunto de dados estudados, no
caso os residuos calculados para cada medigdo da curva analitica em solvente, apresenta
distribuicdo normal. A partir deste resultado, entende-se que o conjunto de dados apresenta
comportamento aleatorio, corroborando o resultado obtido com a analise visual do grafico de
dispersdo dos residuos. Com isso, a curva analitica apresenta linearidade satisfatoria de
acordo com o segundo critério utilizado para avaliar a linearidade.

Dito isso, conclui-se que o método de determinacéo de ferro total em agua apresenta

linearidade satisfatoria para a faixa de trabalho escolhida.

3.2.1.2 Limite de deteccdo e limite de quantificacao

Os limites de deteccdo e quantificacdo foram calculados para a curva analitica
preparada para estudo da linearidade, sendo a inclinacdo da curva analitica, a = 0,1509 (n=3),
utilizado nestes célculos. O desvio-padrdo da resposta do menor nivel de concentracdo
corresponde ao desvio-padrdo para as trés leituras da solucdo de concentracdo 0,60 mg/L. O

valor encontrado foi s = 0,0020. Sendo assim, os valores encontrados para os limites foram:

LD = 0,04 mg/L
LQ = 0,13 mg/L

Para a escolha da faixa linear de trabalho, tem-se como fator limitante para 0 menor
nivel de concentracdo da curva analitica o limite de quantificacdo calculado. A partir desse
valor determinado, conclui-se que a faixa de trabalho escolhida foi definida com valores
superiores ao LQ calculado e, consequentemente, trabalha com valores que sdo quantificaveis

com precisdo e exatidao aceitaveis.

3.2.1.3 Estudo de efeito matriz

A curva analitica em agua de torneira (curva analitica em matriz branca fortificada) foi
preparada na mesma faixa de trabalho da curva analitica em solvente; logo, os niveis de
concentracdo da curva sdo: 0,60 - 3,60 mg/L. Na Figura 13 estdo apresentadas as curvas

analiticas em solvente (a4gua deionizada) e em matriz branca fortificada (agua de torneira)
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obtida pelo procedimento analitico estudado a partir de leituras no Espectrofotdmetro UV-
VIS.

Figura 13 - Curva analitica em solvente e em matriz branca fortificada obtida pelo método de
determinacdo de ferro total em agua
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Conforme descrito na secdo 2.2.2 — Validacdo de método/Estudo de efeito matriz, trés
inclinacdes da curva analitica, a partir de trés leituras de cada nivel de concentracdo, foram
calculados para cada uma das curvas. Os resultados dos testes aplicados estdo apresentados na
Tabela 14.

Tabela 14 - Testes estatisticos aplicados para coeficientes angulares das curvas analiticas em
solvente (1) e em matriz branca fortificada (2)

. Valor Valor 3
Teste Hipoteses Concluséo
calculado tabelado
A hipotese Ho deve ser
rejeitada. Logo, conclui-se
Ho: 521 = 5% A
Teste F 23 19 que as variancias diferem
Ha: $%1 # 5%

estatisticamente.
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Tabela 14 - Testes estatisticos aplicados para coeficientes angulares das curvas analiticas em
solvente (1) e em matriz branca fortificada (2)

. Valor 5
Teste Hipoteses Valor tabelado Conclusao
calculado
A hipdtese Ho ndo deve ser
Teste t de Ho: a1 = & rejeitada. Logo, conclui-se
3,44 4,30 o
Student Ha: s # @ que as medias nédo diferem

estatisticamente.

Calculado pela planilha FRT-003-01 — Validacdo de método — Apéndice D

Com a aplicagéo do teste F, entende-se que as variancias dos conjuntos de inclinac6es
das curvas analiticas estudadas diferem estatisticamente. Com a aplicacdo do teste t de
Student para conjunto de dados cujas variancias sdo estatisticamente iguais, entende-se que a
média entre os conjuntos de inclinagdes das curvas analiticas estudadas ndo diferem
significativamente.

A partir desse resultado, entende-se que nao ha efeito matriz quando se compara curva
analitica preparada em solvente e em matriz branca fortificada. Desse modo, a matriz
estudada ndo interfere significativamente no resultado de medicdo obtido ao executar o
procedimento analitico em estudo.

Este estudo deve ser realizado com todos os tipos de matriz que o laboratério pretende

aceitar para realizar ensaios.

3.2.1.4 Veracidade, repetibilidade e precisao intermediaria

Os estudos de veracidade, repetibilidade e preciséo intermediaria foram realizados em
curva analitica em solvente. Na secdo 2.2.2 — Validagdo de método/Veracidade;
Repetibilidade; Precisdo intermediaria encontram-se as informagdes sobre cada um dos
estudos, as equacOes utilizadas e os critérios adotados para avaliagdo. Na Tabela 15 estdo os

resultados obtidos para cada um desses estudos.
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Tabela 15 - Resultados dos estudos de veracidade, repetibilidade e precisao intermediaria em
curva analitica em solvente

Precisao
Nivel de . N : I
B Veracidade (n = 6) Repetibilidade (n = 6) intermediéaria
concentracgéo
(n=18)
(mg/L)
% Recuperagéo DPR (%) DPR (%)
0,60 103 64 90 10 30 4 26
2,40 103 95 94 4 2 1 5
3,60 99 87 95 6 5 2 7

Calculado pela planilha FRT-003-01 — Validacéo de método — Apéndice D

De acordo com os critérios utilizados para avaliacdo das caracteristicas de desempenho
em estudo, tem-se que os resultados obtidos para veracidade e repetibilidade foram
satisfatorios, exceto para o nivel 0,60 mg/L, em que apresentou recuperacao e repetibilidade
insatisfatdrias no segundo dia de validacdo. Consequentemente, a precisao intermediaria para
esta concentracdao também obteve resultado insatisfatorio.

Como apenas o segundo dia apresenta valores discrepantes, entende-se que o0
experimento conduzido no segundo dia apresentou erros isolados. Conclui-se que o0s
resultados obtidos para as caracteristicas de desempenho avaliadas, de acordo com o
procedimento proposto para validacdo de método da Unidade Analitica, apresentaram-se
majoritariamente satisfatérios nas condi¢bes em que o estudo foi realizado.

Ressalta-se que a producdo de resultados confiaveis em estudos de validacdo de
métodos é assegurada pelo uso de materiais de referéncia certificados. Entretanto, como dito
anteriormente, os resultados sdo aqui avaliados com o0 objetivo de testar as etapas do
procedimento de validacdo e as respectivas funcionalidades, que, portanto, se apresentaram
satisfatorias com subsequente aprovacdo do procedimento gerencial PRG-002-01 — Validacao

de método.

3.2.2 Recebimento de item de ensaio: resultado e incerteza de medicéo

A Unidade Analitica recebeu um item de ensaio, a amostra-teste, para ser analisado
segundo o procedimento analitico estudado na validacdo de método. A Unidade Analitica ndo

se responsabilizou pela amostragem do mesmo e realizou analise critica do material recebido.
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O item de ensaio seguiu o fluxo de processos proposto para as atividades de
laboratério da Unidade Analitica, descrito na secdo 3.1.1 — Infraestrutura da Unidade
Analitica e fluxo de processos, e 0 procedimento elaborado para o processo de manuseio de
item de ensaio descrito no documento PRG-014-01 — Manuseio de itens de ensaio. Este item
foi recebido pela Unidade Analitica, analisado criticamente e, uma vez aprovado, codificado,
de modo que o cddigo atribuido a ele foi: AM-1910-001.

3.2.2.1 Ensaio do item AM-1910-001

Como processo de garantia da validade do resultado, foi proposto que 0s ensaios
realizados na Unidade Analitica sejam analisados em duplicata sempre que a quantidade de
material recebido permitir e nenhuma analise for comprometida. Neste caso, a quantidade de
material recebida foi suficiente para o ensaio em duplicata. Desse modo, as replicatas foram
preparadas e seguiram 0 mesmo procedimento analitico simultaneamente.

Além das replicatas, foi preparada uma curva analitica em solvente associada ao
ensaio em desenvolvimento e utilizada para calculo das concentracGes de ferro nas amostras.
O uso da curva analitica em solvente, em detrimento da curva analitica preparada na mesma
matriz da amostra recebida, é justificado pela divergéncia entre a matriz da amostra recebida e
a matriz utilizada no estudo de efeito de matriz na validacdo de método do procedimento
analitico, sendo a primeira dgua de lagoa de captacdo e a segunda, agua de torneira. A
divergéncia, por sua vez, é tolerada dado que o objetivo principal do trabalho é avaliar a
funcionalidade dos procedimentos propostos para processos tidos como essenciais e 0
recebimento de uma amostra-teste é etapa importante para tal objetivo. Ressalta-se,
novamente, que para um escopo de um SGQ devidamente implementado, sdo aceitas para
analise somente amostras cujas matrizes foram estudadas na validacdo do método pelo
laboratorio.

De acordo com o fluxo de processos apresentado na se¢do 3.1.1 — Infraestrutura da
Unidade Analitica e fluxo de processos, foram vinculados ao item de ensaio AM-1910-001
trés documentos: o registro da analise critica do item no momento que o mesmo foi recebido
pela Unidade Analitica; o registro do ensaio da amostra AM-1910-001, em versao impressa e
versdo eletrénica; e o relatorio de ensaio com o resultado obtido no ensaio a ser entregue ao

solicitante.



82

Os valores encontrados para cada replicata sdo avaliados de acordo com o valor
encontrado para o limite de precisdo, como discutido na se¢do 2.2.4 — Garantia da validade
do resultado/Ensaios replicados. Sendo assim, o desvio-padrdo do ensaio (s)) é igual a
0,0557, fornecendo um limite de preciséo (r) igual a 0,16.

A diferenca entre os valores encontrados para a replicata 1 (0,79 mg/L) e para a
replicata 2 (0,87 mg/L) é inferior ao limite de precisdo (r) para este ensaio. Logo, pelo critério
do limite de precisédo, as replicatas estdo aprovadas e o resultado deve ser dado pela média dos
resultados obtidos para cada uma delas. Sendo assim, o resultado do ensaio para o item AM-
1910-001 é 0,83 mg/L de ferro total.

3.2.2.2 Incerteza de medicao

O caélculo da incerteza de medigdo para ensaios de “Determinacdo de ferro total em
agua” segue a metodologia apresentada na segdo 2.2.3 — Incerteza de medig&o. Sendo assim, 0

primeiro passo foi a definicdo da equacdo do mensurando apresentada na Equacgéo 15:
C = ¢,.precisao [%] Equacédo 15

De acordo com a equagdo do mensurando, sdo fontes de incerteza para o resultado
obtido a concentracdo obtida a partir da curva analitica (co) e a precisdo do método. A
equacdo do mensurando foi definida com base no célculo do resultado obtido a partir da curva
analitica, sem demais fatores, uma vez que o procedimento analitico seguido para cada
replicata analisada € o mesmo de preparo da curva analitica.

A incerteza padréo da curva analitica (u(co)) € calculada a partir das Equagdes 16, 17 e
18:

1 - x
u(c, ) = = \]5 + -+ — Equacdo 16

Em que:
A: resposta medida para cada padrao;
B1: coeficiente angular da curva analitica;

BO: coeficiente linear;
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¢’: concentracdo média dos padrdes;
c: concentracao de cada padrdo;

n: numero total de medicdes;

Co. concentracdo da amostra analisada;

p: nimero medicgdes para determinar Co.

n o . 2
s = j=1l4; = (Bl = ¢; + BO)'] Equacédo 17

n—2

s: desvio-padréo residual da reta
n
SXX = Z(cj —c')? Equacdo 18
j=1

SxX: somatorio das diferencas quadraticas

A incerteza padrdo da precisdo (Uprec) € dada pelo desvio-padrdo relativo obtido pelo
estudo de precisdo intermediaria, no processo de validacdo de método. Para tanto, foi adotado
o0 desvio-padrao relativo do nivel de concentracdo 3,60 mg/L, uma vez que este foi 0 maior
valor entre os valores aprovados, entendendo-se que é o mais adequado para uso na incerteza
de medicdo por ter maior margem de variagao.

Sendo assim, tem-se que a incerteza padrdo da curva analitica para este ensaio €: u(Co)
= 0,009 mg/L; e a incerteza padréo para a precisdo é: Uprec = 0,0727.

A partir da incerteza padrdo de cada fonte de incerteza, deve-se calcular a incerteza
padrdo combinada. As fontes de incerteza sdo ndo correlacionadas e, como a equagdo do
mensurando apresenta, o resultado é dado pela multiplicacdo delas. Logo, para calcular a
incerteza combinada deve-se usar a Regra B apresentada na Equacdo 19:

2
u.=C (u(CO)) + (@)2 Equacéo 19

Co prec

Em que:
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C: concentragdo para a qual se calcula a incerteza de medicgéo (resultado final);
Co: concentracdo obtida pela curva analitica;

prec: precisdo do método = 1.

Os valores obtidos para C e co sdo iguais, uma vez que o valor da concentracdo
corresponde ao valor obtido pela curva analitica conforme apresentado pela Equagdo 15,
sendo a precisao do método igual a 1, e para o item de ensaio AM-1019-001 corresponde a

0,83 mg/L. Sendo assim, o valor encontrado para incerteza combinada foi: uc = 0,0610 mg/L.
A incerteza expandida (U) é calculada a partir da Equacéo 20.
U=ku, Equacéo 20

Em que:
k: fator de abrangéncia tabelado e funcéo do grau de liberdade efetivo e do nivel de confianca.

O fator de abrangéncia (k) é funcdo do grau de liberdade efetivo e do nivel de

confianca. O grau de liberdade efetivo é calculado conforme Equacédo 21.

uc

4 ~
(Ccolheo)* n (Cprecuprec) Equacéo 21

Yeo ﬁprec

Verf =

Em que:

Cco: coeficiente de sensibilidade em relagéo a co;

Corec: COeficiente de sensibilidade em relacéo a prec;

Uco: grau de liberdade para a regressdo = n-2, sendo n nimero de medic¢des independentes para
determinar a regresséo;

vprec: grau de liberdade para a precisdo = n-1, sendo n numero de medi¢6es independentes para

determinar a precisdo.

Os coeficientes de sensibilidade sdo derivadas parciais que descrevem a variagdo da

estimativa de saida (chamada de y) a partir de pequenas alteracdes nos valores das estimativas
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de entrada (chamada de x). Os célculos dos coeficientes de sensibilidade para a regresséo e
para a precisao estdo apresentados a seguir:

Coeficiente de sensibilidade cco Coeficiente de sensibilidade Cprec
_ac
CCO - aco aC

Cprec =

_ 0(c,.precisdo) W
feo ™ dc, _ 0(c,.precisdo)
Ceo = precisio Cprec = dprec
Cco =1 Cprec = Co

Para a regressdao, o numero de medi¢cdes independentes é 18, sendo 6 niveis de
concentracdo e 3 leituras para cada nivel. Dessa forma, o grau de liberdade da regresséo é 16.
Para a precisdo, o conjunto de dados para determinar o desvio-padrao relativo da precisao
intermediéaria é de 18 medicGes independentes. Logo, o grau de liberdade da precisdo é 17. A
partir desses célculos e informacdes, tem-se que o grau de liberdade efetivo (vet) € 18.

O fator de abrangéncia (k) é tabelado. O nivel de confianca adotado é 95%. Portanto,
para grau de liberdade efetivo igual a 18, a 95% de confianca, o fator de abrangéncia k é igual
2,10. Foi utilizada a Tabela G2 do ISO GUM (2008).

Portanto, a incerteza expandida calculada para este ensaio é 0,13 mg/L. A incerteza de
medicdo foi calculada pela planilha correspondente ao formulario técnico FRT-002-01 —
Determinacdo de ferro total em agua. Imagens da tela de calculo desta planilha estdo
apresentadas no Apéndice D.

O resultado é relatado conforme ilustrado abaixo:

myg

Para este ensaio, com a amostra-teste, a correta representagdo do mesmo com a
incerteza de medic&o calculada seria:

myg
C = 0,83 i 0,13 [T]
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3.2.3 Garantia da validade dos resultados

Os procedimentos de garantia da validade do resultado propostos para a Unidade
Analitica neste momento foram os ensaios replicados e a checagem de equipamentos. O
procedimento para aplicacdo de ensaios replicados foi demonstrado com o ensaio do item
AM-1910-001, apresentado na segdo 3.2.2 — Recebimento de item de ensaio: resultado e
incerteza de medicdo. O procedimento para checagem de equipamentos proposto também foi
testado, considerando que 0s processos de garantia da validade do resultado sédo tidos como

essenciais para a producao de resultados confiaveis.

3.2.3.1 Checagem de equipamentos

A checagem de equipamentos é um processo de garantia da validade do resultado que
tem como objetivo monitorar a resposta de equipamentos para medigdes criticas em
procedimento analitico. Assim, por meio da checagem, laboratdrios visam assegurar que
equipamentos utilizados em medi¢bes para producdo de resultados estdo operando em
condicdes adequadas de trabalho.

Uma vez que o procedimento para checagem de equipamento foi testado sem utilizar
materiais de referéncia certificados e sem ter os equipamentos envolvidos calibrados, os
resultados obtidos a partir da execucdo dos procedimentos foram analisados com o objetivo
principal de conhecer a resposta dos equipamentos utilizados para determinadas medigoes,
dentro das condicdes de realizacdo do estudo.

Para tanto, foram construidas cartas controle X-barra e R com os dados coletados para
cada equipamento, em cada condicdo, para facilitar a compreensdo das oscilagcbes das

respostas dos equipamentos. As cartas controle estdo apresentadas a seguir.

3.2.3.1.1 Balanca analitica

Para a balanca analitica, pode-se ver na Tabela 16 os principais parametros de todas as
cartas controle para todas as medicGes verificadas. Na Figura 14, estdo apresentadas as cartas
controle elaboradas para o peso 0,0100 g, uma vez que esta é a medicdo mais proxima do

valor a ser pesado de cloreto de ferro (I11) para preparo da solugdo estoque. Demais cartas
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controle da balanca analitica estdo disponiveis no Apéndice E, se¢do E.1 — Cartas controle da

balanca analitica.

Tabela 16 - Parametros das cartas controle da balanca analitica

Carta X-barra CartaR
Peso ]
. o Amplitude

verificado | Média LC LSC LIC i LC LSC LIC
média

0,5000 g 0,4970 0,4970 10,4971 0,4968 0,0001 0,0001 0,0003 0,0000
0,1000 g 0,1063 0,1063 0,1064 0,1061 0,0001 0,0001 0,0004 0,0000
0,0500 g 0,0508 0,0508 0,0510 0,0506 0,0002 0,0002 0,0004 0,0000
0,0200 g 0,0201 0,0201 10,0202 0,0199 0,0002 0,0002 0,0005 0,0000
0,0100 g 0,0105 0,0105 0,0106 0,0103 0,0002 0,0002 0,0005 0,0000

Figura 14 - Cartas controle X-barra (a) e R (b) para checagem da balanca analitica no peso
0,0100g
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1 3 5 7

0,0100 0,0000
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0,0004

0,0003

Média das medicdes (g)
Amplitude das medicBes (g)

Fonte: Excel ®

Observando as cartas controle apresentadas acima, é possivel notar que a maior parte
das médias das respostas obtidas para as pesagens se manteve entre os limites de controle.
Para a carta R, as amplitudes (diferencas entre os extremos de uma medi¢do) também se
mantiveram, na grande maioria, entre os limites de controle. Nota-se ainda que pontos fora
dos limites de uma carta apresentam comportamento similar na outra carta, podendo um
justificar o outro e, por sua vez, serem justificados por erros isolados de alguma medicéo. As

cartas controle para demais pesos verificados apresentam comportamento semelhante.
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Sobre os valores obtidos, tem-se que os limites de controle séo bastante rigidos. Além
disso, medias de medicOes fora do limite de controle distanciaram-se da média por pequenas
diferencas. O mesmo pode ser dito das amplitudes, sendo que as médias obtidas para as
amplitudes calculadas (LC das cartas R) foram satisfatoriamente baixas.

Diante disso, entendeu-se que a balanca analitica utilizada pelo laboratorio oferece
resultados de medigdo satisfatorios, operando satisfatoriamente dentro das condi¢cdes em que
o0 estudo foi realizado. Como os pesos de verificagdo utilizados ndo possuem certificado de
calibracdo, a analise é restrita a precisdo, apresentando valores coerentes entre um mesmo

grupo de medic&o, sem ser possivel concluir sobre exatiddo e rastreabilidade.

3.2.3.1.2 Micropipetas

Foram monitoradas as duas micropipetas utilizadas nas atividades de laboratério da
Unidade Analitica: uma com medic¢des de volume entre 10 e 100 pL e outra com medicdes de
volume entre 100 e 1000 pL. Na Tabela 17, estdo apresentados os principais parametros de
todas as cartas controle para as micropipetas, calculados a partir do volume. Na Figura 15,
estdo apresentadas as cartas controle elaboradas para o volume 500 pL, sendo este o volume
medido para o regente 1-10-fenantrolina no procedimento analitico implementado. Demais
cartas controle das micropipetas estdo disponiveis no Apéndice E, secdo E.2 — Cartas

controle das micropipetas.

Tabela 17 - Par@metros das cartas controle das micropipetas calculados a partir do volume

Volume Carta X-barra CartaR
verificado (uL) | Média LC LSC LIC | Rmédia LC LSC LIC

Micropipeta 10-100 pL

10 13 13 13 13 0,0014 00014 0,0037  0,0000

50 52 52 52 52 0,0021 00021 0,0053 0,0000

100 102 102 102 102 0,0021 00021 0,0055 0,0000
Micropipeta 100-1000 puL

100 102 102 102 102 0,0061 00061 0,0157 0,0000

500 501 501 501 501 0,0053 00053 0,0136 0,0000

1000 1000 1000 1000 1000 | gogsp  0,0050 0,0129 0,000
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Figura 15 - Cartas controle X-barra (a) e R (b) para checagem da micropipeta 100-1000 pL no
volume central (500 pL)
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Fonte: Excel ®

Assim como os limites calculados para as cartas controle da balanca analitica, os
limites calculados para as cartas controle das micropipetas apresentaram pequena margem de
diferenca entre eles, tornando o critério bastante rigido. Aliado a esse fato, pode-se observar
que, para todos os volumes verificados das duas micropipetas monitoradas, as médias obtidas
para as medicGes diferiram bastante entre si. Assim, as linhas dos limites central, superior e
inferior se sobrepdem nas cartas controle X-barra para todos os volumes estudados, ndo sendo
possivel distingui-los.

Ao observar os dados da carta, verifica-se que as médias das medicdes estavam fora
do limite de controle e distantes do valor esperado; logo, as micropipetas ndo tiveram bom
desempenho quando se trata de exatidao de medicgoes.

As informacdes fornecidas pela analise da amplitude das medices corroboram com
a divergéncia obtida entre as médias e com o distanciamento destas da area entre os limites
de controle: os valores de amplitude entre as medig¢des sdo altos, incluindo as médias obtidas
para limite central das cartas R. Isso significa que para uma mesma medicao, a micropipeta
forneceu valores distintos, de modo que suas medi¢des ndo se mostraram precisas.

Para o procedimento analitico estudado, os problemas de exatiddo e precisdo
apresentados pelas micropipetas s@o criticos para o preparo dos niveis de concentracdo das
curvas analiticas. Para os volumes de reagente ndo sdo criticos, uma vez que todos 0S
volumes utilizados no procedimento foram estipulados considerando excesso significativo.

Diante disso, em um SGQ devidamente implementado, recomenda-se a abertura de uma néo
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conformidade a fim de investigar os problemas apresentados pelo equipamento e apresentar

acOes que possam soluciona-los.

3.2.3.1.3 Medidor de pH

Para o medidor de pH, na Tabela 18 estdo apresentados os principais parametros de
todas as cartas controle para 0 medidor de pH. Na Figura 16, estdo apresentadas as cartas
controle elaboradas para o valor de pH 7,00. Demais cartas controle da balanca analitica estdo
disponiveis no Apéndice E, se¢do E.3 — Cartas controle do medidor de pH.

Tabela 18 - Pardmetros das cartas controle do medidor de pH

Carta X-barra CartaR
Valor de _
o Amplitude
pH Média LC LSC LIC o LC LSC LIC
média
4,00 4,06 4,06 4,13 3,98 0,07 0,07 0,18 0,00
7,00 7,03 7,035 7,08 6,98 0,05 0,05 0,12 0,00
9,00 8,92 8,92 8,95 8,89 0,03 0,03 0,07 0,00

Figura 16 - Cartas controle X-barra (a) e R (b) para checagem do medidor de pH no valor de

pH 7,00
(@) (b)
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Fonte: Excel ®

Sobre as cartas controle elaboradas para 0 medidor de pH, observa-se que as médias e
as amplitudes das medicdes se mantiveram dentro dos limites de controle. Entretanto, os

valores obtidos para as amplitudes foram altos, resultando em uma média alta, o que permitiu
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que os limites superior e inferior se distanciassem e a area de controle fosse maior que nos
casos vistos acima. Pode-se dizer que o equipamento ndo foi preciso, embora tenha sido
exato.

Tendo em vista o uso do medidor de pH no procedimento analitico (apenas medicéo
do valor de pH da solucdo tampdo), entende-se que 0 equipamento apresentou
desenvolvimento satisfatorio, embora recomende-se fortemente que monitoramentos
envolvendo solucBes tampdo padrdo, de preferéncia materiais de referéncia certificados,

sejam realizados, além da propria calibracdo do equipamento.

3.2.3.1.4 Espectrofotdmetro
Para a espectrofotometro UV-VIS, estdo apresentados, na Tabela 19, os principais
parametros da carta controle para verificagdo do espectrofotometro. A carta controle

elaborada para o comprimento de onda 375 nm esta apresentada na Figura 17.

Tabela 19 - Pardmetros das cartas controle do espectrofotdmetro

Carta X-barra CartaR
Média LC LSC LIC R média LC LSC LIC

Leitura

375nm | 0,8007 0,8007 0,8240 0,7774 | 0,0228 0,0228 0,0587 0,0000

Figura 17 - Cartas controle X-barra (a) e R (b) para checagem do espectrofotdmetro no
comprimento de onda 375 nm
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Tendo em vista que o valor esperado de absorbancia para o comprimento de onda
monitorado era 0,9872 UA, observa-se que a média obtida para as medi¢Bes ndo é téo
préxima do valor esperado e a amplitude alcanca valores altos para o tipo de medicao
realizada. Logo, tem-se que as medicbes do espectrofotdbmetro ndo se mostraram precisas,
nem exatas, sugerindo que um plano de acdo para verificagdo deste equipamento deve ser
elaborado.

Embora o equipamento tenha sido utilizado para fazer medi¢Ges criticas no
procedimento analitico, o resultado final do ensaio foi dado a partir da curva analitica
preparada no mesmo dia de ensaio da amostra. Como a curva analitica é preparada a partir de
da média de trés medicdes para cada nivel de concentracdo e o analito é quantificado também
pela média de trés medicgdes, acredita-se que o erro quanto a precisdo do equipamento tenha
sido suprimido. Recomenda-se a elaboracdo de um plano para este equipamento que envolva
medicBes confidveis e rastredveis, com uso de materiais certificados, para o controle do
mesmo, uma vez que os resultados das medicBes deste equipamento sdo criticos para o
procedimento analitico estudado.

De forma geral, ao analisar as cartas controle obtidas para todos 0s equipamentos
monitorados, é possivel observar que a dispersdo entre as medicOes é grande e pontua-se que
este ndo é o comportamento recomendado para as respostas dada por esses equipamentos. A
causa dessa disposicdo das medicGes pode estar diretamente relacionada a falta de calibracéo
destes equipamentos e de um plano de manutencdo dos mesmos. Ressalta-se, novamente, a
importancia de tais processos, incluindo o uso de material adequado para procedimentos de
checagem, como material de referéncia certificado, para o correto atendimento ao requisito
6.5 — Rastreabilidade metroldgica e as implicagdes decorrentes das respostas obtidas por

estes equipamentos para a confiabilidade dos resultados emitidos pelo laboratorio.

3.3 DISCUSSAO

O conceito Unidade Analitica consiste em um projeto que visa a estruturagdo de um
laboratdrio cuja atividade principal se resume a atividade de prestagdo de servico em analises
quimicas, a fim de atender demandas da comunidade interna e externa ao ambiente
universitario. O projeto prevé que este laboratorio esteja instalado no Departamento de
Quimica da Universidade Federal de Vigosa.
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O funcionamento do laboratério idealizado possui uma rotina estabelecida e, como
este laboratorio sera responsavel pela emissdo de dados que podem ser utilizados para
tomadas de decisdo importantes, torna-se necessario e responsavel a gestdo e o controle de
suas atividades. Nesse sentido, foi escolhido o Sistema de Gestdo da Qualidade proposto pela
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 para que se pudesse gerir as atividades de laboratério, bem
como comprovar a competéncia técnica da Unidade Analitica.

Entretanto, o laboratério ainda ndo se encontra em operacéo. Este trabalho preocupou-
se em criar a base para a implementacdo do SGQ, descrevendo em seus procedimentos a
rotina que se espera para a Unidade Analitica e a forma como 0s processos devem acontecer
no contexto no qual o laboratério estd inserido, pautados na garantia da qualidade dos
resultados produzidos.

Os documentos necessarios para atender a requisitos da norma foram elaborados. Uma
ressalva importante a ser pontuada é que todos os processos foram elaborados para serem
implementados conforme descritos e seus procedimentos foram escritos como se estivesse
descrevendo a rotina real em operacdo. Contudo, estd claro para todos os envolvidos no
projeto que as descricdes feitas nestes documentos podem ser alteradas a medida que o
laboratério entrar em operacdo, a fim de ajustar-se melhor a rotina implementada e ter
processos condizentes e consistentes com o que de fato é realizado. Salienta-se que seja
possivel que algumas defini¢cdes propostas no trabalho apresentem falhas quando em operagédo
e necessitem aprimoramento, ndo sendo definitivas e imutaveis e sim adaptaveis de acordo
com as exigéncias.

Além da elaboracao de todos os documentos, como foi apresentado na se¢do 3.2 - Item
de ensaio recebido e processos essenciais para a producdo de resultados confiaveis,
determinados processos que estdo diretamente relacionados com a confiabilidade do resultado
fornecido tiveram seus procedimentos propostos testados. O intuito, além de permitir criticar
0 procedimento e demais documentos elaborados, foi estabelecer a rotina de procedimentos
essenciais para a producdo de resultados confidveis e rastreaveis, mesmo sem todos 0s

recursos necessarios para pleno atendimento das exigéncias da referéncia normativa.

3.3.1 Infraestrutura e requisitos de estrutura

Esté previsto que, em um primeiro momento, a Unidade Analitica entrara em operacéao

com o espaco fisico disponivel para desenvolvimento de suas atividades em sua condicdo
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atual, ou seja, sem as alteragdes propostas. Entende-se o risco envolvido em ndo ter o espaco
adaptado ao processo, especialmente quando se diz respeito ao isolamento das atividades da
Unidade Analitica. Entretanto, também se compreende as dificuldades de alteracdo do espaco
e a necessidade de que o0 projeto comece a se desenvolver para que se tenha a possibilidade de
implementacdo de melhorias.

O procedimento analitico estudado neste trabalho foi escolhido com o objetivo de
testar procedimentos elaborados para 0 SGQ da Unidade Analitica. Ndo necessariamente este
procedimento analitico fard parte do conjunto de analises prestadas pela Unidade Analitica.
As andlises que serdo realmente oferecidas terdo seus procedimentos analiticos submetidos
aos processos estudados neste trabalho, atentando-se para as ressalvas quanto ao requisito 6.5
— Rastreabilidade metroldgica. Neste cenario, entende-se que o préximo procedimento
analitico estudado sera aquele que tenha demanda no ambiente interno da UFV, desde que a
Unidade Analitica possua 0s recursos técnicos necessarios para executa-lo, de modo que o
conjunto de atividades oferecido sera construido a medida que o projeto se desenvolva.

3.3.2 Elaboragdo dos documentos

Os documentos da Unidade Analitica foram elaborados conforme apresentado na
secdo 3.1.3 — Documentacdo do Sistema de Gestdo da Qualidade da Unidade Analitica. A
ordem de elaboracéo seguida foi: o primeiro documento elaborado foi aquele que tratava da
elaboracdo e gestdo de documentos e do armazenamento e gestdo de informacgdes, 0 PRG-
001-01 - Controle de documentos e gestdo da informacao.

Apbs este documento, foi elaborado o procedimento de validacdo de método, o PRG-
002-01 - Validagdo de método. A partir deste documento, iniciaram-se as atividades de
validagéo do procedimento analitico em estudo. Com isso, tornou-se necessaria a elaboragao
de procedimentos técnicos envolvendo o preparo de solugGes, uso de equipamentos e do
préprio procedimento analitico. Além dos procedimentos, elaborou-se também os formularios
técnicos para registro do preparo de solucfes e dos dados gerados pelos ensaios do processo
de validacéo de método.

Vale ressaltar que a elaboracdo dos formularios técnicos nesse momento foi
fundamental para a funcionalidade e, consequentemente, melhoria dos mesmos. Uma vez que
estavam envolvidos nos processos cujos procedimentos foram testados ao longo do trabalho,

foi possivel que correcdes fossem realizadas prontamente. Espera-se que situagdes
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semelhantes (identificar a melhoria e corrigir do documento prontamente) acontecam quando
o0s processos forem implementados a partir do inicio das operagdes da Unidade Analitica.

Concluindo esses documentos, seguiu-se para a elaboracdo dos demais documentos
dos processos indicados no circulo lilds, da representacdo apresentada no Apéndice 1, secdo
A.l - Representacdo grafica da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 com indicacdo dos
requisitos. Sendo assim, foram elaborados os documentos: PRG-005-01 - N&o conformidade
e trabalho ndo conforme, PRG-006-01 - AcGes corretivas e acdes preventivas, PRG-008-01 -
Auditoria interna, PRG-009-01 - Andlise critica pela geréncia, PRG-010-01 - Atendimento ao
cliente e reclamagdes e PRG-012-01 - Gestdo de risco e oportunidade.

Além dos procedimentos gerencias, foram elaborados os formularios gerencias que
tém como objetivo registrar as atividades descritas por estes procedimentos, de acordo com as
exigéncias da norma. Os formularios foram elaborados concomitantemente aos procedimentos
com que estavam relacionados, uma vez que o vinculo entre eles € bastante claro.

Apo6s a descricdo destes processos, foram elaborados os procedimentos sobre os
requisitos de recursos, identificados na cor azul na representacdo apresentada no Apéndice 1,
secdo A.1l. Foram elaborados os procedimentos: PRG-007-01 - Aquisicdo de produtos e
servigos providos externamente, PRG-015-01 - Manuseio de equipamentos, PRG-013-01 -
Controle de instalacOes e condi¢des ambientais, PRG-016-01 — Pessoal. Simultaneamente a
elaboracdo do procedimento sobre pessoal, foi elaborado o termo de imparcialidade e
confidencialidade.

Novamente, os formularios gerenciais foram elaborados concomitantemente aos
procedimentos com que estavam vinculados.

Com os procedimentos de recursos elaborados, iniciou-se a elaboracdo dos
procedimentos que atendem aos requisitos de processos. Foram elaborados os documentos:
PRG-011-01 - Analise critica de pedidos, propostas e contratos e PRG-014 - Manuseio de
itens de ensaio.

A partir da descri¢do do manuseio de itens de ensaio, foi elaborado o registro técnico
para ensaios segundo o procedimento analitico validado. Vale ressaltar que a elaboragdo do
registro se deu apds a conclusdo do processo de validacdo do procedimento analitico. O
registro técnico foi elaborado em planilhas Excel, sendo que cada um tem uma aba destinada
ao relatorio de ensaio. Assim, as instrucdes para 0 modo correto de emissdo de resultados foi

descrito no procedimento PRG-017-01 - Emisséao de resultados.
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Com o procedimento analitico validado, definiu-se o procedimento a ser utilizado pela
Unidade Analitica para célculo da incerteza de medicéo de seus resultados com a escrita do
PRG-003-01 - Incerteza de medicéo. Por ultimo, foi elaborado o PRG-004-01 - Garantia da
validade de resultados com os procedimentos de garantia da validade do resultado adotados
pela Unidade Analitica. Apds a elaboragdo desse documento, os procedimentos nele descritos
puderam ser implementados, repetindo a dindmica de aplicacdo e melhoria dos documentos.

Os procedimentos e os formularios que dizem respeito aos processos centrais
vinculados a atividade de laboratorio propriamente dita, envolvidos no fluxo de processos,
também puderam ser avaliados e tiveram melhorias implementadas a fim de torna-los o mais
funcional possivel.

Por fim, foi elaborado o Manual da Qualidade com informacdes sobre a estrutura da
Unidade Analitica e apontando os requisitos que cumprem a norma com 0S respectivos
documentos. O Manual da Qualidade, para cada procedimento gerencial ou técnico, deixa
claro quais séo os formularios vinculados e, por se apresentar como um guia do SGQ, optou-
se por sua elaboracdo mesmo ndo sendo mais exigido pela versdo publicada em 2017 da
ABNT NBR ISO/IEC 17025.

Na Figura 18, esta apresentada uma esquematizacdo da ordem de elaboracdo dos
documentos utilizando os itens que compdem a representacao grafica da norma, de forma a
correlacionar a ordem de elaboragcdo dos documentos/implementacdo dos requisitos com as
exigéncias da norma.

A ordem de elaboracdo dos documentos seguida neste trabalho foi avaliada como
satisfatoria diante do objetivo do trabalho: criar uma base para a implementacdo de um SGQ
segundo a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. A elaboracdo dos documentos teve como
intuito principal o mapeamento dos processos que serdo executados pelo laboratério quando o
mesmo estiver em operacdo e o alinhamento destes com as exigéncias da referéncia
normativa.

A elaboracdo dos documentos aconteceu simultaneamente aos testes de procedimentos
considerados essenciais para a producdo de resultados rastredveis. Esta dindmica mostrou-se
muito positiva, ao considerar que os testes de procedimentos vinculados a operagdes técnicas
contribuiram diretamente para identificar quais documentos técnicos seriam necessarios e
construcdo destes documentos de modo funcional.

Portanto, a ordem de elaboragcdo dos documentos apresentada mostrou-se um ponto de

partida eficaz para um laboratdrio que almeja a devida implementacéo de um SGQ segundo a
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referéncia normativa citada e o pleno atendimento a todos os requisitos da norma, criando

uma rotina, em que o laboratdrio possa se pautar, condizente com a garantia da qualidade.

Figura 18 - Ordem de elaboracdo dos documentos
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Fonte: A autora

3.3.3 Processos essenciais para producao de dados confiaveis

Os processos considerados essenciais para producdo de dados confiaveis cujos
procedimentos foram testados sdo: validacdo do metodo, calculo da incerteza de medicéo e
garantia da validade do resultado, mais especificamente ensaios replicados e checagem de
equipamentos.

A ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 possui requisito de recursos que aborda a
rastreabilidade metrolégica das medicGes do laboratério (Requisito 6.5 — Rastreabilidade
metrologica). O requisito prevé o uso de equipamentos calibrados e materiais de referéncia
certificados (MRC), de modo que seja estabelecida a rastreabilidade metroldgica de seus
resultados de medicao, ou seja, garantir que o resultado seja relacionado, por meio de uma

cadeia ininterrupta e documentada de calibragdes, a uma referéncia apropriada.
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Embora tenha ficado claro ao longo do trabalho que a Unidade Analitica ainda ndo
possui equipamentos calibrados e néo utiliza MRC, e, portanto, ndo atende ao requisito 6.5 —
Rastreabilidade metrologica, compreende-se a importancia fundamental do mesmo e a
imperativa necessidade de atendé-lo. Os procedimentos testados foram elaborados com a
perspectiva de absorver a calibracdo de equipamentos e o uso de MRC & medida que forem
implementados.

Assim, os MRC irdo substituir as solucdes estoque preparadas no préprio laboratério
nos procedimentos de validacdo de método. Além disso, MRC também serd utilizado em
procedimentos de checagem de equipamentos, que assim irdo verificar, de fato, se 0s
equipamentos estdo operando em condi¢des adequadas. Estes equipamentos, por sua vez,
serdao devidamente calibrados com obtencéo dos certificados de calibracéo.

O procedimento de incerteza de medicdo prevé o calculo da incerteza padrdo de fontes
de incerteza vinculadas a medicOes fornecidas por equipamentos a partir dos certificados de
calibracdo fornecidos (incerteza tipo B) e sera aprimorado a partir do momento que 0
laboratdrio dispuser destas informacdes.

Entende-se, portanto, que a medida que a Unidade Analitica estiver em operacao,
melhorias serdo realizadas em seus processos, incluindo a execucdo de um plano de
calibragdo de equipamentos e a aquisicdo de materiais de referéncia certificados, necessarios
para o pleno atendimento do requisito 6.5 e para assegurar a rastreabilidade e confiabilidade

dos dados produzidos.
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4 CONCLUSAO

Este trabalho teve como objetivo criar a base para a implementacdo de um Sistema de
Gestao da Qualidade (SGQ) segundo os requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, em
um laboratério de Quimica Analitica que ainda se encontra em fase de estruturacdo. O
laboratério tem como objetivo a prestacdo de servico na area de andlises fisico-quimicas,
caracterizando-se como um laboratorio de ensaio.

Os resultados obtidos no trabalho comprovam que nesta fase de estruturacao é possivel
definir o fluxo de processos e 0 mapeamento de processos segundo a referéncia normativa
escolhida, a fim de que a rotina a ser implementada quando o laboratorio estiver em operacao
seja pautada na garantia da qualidade e producéo de resultados confiaveis.

A documentacdo que compde o SGQ foi elaborada, de modo que 0s processos
mapeados foram descritos em procedimentos e os formulérios, necessarios para registro de
evidéncia objetiva da execucdo dos procedimentos, elaborados conforme as demandas dos
processos e exigéncias da referéncia normativa.

Além do mapeamento, processos tidos como essenciais para a producdo de resultados
confidveis tiveram seus procedimentos testados dentro das condicdes e recursos disponiveis
para a execucdo do trabalho. Mesmo sem atender plenamente aos requisitos da norma, 0s
testes destes procedimentos mostraram-se positivos e que € possivel incorporar a rotina de
laboratdrios que almejam a devida implementacdo do SGQ procedimentos de garantia da
qualidade. Todavia, compreende-se a necessidade de que melhorias sejam incorporadas aos
processos, para cumprimento das exigéncias da referéncia normativa e producéo de resultados
que sejam rastreaveis e confiaveis.

Compreende-se também que ajustes serdo necessarios aos procedimentos propostos a
medida que os processos forem implementados, tanto quanto a funcionalidade quanto a
fidelidade com a real execucdo dos processos. Estes ajustes sdo interpretados como acgdes de
melhoria continua e corroboram a dinamicidade proposta pela referéncia normativa para o
SGQ, assumindo, desde sua origem, postura de analise critica.

A partir dos resultados alcangados, portanto, conclui-se que a criagdo da base para a
implementagdo de um SGQ segundo a norma citada em um laboratério que ainda néo se
encontra em operag&o é possivel, ressaltando, especialmente, o intuito de alinhar a rotina a ser

implementada no laboratério em operagdo as demandas do SGQ e da referéncia normativa.
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5 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Para trabalhos futuros, considerando que o laboratorio ainda ndo esteja em operacao,
sugere-se uma auditoria interna do material elaborado para avaliacdo, especialmente, dos
procedimentos gerenciais e a funcionalidade dos respectivos formulérios gerenciais.

O banco de dados elaborado no programa Access, identificado como o formulario
gerencial FRG-022-01 — Recursos consumiveis e equipamentos, seja melhorado para que
fiqgue mais dindmico e cumpra, efetivamente, a ideia inicial pensada para o programa:
atualizar, a cada novo registro, os recursos disponiveis do laboratério e manter registrado as
informacdes sobre os equipamentos, incluindo histdrico de calibracéo.

Algumas planilhas de registros, como a planilha utilizada para validacdo de método
(FRT-003-01 — Validacdo de método) e as planilhas utilizadas para checagem de
equipamentos (FRG-021-01 — Checagem de equipamentos), embora ja estejam funcionais,
podem ser ainda mais automatizadas para situagdes um pouco distintas daquelas ja
registradas. Além disso, a complexidade de alguns procedimentos gerenciais pode ser elevada
a medida gue os processos sao implementados.

Sugere-se que seja realizado um levantamento de custo da implementagdo de um
Sistema de Gestdo da Qualidade segundo a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, bem como de
sua manutencéo e da acredita¢do junto a CGCRE do INMETRO.

Por fim, sugere-se que novos procedimentos analiticos, mais alinhados as demandas
internas da UFV, sejam incorporados ao Sistema de Gestdo da Qualidade e validados segundo

0 procedimento em vigéncia no sistema.
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APENDICE A - SISTEMA DE GESTAO DA QUALIDADE E ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

A.1 — Representacao grafica da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 com indicacao dos requisitos

Andlise critica de
pedidos, propostas e
contratos Validaca
l domeétodo

Garantia da validade
dosresultados

Manuseio de itens: recepgio,
andlise critica, preparo,
armazenamento e descarte.

Registros técnicos

Emissao de
resultados

Imparcialidade ¢ confidencialidade

Fonte: A autora.
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A.2 — Lista mestra dos documentos do SGQ
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Centro de Ciéncias Exatas LM-001-01
UNIDADE Departamento de Quimica — —
LABPIM — LANAQUA — LAQUA Revisdo | Pagina 1 de
ANALITICA Unidade Analitica 01 132

Lista Mestra: Controle de documentos

OBJETIVO
Esta Lista Mestra tem como objetivo listar todos os documentos do Sistema de Gestdo da

Qualidade da Unidade Analitica e qual a versdo que estd em vigor, devendo, portanto, ser
atualizada sempre que novas versdes de documentos forem emitidas.

LISTA MESTRA

- Data da . Localizagéo
Cadigo do o Copia -
Nome do documento altima : da copia
documento . impressa | .
revisdo impressa
MANUAL DA QUALIDADE
Manual da Qualidade MQ-001-01 05/11/2019 Né&o Né&o se aplica

PROCEDIMENTOS GERENCIAIS

Controle de documentos e

« . N PRG-001-01 08/05/2019 Néo N&o se aplica
gestdo da informacéo

Validacéo de método PRG-002-01 25/06/2019 Né&o N&o se aplica
Incerteza de medigao PRG-003-01 27/09/2019 Né&o N&o se aplica
Garantia da validade de PRG-004-01 | 18/10/2019 | N&o | Néo se aplica
resultados

N&o conformidade e trabalho
ndo conforme

Ac0es corretivas e agdes
preventivas

Aquisicdo de produtos e

PRG-005-01 13/09/2019 Néo N&o se aplica

PRG-006-01 17/09/2019 Néo Né&o se aplica

servigos providos PRG-007-01 10/10/2019 Nao Na&o se aplica
externamente

Auditoria interna PRG-008-01 12/09/2019 Nao Na&o se aplica
Anélise critica pela geréncia PRG-009-01 12/09/2019 Né&o N&o se aplica
Atendimento ao cliente e

reclamagdes PRG-010-01 08/10/2019 Néo Né&o se aplica

Analise critica de pedidos,

PRG-011-01 09/10/2019 Né&o N&o se aplica
propostas e contratos

Elaborado por | Anna Luisa R. Miguel Data da elaboracdo 15/10/2019

Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 21/10/2019

Aprovado por | André Fernando de Oliveira Data da aprovacéo 31/10/2019
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Lista Mestra: Controle de documentos
Gestéo de risco e oportunidade | PRG-012-01 23/09/2019 Né&o Né&o se aplica
Controle de instalactes e PRG-013-01 | 17/09/2019 | N&o | Néose aplica
condicdes ambientais
Manuseio de itens PRG-014-01 07/10/2019 Néo Né&o se aplica
Manuseio de equipamentos PRG-015-01 24/09/2019 Néo Né&o se aplica
Pessoal PRG-016-01 01/10/2019 Né&o Né&o se aplica
Emisséo de resultados PRG-017-01 15/10/2019 Né&o Né&o se aplica
FORMULARIOS GERENCIAIS
Acdo corretiva FRG-001-01 17/09/2019 Né&o Né&o se aplica
Acdo preventiva FRG-002-01 17/09/2019 Né&o N&o se aplica
Auditoria interna FRG-003-01 12/09/2019 Néo Né&o se aplica
Reuniao de analise criticapela | oG 004-01 | 12/09/2019 | Nao | Nao se aplica
geréncia
Cadastro de pessoal FRG-005-01 01/10/2019 Né&o Né&o se aplica
Metas para treinamentos FRG-006-01 01/10/2019 Né&o N&o se aplica
Solicitacdo de treinamentos FRG-007-01 01/10/2019 Néo Né&o se aplica
Treinamentos realizados FRG-008-01 01/10/2019 Néo Né&o se aplica
N&o conformidade FRG-009-01 13/09/2019 Néo N&o se aplica
Trabalho ndo conforme FRG-010-01 13/09/2019 Né&o Né&o se aplica
Reclamacdes FRG-011-01 08/10/2019 Né&o N&o se aplica
Feedback de cliente FRG-012-01 08/10/2019 Néo N&o se aplica
Aquisicao planejada de FRG-013-01 | 10/10/2019 | N&o | Néo se aplica
produtos e servicos
Aquisicao nao plangj .
uisi¢ao ndo planejada de FRG-014-01 | 09/10/2019 | Nao | Néo se aplica
produtos ou servigcos
formi .
Conformidade doproduto o | oG 015.01 | 0911022019 | Nao | Nao se aplica
Servigo
Banco de fornecedores FRG-016-01 10/10/2019 Nao Na&o se aplica
Anali iti i .
nalise critica de pedidos e FRG-017-01 | 09/10/2019 | N&o | Néo se aplica
propostas
Proximo a
cada
Condicges ambientais FRG-018-01 | 17/09/2019 | Sim (¥) | Sauipamento
de medicao
das
condigdes.
Elaborado por | Anna Luisa R. Miguel Data da elaboracdo 15/10/2019
Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 21/10/2019
Aprovado por | André Fernando de Oliveira Data da aprovacao 31/10/2019
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Lista Mestra: Controle de documentos
Gestdo de risco FRG-019-01 23/09/2019 Né&o Né&o se aplica
Impresso
Termo de imparcialidade FRG-020-01 01/10/2019 Sim para cada
colaborador.
Proximo a
. . d
Checagem de equipamentos FRG-021-01 18/10/2019 | Sim (*) _ca a
equipamento
monitorado.
Recursos consumivels ¢ FRG-022-01 | 23/10/2019 | Nio | Néose aplica
equipamentos
PROCEDIMENTOS TECNICOS
Pasta de PRT
Determinacio de Fe?* em &gua PRT-001-01 08/07/2019 Sim para métodos
na bancada
< Pasta de PRT
rSnOI/uf 40 de sulfato ferroso 100 PRT-002-01 06/08/2019 Sim para solugdes
g na bancada
« . Pasta de PRT
3‘;';5‘30 de 1,10-fenantrolina | - oor 03-01 | 06/08/2019 | Sim | para solucdes
’ na bancada
« « Pasta de PRT
?g;?f%o 1t e;\r/?pao acetato de PRT-004-01 06/08/2019 Sim para solugdes
’ na bancada
x - o Pasta de PRT
f’n%';j‘iao degcido cloridricol | por 00501 | 06/08/2019 | Sim para solucdes
na bancada
Pasta de PRT
Balanca analitica SHIMADZU | PRT-006-01 | 04/06/2019 | Sim para
equipamentos
na bancada
Pasta de PRT
Micropipetas monocanal de para
volume variavel PRT-007-01 04/06/2019 Sim equipamentos
na bancada
Elaborado por | Anna Luisa R. Miguel Data da elaboracdo 15/10/2019
Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 21/10/2019
Aprovado por | André Fernando de Oliveira Data da aprovacéo 31/10/2019
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Lista Mestra: Controle de documentos

Pasta de PRT
Agitador magnético com PRT-008-01 | 04/06/2019 | Sim para
aquecimento Solab equipamentos
na bancada
Pasta de PRT
para
equipamentos
na bancada
Pasta de PRT
Espectrofotdmetro UV-VIS e PRT-010-01 04/06/2019 Sim . para
software equipamentos
na bancada
Pasta de PRT
para
equipamentos
na bancada
Pasta de PRT
PRT-012-01 16/09/2019 Sim para métodos
na bancada
Pasta de PRT
PRT-013-01 06/08/2019 Sim para solugdes
na bancada

pHmetro LAB1000 PRT-009-01 04/06/2019 Sim

Chapa de aquecimento PRT-011-01 04/06/2019 Sim

Determinacdo de ferro total em
agua

Solucdo de cloreto férrico 100
mg/L

Pasta de PRT
PRT-014-01 06/08/2019 Sim para solugdes
na bancada

Solucéo de cloridrato de
hidroxilamina

Pasta de PRT
PRT-015-01 06/08/2019 Sim para solugdes
na bancada
Pasta de PRT
PRT-016-01 06/08/2019 Sim para solugdes
na bancada
Pasta de PRT
PRT-017-01 06/08/2019 Sim para solucgdes

Solucdo tampao acetato de
so6dio 0,5 M

Solucéo de hidroxido de
potassio

Solucdo de cromato de

t4ssi
poassIo na bancada
Elaborado por | Anna Luisa R. Miguel Data da elaboracdo 15/10/2019
Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 21/10/2019
Aprovado por | André Fernando de Oliveira Data da aprovacéo 31/10/2019
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Lista Mestra: Controle de documentos

Solucéo de hidroxido de sodio Pasta de PRT
1 mol/L e demais PRT-018-01 06/08/2019 Sim para solugdes
concentragoes na bancada

FORMULARIOS TECNICOS

Andlise critica de item de

. . FRT-001-01 07/10/2019 Néo Né&o se aplica
ensaio recebido

Impresso
Determinacéo de ferro total FRT-002-01 01/10/2019 Sim para cada
ensaio
Impresso
para cada
estudo de
validacao
Caderno
“Preparo de
Preparo de solucbes FRT-004-01 05/06/2019 Sim solugdes”
localizado na
bancada.

Validacdo de método FRT-003-01 25/06/2019 Sim

Relatorio de validagdo de FRT-005-01 | 25/06/2019 | N&o | Néo se aplica

método

LISTA MESTRA
Controle de documentos LM-001-01 31/10/2019 Né&o Né&o se aplica
Calendario LM-002-01 31/10/2019 Né&o Né&o se aplica
Diagrama dos processos LM-003-01 31/10/2019 Néo Né&o se aplica

* Cédpia impressa de abas de dados brutos dos formularios

Elaborado por | Anna Luisa R. Miguel Data da elaboracdo 15/10/2019

Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 21/10/2019

Aprovado por | André Fernando de Oliveira Data da aprovacéo 31/10/2019
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APENDICE B - LAYOUTS DO LABORATORIO

B.1 - Layout da estrutura atual do laboratorio sede da Unidade Analitica
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B.2 — Layout proposto para o laboratorio sede da Unidade Analitica



PRODUCED BY AN AUTODESK STUDENT VERSION

PRODUCED BY AN AUTODESK STUDENT VERSION
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APENDICE C - EXEMPLOS DE DOCUMENTOS

C.1 - Exemplo de procedimento técnico



Universidade Federal de Vicosa Documento
Centro de Ciéncias Exatas PRT-003-01
UNIDADE Departamento de Quimica — —
LABPIM — LANAQUA — LAQUA Revisao | Pagina 117
ANALITICA Unidade Analitica 01 de 132

Procedimento Técnico: Solugdo de 1,10-fenantrolina 0,3% (m/v)

OBJETIVO

O objetivo deste documento € descrever o procedimento de preparo de solucdo de 1,10-
fenantrolina 0,3% (m/v). O volume sugerido neste preparo é de 25 mL.

CAMPO DE APLICACAO

Este procedimento se aplica as atividades de laboratorio realizadas pela Unidade Analitica. A
solucdo de 1,10-fenantrolina 0,3% (m/v) é utilizada no procedimento analitico para
determinacéo de Fe?* em agua, nio limitando seu uso apenas a esta analise.

RESPONSABILIDADES

Os procedimentos aqui descritos sdo de responsabilidade de todos os colaboradores
envolvidos com o preparo de solucdes para o desenvolvimento das atividades de laboratério
da Unidade Analitica.

SIGLAS E DEFINICOES

Siglas

e LABPIM: Laboratério de Processos Industriais e Materiais

e LANAQUA: Laboratdrio de Nanomateriais e Quimica Ambiental
e LAQUA: Laboratério de Quimica Analitica

DESCRICAO DE ATIVIDADES

1 Preparo de solucdo de 1,10-fenantrolina 0,3% m/v - Volume de 25 mL

A concentracdo da solugédo cujo preparo € descrito neste procedimento é 0,3% (m/v) e deve
ser preparado volume de 25 mL. Para preparo de solugdes de 1,10-fenantrolina em outras
concentragcdes e/ou volumes, os passos aqui descritos devem ser seguidos com as devidas

Elaborado por | Gabriela Camila Pinto Data da elaboracdo 24/06/2019
Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 01/08/2019
Aprovado por | André Fernando de Oliveira Data da aprovacéo 06/08/2019
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Centro de Ciéncias Exatas PRT-003-01
UNIDADE Departamento de Quimica — —
LABPIM — LANAQUA — LAQUA Revisdo | Pagina 118
ANALITICA Unidade Analitica 01 de 132

Procedimento Técnico: Solugdo de 1,10-fenantrolina 0,3% (m/v)

correcBes de massa e volume de reagentes gastos. Os célculos para nova concentracdo e/ou
novo volume devem ser realizados antes de se iniciar o preparo da solucéo.

1.1 Reagentes, materiais e equipamentos

Reagentes

1,10-fenantrolina (C12HsN2);

Agua deionizada.

Materiais e vidrarias

Espatula;

Béquer 10,00 mL;

Bastdo de vidro;

Baldo volumétrico 25,00 mL;
Pipeta de Pasteur;

Frasco opaco.

Equipamentos

Balanca analitica.

1.2 Procedimento

Em um béquer de 10,00 mL previamente tarado, pesar 0,0754 g de 1,10-fenantrolina
(C12HsN2) com auxilio de uma espatula. Adicionar 4gua deionizada e em seguida 2,00 mL de
solugdo estoque de HCI 1 mol.L™ ao béquer, agitando com o bastdo de vidro, até que o sal
esteja completamente dissolvido. Verter a solugdo no baldo volumétrico de 25,00 mL.
Completar o volume com agua deionizada com auxilio da pipeta de Pasteur.

Transferir a solucdo para frasco opaco e armazenar. ldentificar corretamente o frasco
contendo a solugéo.

REFERENCIAS / REFERENCIA DO METODO

Né&o se aplica.

Elaborado por | Gabriela Camila Pinto Data da elaboracdo 24/06/2019
Verificado por | Renata Pereira Data da verificacdo 01/08/2019
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Procedimento Técnico: Solugdo de 1,10-fenantrolina 0,3% (m/v)
REGISTROS

FRT-004-01 — Preparo de solucGes

ANEXOS

Né&o se aplica.
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Procedimento Técnico: Solucédo de 1,10-fenantrolina 0,3% (m/v)

HISTORICO DE REVISOES

Revisdo Data da revisdo Modificacdes
Primeira versdo do procedimento técnico para preparo de
01 06/08/2019 solucdo de 1,10-fenantrolina 0,3% (m/v).
Elaborado por | Gabriela Camila Pinto Data da elaboracdo 24/06/2019
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C.2 — Exemplo de formulario técnico
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UNIDADE ANALITICA

Nome do documento Preparo de

solugdes

Codigo FRT-004

|Revisa"o| 1 | Pagina l1de 1

Caodigo do registro

Solugdo preparada

Cadigo da solugao

Concentracao

PRT

Armazenamento

Volume

Responsavel pelo preparo

Data do preparo

|Data de validade |

REAGENTES UTILIZADOS

Nome Quantidade Fabricante Validade Lote Cddigo
EQUIPAMENTOS UTILIZADOS
Nome Fabricante Caodigo
VIDRARIAS UTILIZADAS
Nome Volume Cogido

Vidrarias quebradas

Observagdes sobre o
preparo




APENDICE D - PLANILHAS DE CALCULO

D.1 — Tela do formulario técnico FRT-003-01 — Validacdo de método indicando os calculos para repetibilidade, recuperacdo e precisdo

15 Compartilhar

intermediaria
Arquivo Pagina Inicial Inserir Layout da Pagina Férmulas Dados Revisdo Exibir Desenvolvedor Ajuda
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= SN ISORIE S 0D B P
NS 123 G Vs a= & o e
Verificar Diciondrio de  Estatisticas da Verificar Pesquisa Traduzir Novo Maostrar Anotagéies | Proteger Proteger Pasta Permitir a Edigdo
Ortografia  Sindnimos pasta detrabalho | Acessibilidade | Inteligente Comentario Comentarios v Planilha de Trabalho de Intervalos
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K40 7 5 Teste de Grubs
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1
2 Enzaio REFETITIVIDADE, RECUPERALAD E FRECISAD INTERMEDIAH F aiza de trabalho Entre 06 mail & 4,2 mafll [Unidade [mgiL
5 Data do ensaio [IEIEE Minimo 0.0 [Mazimo [ 420
. Colaborador respo| Gabriela Camila LT niuels g 7
CORCENtragan
5 iveis de 0,60 120 | 180 [ za0 ] 3,00
] 30 T - - T -
7 CURWYA ANALITICA EM SOLYENTE
] Niveis de Respostas obtidas Média |Coneentra Resid
4 concentragao Leitura 1] Leitura 2 |Leitura 3 ghes ux ESTUDOS DE PRECISAD
10 0,170 [ONTEE I NG 01120 10,50 70 iveis de concentraga Respostas obtidas Midia absorbincias
1 0,2640 2 L2626 0 116 42 01368 | 0,167 10,142 01566 01474 0,101 01418
12 k 0,3887 L4 L4014 0 189 L0875 240 05305 | 0514 0,501 04981 05138 05671 05152
13 4 05647 L5 L6294 2 2,58 L1468 380 06782 | 0,739 0,722 07732 07784 0,713 07441
4 A 06685 E L6435 LE43E an 07T
15 360 07101 07020 [ 07126 07082 340 0,199% Miveis de concentraga Concentragpes obtidas Concentragao madi
16 Ajuste linear 0ED 05305 | 07465 06224 06926 06475 04202 06200
Cosfisiant Coeficiente
Coeficients angular 0,2037 & linear 0,0155 |de carrelagio 0,3528 240 25278 | 24483 23835 23658 24459 26554 24721
17 line.ar
15 Equagao da reta y= 020374 « 0,055 260 33,2628 | 3,5467 34717 37191 3,446 34246 30764
13 GRAFICO REFETITI¥IDADE
20 iveis de concentragadDesvio padrao] DPR[x) |[Parametro|  Status
21 A 00612 9,86 1 APROYADD
= 240 01073 434 73 APROYADD
.
- 380 02280 B8 73 APROYADC
23
2 : o RECUPERAGAD
a5 . iveis de concentragad Recuperacao [ Parametro | Status
26 0,60 103,33 80-110 APROYADD
a7 o 240 102,01 80-110 APROYADD
=23 ZE0 99,34 80-110 APROYADD
23 §
30
3
32
35
34
3 Instrugdes Dados brutos Curvas em solvente e em matriz Efeito matriz 12 repeticio 22 repetigio 32 repeticdo Precisdo intermediarii ... 1
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Arquivo
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Colaborador respo| Gabriela Camila LI® I Divels e T
concentragao
Niveis de 060 | 120 | 180 [ za0 ] 300
CURYA ANA A EM SOLYENTE concentragio 360 | 420 | | |
Ni de p as . Concentra | Resid
= . - ——— Media -
cOncentragao Leitura 1] Leitura  [Leitura 3| goes uo
060 01043 01176 01202 01142 058 10,0162 ESTUDODS DE PRECISAD
120 02083 | 02163 | 02209 02152 121 0,0052 Hiveis de concentraga Respostas obtidas Média absorbancias
180 0372 | 03257 [ 03100 03176 154 0,0357 0,60 00347 | 0.0853 0,0730 01m3 0,0365 00466 00823
240 04255 | 04052 | 0477 10,4161 244 10,0413 240 04035 0,3951 03827 03867 0,385 01755 0,3554
3,00 04939 | 04760 | 04863 0,4356 287 10,1308 360 05353 | 05643 05019 05528 05009 05227 05237
360 06204 | 06304 | 05335 06145 366 0,0642
Ajuste linear Miveis de concentraga Concentragoes obtidas Concentragao média
Coefisiant Coeficiente
Cuoeficiente angular 0,625 & livear 00193 | de correlagio 10,3351 0E0 04635 | 04097 03672 05045 04134 01673 03877
lirvear
Equagio da reta u= 016258 « 00193 240 23641 2.3124 22361 22608 22743 - 22896
GRAFICO 360 3, 1762 3,3637 29697 32629 29635 30977 3, 1404
REPETITI¥IDADE
iveis de concentragayd Desvio padrao Parimetro
0,60 01178 30,37 i
240 10,0500 218 ] APROYADD
r 360 0,1605 512 3 APROYADO
N
iveis de concentragad Recuperagao | Parametro| Status
Q0 E4.62 &0- 10
240 35,40 &0-10  |APROYAD0
. 260 723 30-110__ |aPROYADD
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& Leitura 1] Leitura 2 |Leitura 3
3 L1001 0,0385 L0961 L0982 064 L0398 ESTUDOS DE PRECISAD
10 L1733 | 01725 LIESE 1737 114 L0593 iveis de concentragac Respostas obtidas Midia absorbincias
1 , L2781 | 02827 L2651 L2TEE 182 L0223 060 00368 | 0,0335 00374 0,008 0,0829 10,0723 00834
12 A 03607 | 03668 L3737 L 2E04 238 L0226 240 03407 | 03613 0,3386 0,3008 03493 03481 03381
13 3,00 04566 - 04576 04571 302 0,035 360 05300 | 05257 10,5001 05315 05032 05274 05202
iC3 360 05452 - 10,5450 05451 360 0,0013
15 Ajuste linear Hiveis de CONCentragal Concentragoes obtidas Concentragao média
Coosfisient Coeficiente
Coeficiente angular 10,1503 e linear 0,0017 | de carrelagia 0,9935 050 05640 | 05421 05680 05242 05381 05116 05413
16 line.ar
17 Equagio da reta y= 01508 « 0,007 240 22469 | 23172 22330 - 23039 2,2960 22794
15 GRAFICO 360 35017 | 34331 3,3035 3516 33240 34844 34064
13 REFETITI¥IDADE
20 iveis de concentragad Desvio padrac | DPR[%) |[Parametro] Status
21 050 10,0219 4,05 i APRCYADD
= 240 (] 162 73 APROVADD
. 260 10,0956 278 T3 APROYADC
23
24 . RECUPERAGAD
a5 - iveis de concentragad Recuperagao | Parametro | Status
26 90,22 80 - APROYADD
a7 240 94,95 80 - APROYADC
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23 *
30
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35
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B Exccluir

Células
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fist] Formatar ~ &~ e Filtrar ~ Selecionar ~
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Je

Edigdo

t2 Comentarios

PRECISAQ INTERMEDIARIA

Niveis de concentragio Concentragbes obtidas Média absorbancias|  Desvio padrdo DPR (%) Pardmetro m

0,5905 0,7466 0,6224 0,6926 0,6475 0,4202

0,60 0,4638 0,4097 0,3672 0,5045 0,4134 0,1678 0,5164 0,133286725 25,81 11
0,5640 | 0,5421 | 0,5680 | 0,5242 | 0,5381 | 0,5116
2,5278 2,4483 2,3835 2,3688 2,4459 2,6584

2,40 2,3641 2,312 2,2361 2,2608 2,2743 - 2,3548 0,117018695 4,97 7.3 APROVADO
2,24689 2,3172 2,2330 - 2,3039 2,2960
3,2528 3,8457 34717 3,7191 3,7446 3,4246

3,60 3,1752 3,3537 2,9657 3,2829 2,9635 3,0977 3,3844 0,246082182 7.27 7.3 APROVADO
3,5017 3,4931 3,3035 3,5116 3,3240 3,4844
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D.2 — Tela do formulario técnico FRT-002-01 — Determinacéo de ferro total em &dgua indicando os calculos da incerteza de medicéo

Arquivo

K47

Pagina Inicial Inserir Layout da Pagina

M I

Férmulas Dados

Revisdo

Exibir

Desenvolvedor Ajuda

“ULO INCERTEZA DE MEDI C}‘\tl DO RESULTADO

1= Compartilhar

Equagdc do mensurando C=c, precisio [?
CALCULO DA INCERTEZA PADRAD ASSOCIADA A REGRESSAQ DA CURVA ANALITICA COM AJUSTE LINEAR
Dados Cilculo do deswio padrio residual da reta (s) Cilculo do somatdrio das diferengas entre af
Curva analitica y=0,1473x+-0,0049 Concentracdo[c) | Leitura | [B1*c+BO) | [A-[B1*c+BO]] | [A- [B1*c+BOJP Concentracio[cj| [c-c) [e-cF
Coeficiente angular [B1) 0,147265079 0,60 0,0755 | 0,0834857 | -0,007985714 | 6,37716E-05 0,60 -1,50 2,25
Coeficiente linear [BO) 0,004873323 0,60 0,0055 | 0,0834857 | 0,012014286 | 0,000144343 0,60 -1,50 2,25
Concentracio média da soluclo padrio [¢') 2,10 0,60 0,0728 | 0,0834857 | -0,010685714 | 0,000114184 0,60 1,50 2,25
Nimero total de medicBes [n) 18 1,20 0,1701 | 0,1718448 | -0,001744762 | 3,04419606 1,20 0,90 0,81
Desvio padro residual da reta [s) 0,0019 1,20 0,1312 | 0,1712448 | 0,009955238 | 9,91063E05 1,20 0,90 0,81
Somatério das diferencas quadraticas [sod 18,90 1,20 0,1605 | 0,1718448 | -0,011344762 | 0,000128704 1,20 0,90 0,51
Concentracdo da amostra analizada [co) 0,83 1,80 10,2683 | 0,2602038 | 0,00809613 E,55483E05 1,80 0,20 0,09
Numero medigBes para determinar co [p) 3 1,80 0,2559 | 0,2602038 | -0,00430381 1,85228E05 1,80 -0,30 0,09
1,80 0,2625 | 0,260203% | 0,00229619 | 5,27249E-06 1,30 0,30 0,09
2,40 0,3594 | 0,3485629 | 0,010837143 | 0,000117444 2,40 0,30 0,09
- N - . ) 2,40 0,3646 | 0,3485629 | 0,016037143 | 0,00025713 2,40 0,30 0,09
Incerteza padrio associada 3 regress3o da curva analitica (u{col) ule, | == -
BL | 2,40 0,3555 | 0,3485629 | 0,006937143 | 4,8124E-05 2,40 0,30 0,09
3,00 0,427 | 0,4369219 | -0,009921905 | 9,34442E-05 3,00 0,90 0,81
Cilculo de ufco) 3,00 0,4227 | 0,4369219 | -0,014221905 | 0,000202263 3,00 0,90 0,81
ulce) — 3,00 0,421 | 0,4369219 | 0,015321305 | 0,000253507 3,00 0,50 0,81
Unidade |m 3,60 0,5171 | 0,525281 | -0,008180952 | 6,6928E-05 3,60 1,50 2,25
3,60 0,5376 | 0,525281 | 0,012319048 | 0,000151759 3,60 1,50 2,25
3,60 0,5311 | 0,525281 | 0,005819048 | 3,38613E-05 3,60 1,50 2,25
Soma 10,0019 Soma 18,50
CALCULO DA INCERTEZA PADRAQ ASSOCIADA A PRECISAD
Dados da validagio do método Cilculo de u{prec)
Maior desvio padrio relativoe [DPR) 7,27 ulprec)=
Nivel de concentracdo [mg/fL) 3,60 Unidade _
Media 0,5164
Desvio padrio 0,1333
Nimero de medices [n') 18
CALCULD DA INCERTEZA PADRAD COMBINADA
L cdodos - J_r :I = p— 1 Incerteza padrio combinada - Grandezas ndo 'r\)—'
Instrugdes Dados brutos Curva analitica e resultado Incerteza de medigio Relatdrio de ensaio Comparagdo intralaboratorial Ensaio de amostra cega ...

2 Comentarios
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Inserir Layout da Pagina
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Férmulas

Dados para calculo da incerteza expandida

Dados

Revisdo

Exibir

Desenvolvedor

INCERTEZA EXPANDIDA

Grau de liberdade para precisSo n*-1 17
Graude liberdade parco n-2 16
Cen = G
_ Dizaprecisio)
_— P ) Cen = ]
Coeficiente de sensibilidade co [Cco) ew 1
Con = precisio
Con=1
_ e
Cprec = dprec
Coeficiente de sensibilidade prec [Cprec) Corec = d'r‘r‘::% 0,83
Coprec = Co
n
_ !
: | Bepr = I
Grau de liberdade efetivo (eeotice )t | Cprectyrec) | 17,7148
n—2 n—
Fator de abrangéncia k[18; 95%) -

Ajuda

Incerteza expandida

1% Compartilhar

U, = ku

Cilculo incerteza expandida

Instrugdes

Dados brutos

Curva analitica e resultado

Incerteza de medigdo

Relatério de ensaio

Comparagdo intralaboratorial

Ensaio de amostra cega

7 Comentarios
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APENDICE E — CARTAS CONTROLE

E.1 - Cartas controle da balanca analitica

128

Para peso 0,5000 g:
=== /Amostra === Amostra
0,4972 LIC 0,0005 LiC
—. 0,0004
_ 04971 = ‘
c w  0,0004
w lg
2 04970 & 0,0003
£ T 00003
T 04969 =
E & @ 0,0002
& 0,498 | 3 00002
2 2 00001
3 0497 =
= £ 00001
0,4966 < 10,0000 X L ¥
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Medigtes (m) Medigdes (m)
Para peso 0,1000 g:
@ AMOStra === AmoOSira
— | C — |
| SC | SC
0,1066 e 0,0008 e
0,1065 A 2 0,0007
= 1064 I A © 0,0006
% ’ =
a h=]
50,1063 Au::s,‘vu g 00005
T 01062 /'\I @ 0,0004
£ a1
[%]
£ 01061 | % 0,0003 \ A
& 0,060 £ 0,0002
5 = b\ AL
S 01059 £ 00001 b= \A / v
0,1058 0,0000 L
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Medicdes (m) Medicdes (m)
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Para peso 0,0500 g:
e Amostra == Amostra
—|
— |
e | SC I
0,0511 0,0006
LIC e
0,0510 o = 50005
= 0,0509 g A
g 'S 0,0004 =
0 o
S 0,0508 3
z E 0,0003
£ 0,0507 ®
@ 2 0,0002
= 0,0506 5 1 R A
= =
S oo 2 o1 W (WAY
= £
0,0504 < 10,0000 ——¥ 3
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 3 7 9 11 13 15 17 19
Medicdes (m) Medicdes (m)
Para peso 0,0200 g:
—.—f\gﬁostra == AMostra
e | §C —]C
0,0203 LIC 0,0007 =—=L5C
LIC
0,0202 % 0,0006
= e
w 0,0201 20,0005
o (=3
=] =
20,0200 T 0,0004
Ja} £
E 0,0199 @ 0,0003
a -
T 00198 = 0,0002
5 =
g 00197 = 00001
£
0,0196 < 0,0000 > &
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 3 7 9 11 13 15 17 19
Medicdes (m) Medigdes (m)
Para peso 0,0100 g:
==@== \mostra === A\MOSTra
— | —| C
| SC
0,0109 —LsC 0,0006 e
LIC
0,0108 —
. 20 p,0005
B 0,0107 z
[%] =]
& 00106 ‘S, 0,0004
On =
= 0,0105 @
E E  0,0003
£ 00104 o
wv b=
= 0,0103 o 0,0002
© ¢ =
< 00102 2 \ !
D = 0,0001 -
= 00101 g
0,0100 < 0,0000 L} L 4
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 7 9 11 13 15 17 19
Medigdes (m) Medigdes (m)




E.2 — Cartas controle das micropipetas

Cartas controle — Micropipetas / Micropipeta 10-100 pL

Para volume 10 pL:
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=== A OSTra === A\MOstra
Lic —LC
LiC
15,5 0,0060 —Y
_ 150 = 0,0050
2 145 9
0 00,0040
'S, 140 =
= 0 E l
= 0,0030
g 135 m =
7 (1]
5 130 = o oe00
° | g —
— 3
T 125 £ 0,0010
= £
12,0 < 0,0000
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Medi¢&es (m) Medi¢Ges (m)
Para volume 50 pL:
o=@ AMOStTa =&=—Amostra
LiC e
55,0 0,0090 S—Y
~ 0,0080
T 540 % 0,0070
H 80,0060
o 53,0 o
£ R A = 0,0050
E 520 N N £ 00040
2 S 0,0030
=] @
g 51,0 E 0,0020
- = 0,0010
50,0 E 0,0000 —
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Medigdes (m) Medigdes (m)
Para volume 100 pL:
=@ Amostra = AMOStra
— |
LIC e | SC
105,0 0,0100 Lic
= 1040 A A = 0,0080
=2 =2
w1030 a
=§ WA A T z§ 0,0060
4 - —
T 1020 v =
(1] [T}
E £ 0,000
101,0 @
= ’ s A
© 20,0020
o Y
s =
99,0 £ 0,0000
<

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
MedigBes (m)

4

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Mediges (m)




Cartas controle — Micropipetas / Micropipeta 100-1000 pL

Para volume 100 pL:
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==@== Amostra === Amostra
| C
LIC LIC
122,0 0,0450 —5C
119,0 ~— 0,0400
—_— 3
._3‘ 116,0 2 0,0350
e 1130 5, 0,0300
2 1100 T 00250
2 £
g 1070 - 0,0200
L]
2 1020 X o R A N S 00150
- - -ﬁ =}
© 1010 VVW S 00100
E 98,0 S 0,0050
95,0 £ o000
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Medicdes (m) Medicdes (m)
Para volume 500 pL:
=== AMOStra === A\MOSTr
LIC — |
LIC
508,0 0,0160 —
506,0 = 0,0140
= =
3 5040 n 0,0120
2 5020 3
S ’ £ 0,0100
£ 5000 z
2 £ 0,0080
£ 4980 b
o
B 4960 < 00060 -
- U
& 4940 = 0,0040
2 =
S 4920 EL 0,0020
490,0 << 0,0000
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Medicdes (m) Medicdes (m)
Para volume 1000 pL:
==@=Amostra —.—f\gﬂos‘cra
LiC e | SC
1020,0 0,0140 Lic
= 1015,0 = 00120
El s
1010,0 o
=§ ' $ 0,0100
S 10050 A A ,'\ )
= S 0,0080
£ 1000,0 V V V g
8 9050 v o 00060
=1
S 99,0 £ 00040
@ =1
= 9850 £ 00020
980,0 E 0,0000
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 s 7 9 11 13 15 17 19
Medig¢des (m) Medigbes (m)




E.3 — Cartas controle do medidor de pH

132

Para valor de pH 4,00:
=== AoOstra e | C
—| — | SC
—5C LIC
4,20 LIC 0,25 === AMOSLTa
w
g 415 {':JL 0,20
=] =
£ 410 T
3 E 015
= ®
@ 405 S
= 2 o010
£ a0 E
z =
[=1
2 395 'Y Yy E oos
3,90 0,00
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 5 7 9 11 13 15 17 19
Medicdes (m) Medicdes (m)
Para valor de pH 7,00:
== Amostra —| C
—5C LIC
7,10 LIC 0,14 =@ AMNOSEF A
7,08 2 012
@ 7 B
00 Red
o 7,06 - 0,10
= 1}
5] £
£ 7,04 & 0,08
%] 1]
[} -
< 702 ® 0,06
= z
T 700 £ 0,04
= E
6,98 < 002
6,96 0,00
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 5 7 9 11 13 15 17 19
Medig¢des (m) Medig¢des (m)
Para valor de pH 9,00:
o= AMOosira = Amostra
JE—— —C
e | T =——15C
9,05 L 0,08 LiC
w 0,07
g 9,00 9
o h S 0,06
= Z
T 895 =i £ 005
£ L} L} 8 004
S g0 A \ 3
& 7 = 003
: Vv Vv
= 885 g
< 001
8,80 0,00
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 5 7 9 11 13 15 17 19

Medicdes (m)

Medigbes (m)




	59fcc511a11b4bf36d58db9bd1b187a6c169158f4de47bb636ab794ea8b5c412.pdf
	fec6f979b6440ddbf3a79ba0df9c7fdfece0757533056d865b982205a537a8ac.pdf

	59fcc511a11b4bf36d58db9bd1b187a6c169158f4de47bb636ab794ea8b5c412.pdf
	59fcc511a11b4bf36d58db9bd1b187a6c169158f4de47bb636ab794ea8b5c412.pdf
	fec6f979b6440ddbf3a79ba0df9c7fdfece0757533056d865b982205a537a8ac.pdf
	fec6f979b6440ddbf3a79ba0df9c7fdfece0757533056d865b982205a537a8ac.pdf
	Sheets and Views
	Layout1


	fec6f979b6440ddbf3a79ba0df9c7fdfece0757533056d865b982205a537a8ac.pdf
	Sheets and Views
	Layout1




