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Resumo

O principal objetivo inerente a este estagio é a validagdo de métodos internos de
trabalho para posteriormente serem auditados internamente e externamente, com vista
obtencdo da acreditacéo pelo IPAC em conformidade com a NP EN ISO/EC 17025. Para se
validar um método € necessario seguir um procedimento interno, obter resultados e
histérico de analises. Posteriormente os dados obtidos serdo tratados estatisticamente.

Este trabalho est4 a ser realizado nas instalacdes da Silliker Portugal S.A.

A Silliker Portugal S.A. é uma empresa de prestacdo de servicos para 0 sector
agroalimentar. Num momento em que a seguranca alimentar e a componente nutricional
sdo os principais desafios das atuais politicas de salde publica, em todo 0 mundo, é cada
vez mais necessaria a sua protecdo havendo, por isso, a necessidade de garantir que os

produtos alimentares disponiveis no mercado sejam seguros.

Atualmente a legislagdo € muito mais restrita para o sector alimentar, havendo um
maior rigor para as analises realizadas aos produtos agroalimentares, de forma a produzir
resultados mais fidveis para o consumidor. Todas as analises realizadas podem servir para
a obtencédo de informacao nutricional e para a determinacdo de contaminantes existentes na

amostra.

Uma vez que a Silliker Portugal S.A. € um laboratério de andlise, de acordo com a
norma NP EN ISO/EC 17025, as andlises realizadas na empresa estdo sujeitas a um
controlo de qualidade rigoroso. Atualmente a empresa encontra-se com cerca de 166

ensaios acreditados e mais de 700 ensaios realizados na totalidade dos laboratérios.

A norma NP EN ISO/EC 17025 tem como requisitos de gestdo a necessidade de
realizacdo de auditorias internas, realizadas periodicamente de forma a verificar se as
atividades realizadas cumprem com 0s requisitos do Sistema de Gestao e da prépria norma.
Qualquer medicdo analitica realizada tem como objetivo a obtencdo de dados fiaveis e
precisos, o0 método deverd sempre ser validado, e a sua validagdo serve para demonstrar
gue o ensaio tem as caracteristicas necessarias para a obtencdo de resultados com a
gualidade exigida. Assim a validacdo de método de analise, quando realizada de forma

correta, melhora a fiabilidade e preciséo dos dados analiticos obtidos.



Vi

Ao longo deste estdgio foram realizadas validacdes a trés métodos de ensaio, em
aguas residuais, com vista a obtencéo da acreditacdo pelo IPAC. Os métodos estdo a ser
realizados no laboratério de quimica ambiental e sdo 0s seguintes: determinacdo da
caréncia quimica de oxigénio (CQO), determinacdo da caréncia bioguimica de oxigénio a
cinco dias (CBO5) por método respirométrico e determinacao de sélidos suspensos totais
(SST) por método gravimétrico. Foram realizadas cerca de oito auditorias técnicas no
laboratério de quimica classica, duas no laboratério de métodos instrumentais analiticos e

quatro no laboratério de quimica ambiental.
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Abstract

The main goal of this stage is the validation of inner methods to later be audited
internally and externally, with obtaining of accreditation by the IPAC in accordance with the
standard NP EN ISO/CS 17025. To validate a method it is nhecessary to follow an internal
procedure, obtain results and historical analysis. Later the data obtained will be treated

statistically. This work is being carried out at the premises of Silliker Portugal S.A.

The Silliker Portugal S.A. is a company providing services to the agri-food sector. At a
time when food safety and nutritional component are the main challenges of current public
health policies, around the world, it is increasingly necessary to their protection and,

therefore, the need to ensure that all food products available on the market are safe.

Currently, the legislation is much more restricted for the food sector, with greater rigor
to the analysis performed for agri-food products, in order to produce results more reliable for
the consumer. All analyzes carried out can serve to obtain nutritional information and for the

determination of contaminants present in the sample.

Once the Silliker Portugal S.A. is a laboratory analysis, in accordance with the
standard NP EN ISO/CS 17025, the analyzes carried out in the company are subject to a
degree of quality control. Currently, the company is with about 166 accredited and more than
700 tests performed in all laboratories.

The standard NP EN ISO/CS 17025 has as requirements for managing the need to
perform internal audits, conducted periodically in order to verify that the activities comply
with the requirements of the management system and the standard. Any analytical
measurement performed has as objective to obtain reliable data and accurate, the method
should always be validated, and its validation serves to demonstrate that the test has the
characteristics necessary for the achievement of results with the quality required. Thus the
validation of method of analysis, when performed properly, improves the reliability and

accuracy of analytical data obtained.

Throughout this stage were performed validations the three test methods, in
wastewater, with a view to obtaining of accreditation by the IPAC. The methods are to be
carried out at the laboratory of environmental chemistry and are the following: Determination

of the chemical oxygen demand (COD), determination of biochemical oxygen demand to five
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days (BOD5) and determination of total suspended solids (TSS) by gravimetric method.
Were performed approximately eight technical audits in the laboratory of classical chemistry,

two at the laboratory of instrumental methods of analyzes, and four in the laboratory of

environmental chemistry.
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16 | Introdugéo

1.1. A Empresa

A Silliker iniciou a sua atividade em Julho de 1992, no lugar de Rechousa, no
concelho de Vila Nova de Gaia com a designacdo EGI — Sociedade de Engenharia e
Gestédo da Qualidade, Lda, tendo como objetivo dar resposta as necessidades do
mercado. Numa altura em que a prevencdo da qualidade e seguranca alimentar se
acentuava e que a oferta de servicos de analises e assessoria escasseava, a EGI
assumiu rapidamente a posicao de lider nacional nesses sectores.

Integra desde 1993 o Sistema Portugués da Qualidade através da acreditacdo
do laboratério (certificado de acreditacdo niumero L0O087).

No ano de 2000 é criado um laboratério de analise sensorial, uma vez que se
tornou necessario dar mais importancia a avaliacdo organolética para a
caracterizacdo de produtos alimentares de consumo humano. Devido ao forte
crescimento da empresa em Margco de 2005, houve a necessidade de criar novas
instalacdes projetadas de raiz de forma a albergar todos os servigos disponibilizados
pela empresa. Passando a situar-se na Freguesia de Canelas, na Zona Industrial
dos Tergos.

Em 2005, a empresa passou a situar-se na freguesia de Canelas (Figura 1),

onde construiu novas instalagdes.

Figura 1 : InstalagGes da Silliker Portugal S.A.

A multinacional norte-americana Silliker adquiriu, em Margo de 2008, 86% do
capital da empresa, dando origem a Silliker Portugal S.A.. A antiga EGI passou a
integrar um dos maiores grupos mundiais na prestacdo de servicos na &rea da

gualidade e seguranca alimentar. De forma a ajudar os clientes a estabelecerem o
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periodo de validade para os diferentes produtos que comercializam, em 2009 lancou

o servico de Estudos de Vida Util.

Em Novembro de 2010 obteve a acreditacdo dos primeiros 8 ensaios de aguas
de consumo humano (4 ensaios microbiolégicos e 4 ensaios fisico-quimicos),
integrados na oferta de servicos analiticos na é&rea ambiental. Em 2011 a
multinacional norte-americana Silliker adquiriu mais 10% do capital da empresa. [1]

Em Janeiro de 2012, também na area ambiental, obteve a acreditacdo das
colheitas das amostras de dguas para consumo humano e em mais dois ensaios
fisico-quimicos. Nesse mesmo ano alargou o ambito da acreditacdo para analises
veterindrias, com a pesquisa de Salmonella em amostras de material fecal e

ambientais provenientes da produg&o primaria.

Em 2013 alargou os seus servigos introduzindo o servigo de andlises aos
materiais de embalagem que entram em contacto direto com os géneros alimenticios
oferecendo, assim, a oportunidade de avaliacdo de todos os aspetos dos produtos,

desde o design e fabrico até a utilizacao final e eliminagéo.

A Silliker Portugal S.A. é um dos muitos laboratérios acreditados do Instituto
Mérieux NutriSciences, focados na seguranca e qualidade alimentar. A seguranca
alimentar e a componente nutricional sdo os principais desafios das atuais politicas
de saude publica em muitos paises. De forma mais abrangente, a protecdoo da
salde publica implica a garantia de que, os produtos alimentares disponiveis no
mercado , Sao seguros, caso contrario, colocariam em risco a saude dos
consumidores. Para enfrentar esses desafios, o Institut Mériux desenvolveu a

Mérieux NutriSciences.

Com 50 anos de experiéncia em seguranca e qualidade alimentar, através da
Silliker, uma empresa criada em 1967 e adquirida em 1997, a Mérieux NutriSciences
conquistou a confianga da industria alimentar e estendeu a sua experiéncia para
outros sectores industriais. Com o crescimento acentuado da empresa, hoje esta
esta presente em 21 paises com mais de 80 laboratérios, tendo como objectivo a
sua expansao até paises emergentes, em particular China, Brasil, Turquia, Africa do
Sul e india, com o objetivo de responder as crescentes exigéncias desses mercados
(Figura 2). [1]
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Figura 2: Demonstragao da presenga dos laboratérios Mérieux NutriSciences pelo mundo

A equipa da Silliker Portugal S.A. é constituida por especialistas de diversas
areas do setor agroalimentar. A competéncia da equipa, a adequa¢do dos métodos
e o sistema de melhoria continua sé@o alguns dos fatores que garantem a qualidade
dos servigcos prestados aos seus clientes. [2]

Todo o trabalho realizado na empresa tem como objetivo final a satisfacdo das
exigéncias do cliente, tendo sido estabelecidas politicas e procedimentos de trabalho
gque visam assegurar a qualidade do servico prestado ao cliente
[http:/www.merieuxnutrisciences.pt/pt/por/silliker/sobre-a-silliker/silliker-portugal].

A Silliker Portugal S.A. esta integrada no Sistema Portugués da Qualidade
desde 1993 e mantém um firme compromisso com a qualidade e com a identificagéo
das necessidades dos seus clientes. A empresa esta empenhada em garantir que os
ensaios realizados sdo efetuados de acordo com o0s requisitos dos clientes e
segundo o referencial normativo, Norma Portuguesa, NP EN ISO/IEC 17025.
Incutindo em todos os elementos da empresa o espirito da qualidade tendo como
principal objetivo a sua melhoria continua. [2]

A empresa tem uma politica de controlo da qualidade bem instituida,
respeitando todas as especificacdes da NP EN ISO/EC 17025. Tem implementado

um sistema de qualidade apropriado ao tipo, gama e volume de trabalho que
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executa e 0s elementos deste sistema de qualidade estdo documentados no Manual

da Qualidade (MQ) que se encontra disponivel a todo o pessoal do laboratério.

A Silliker oferece aos seus clientes uma variada gama de servicos, como o
servico de analises microbioldgico, quimico e sensorial e a consultadoria. Para a
realizacdo das andlises fisico-quimicas tem duas unidades independentes, o
laboratério de fisico-quimica, onde se realizam os ensaios de quimica classica e o
laboratério de métodos instrumentais de analise, onde sdo executadas ensaios que
recorrem a técnicas espectrofotométricas e cromatograficas. As andlises no

laboratério de quimica classica permitem, entre outros:

o Determinar e controlar os parametros nutricionais dos alimentos;
o Controlar a presenca de alergénios;
o Verificar e controlar organismos geneticamente modificados (OGM);

o Determinar/quantificar contaminantes

Para garantir ao cliente que os resultados obtidos sdo de qualidade e sujeitos
a um rigoroso processo de controlo. A Silliker desenvolveu e implementou diversos
mecanismos de monotorizagéo e validagdo do seu proprio trabalho. Apesar de todos
os laboratorios Silliker serem acreditados de acordo com o referencial NP EN
ISO/EC 17025. Que fornece uma avaliagdo objetiva da competéncia técnica dos
laboratdrios e assegura a “precisdo, exatiddo e repetibilidade” dos resultados
analiticos. Esta acreditacdo ndo é suficiente e, por isso, todos os laboratorios Silliker
sédo geridos segundo um padréo global de gestdo da qualidade do grupo Silliker.
Este é um sistema independente realizado em tempo real nos varios laboratérios do
grupo, sendo recolhidas e analisadas amostras constantemente, estas amostras sdo
integradas nos processos analiticos da empresa e os dados sdo comparados entre
laborat6rios construindo assim uma confianga superior nos resultados obtidos, assim
COmMo nos processos utilizados para obter os mesmos. [3]

Desta forma todos os colaboradores da Silliker tém a consciéncia da sua
importancia nas diferentes tarefas desempenhadas e da importancia destas mesmas
para o resultado final. O organigrama da Silliker Portugal traduz uma estrutura
organizada em que a autoridade e a responsabilidade de cada elemento se

encontram bem definidas (Figura 3).
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Organigrama da empresa Silliker Portugal
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1.2. Engquadramento geral

Os alimentos contém bactérias, virus, parasitas e substéncias quimicas
nocivas aos seres humanos o que faz com que atualmente a seguranga alimentar
seja um dos principais problemas de saude publica. A ingestdo de agua de consumo
ou de alimentos contaminados atualmente tem como consequéncia um valor

estimado de cerca de 2 milhdes de mortes, com tendéncia a aumentar. [4]

A qualidade e seguranca alimentar tornam-se fundamentais na tentativa de
garantir que os alimentos ingeridos sdo in6cuos e que estdo aptos para serem
consumidos. Havendo a necessidade acrescida de garantir que os produtos
alimentares estdo de acordo com as especificagdes e regulamentos de seguranca

existentes antes de chegar ao consumidor. [5]

E essencial que analises quimicas e microbiologicas sejam o mais rigorosas e
fiaveis possiveis, de forma a garantir a qualidade do alimento desde o seu fabrico
até ao consumidor. Por isso mesmo para além de um vasto leque de andlises que se
podem realizar a um alimento, no laboratério Silliker Portugal, destacam-se a analise

nutricional e a identificacdo e quantificagdo de aditivos e contaminantes. [6]

No laboratério da Silliker Portugal, no departamento de quimica ambiental, sdo
também realizadas andlises quimicas a aguas de consumo em todas as suas fases
da cadeia de abastecimento alimentar de forma a salvaguardar alimentos, bebidas e
processos de producao dos mesmos. Uma vez que a agua € um recurso natural e
essencial a vida humana é também uma das principais fontes de contaminacdo no
fabrico de produtos alimentares, tanto como ingrediente como resultado do processo
industrial. [7]

Sempre que um laboratério pratica métodos internos de ensaio tera que
realizar um processo de validacdo desses mesmos métodos, com todos o0s
resultados obtidos, de forma a assegurar que estes sdo proximos o suficiente do
valor verdadeiro desconhecido do analito nas amostras analisadas [Relacre 13 —
Guia Validacdo de Métodos Internos de Ensaio em Analise Quimica, Guia 13,
Associacdo de Laboratorios Acreditados de Portugal (RELACRE); ISBN 972-8574-
02-9]. Na Silliker Portugal todos os métodos séo validados, mesmo que estes ndo se
encontrem acreditados, de forma a garantir que o resultado final se encontra

conforme.
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Os requisitos minimos para a validacdo de métodos internos de ensaio
dependem do tipo de método em causa e compreendem o estudo e conhecimentos
para parametros como: a gama de trabalho, os limiares analiticos (detecdo e
quantificacdo), sensibilidade, precisdo e exatiddo. Todos estes pontos sao
importantes ao longo deste trabalho, uma vez que sdo realizadas analises
quantitativas para gamas de trabalho de baixa e de alta concentracgéo [8].

Durante este estigio foram validados trés métodos de ensaio, em aguas
residuais, Determinagéo da Caréncia Quimica de Oxigénio (CQQO), Determinacgéo da
Caréncia Bioquimica de Oxigénio a cinco dias (CBO5) por respirometria e
Determinacao de Sélidos Suspensos Totais (SST) por gravimetria.

A maioria das andlises realizadas nas instalacbes da Silliker Portugal,
encontram-se acreditadas pelo Instituto Portugués de Acreditacdo e Certificacdo
(IPAC) e regidas pelo referencial normativo NP EN ISO/IEC 17025. [9]

A acreditacdo consiste na demonstragéo e reconhecimento, através de uma
avaliacdo efetuada por um organismo de acreditacdo (IPAC), da competéncia
técnica e de gestdo de uma organizacdo, para esta efetuar atividades especificas de
avaliacdo da conformidade de acordo com a mesma norma. A acreditacdo de um
laboratorio ndo é uma certificagdo, a acreditagdo é um requisito legal para o
exercicio de uma determinada atividade de avaliagdo da conformidade, ao contrario

da certificag@o que é maioritariamente uma opcao voluntéria das empresas.

Um dos requisitos de gestdo da NP EN ISO/IEC 17025 é a necessidade de
realizacdo de auditorias internas. Estas devem ser realizadas periodicamente de
forma a verificar se as atividades realizadas continuam a satisfazer os requisitos do
Sistema de Gestédo e da prépria norma. As auditorias internas sdo uma ferramenta
essencial para identificar e precaver falhas no Sistema de Gestédo e na verificagdo

da eficiéncia da Politica de Qualidade. [10]

A empresa devera elaborar um programa de auditorias anual para requisitos
normativos e até quatro anos para ensaios acreditados. O programa de auditoria
interna deve abranger todos os elementos do Sistema de Gestdo incluindo
atividades de ensaio e calibragbes. As auditorias devem ser realizadas, sempre que
possivel, por pessoal qualificado devidamente treinado e independente da area a
auditar. [10]
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No final de cada auditoria o auditor responsavel devera apresentar um relatério
da auditoria referindo os aspetos observados que podem ser melhorados ou que nao

se encontram conformes. [11]

Existem trés tipos de auditorias: as de primeira parte, segunda parte e terceira
parte. Uma auditoria de primeira parte é realizada por uma organizagcdo aos seus
proprios sistemas, procedimentos e instalacdes, podendo recorrer a pessoal préprio
qualificado ou a auditores externos. Uma auditoria de segunda parte € efetuada por
um cliente, fornecedor ou subfornecedor. Uma auditoria de terceira parte € realizada
por um organismo externo e independente. As auditorias de primeira parte sdo
consideradas auditorias internas, enquanto que, as de segunda e terceira parte sdo
consideradas auditorias externas. [11]

As auditorias técnicas realizadas ao longo do estagio, sdo focadas no método
ou em métodos especificos e tém como objetivo garantir que todos os métodos
acreditados sdo auditados uma vez a cada ciclo de acreditacdo e que os restantes
sdo auditados pelo menos uma vez em cada quatro anos, como descrito no manual

da qualidade da empresa Silliker Portugal (Figura 4).
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Apesar da importdncia da acreditacdo segundo um referencial normativo
internacional, a acreditacdo NP EN ISO/IEC 17025 nao se torna suficiente, pois muitas das
vezes, 0s organismos de acreditacdo de cada pais tém diferentes interpretacdes dos
requisitos normativos. Deste modo todos os laboratérios sdo geridos segundo um padrdo
global de gestéo da qualidade do grupo Silliker.

Todos os colaboradores Silliker devem ser devidamente treinados e formados para
irem ao encontro dos requisitos de desempenho estabelecidos para cada fungéo. E para
isso ser possivel todas as politicas de gestdo da qualidade estdo bem documentadas no
Manual da Qualidade do Laboratério.

2.1. Sistema de Gestao da Qualidade

A criacdo de um Sistema de Gestdo da Qualidade tem como finalidade dirigir e
controlar uma empresa/laboratério no que respeita a qualidade, aos recursos necessarios,
aos procedimentos operacionais e as responsabilidades estabelecidas (Manual da
qualidade Silliker). E, também, objetivo do SGQ escrever tudo o que se faz, fazer e ter

evidéncias que o que se faz cumpre o que esta escrito.

Entende-se como Gestdo da Qualidade as atividades coordenadas para dirigir e
controlar uma organizacdo no que respeita a qualidade. E um processo de criacdo, controlo
e melhoria dos processos da empresa, quer sejam processos de gestao, de producdo ou

mesmo de marketing. [12]

O Controlo da qualidade (CQ) é a parte de gestdo da qualidade orientada para a
satisfacdo dos requisitos da qualidade e serve para verificar se 0s requisitos estdo a ser

respeitados e se os objetivos da empresa estéo a ser atingidos. [12]

A Garantia de Qualidade (GC) ¢é a parte da gestao da qualidade orientada para gerar
confianga quanto a satisfacdo dos requisitos da qualidade, sendo na prética acées tomadas
com vista a reduzir erros, por exemplo, auditorias, ensaios de comparacgéo interlaboratorial
(ECI’s) e a utilizacdo de Material de Referéncia (MR). [12]

A implementacdo de um SGQ com base nos requisitos da NP EN ISO/IEC 17025

segue 0s seguintes passos:

o Planeamento
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o Desenvolvimento
o Implementacéo
o Verificacao

o Manutencéo

O objetivo do SGQ num laboratério € providenciar os resultados mais precisos e
exatos, tornando-se necessario que sejam tomadas medidas especificas. Este sistema de
gestdo da qualidade é robusto e fiavel gragas:

o A monotorizacdo das temperaturas (banhos, estufas, muflas, frigorificos,...);

o A utilizag&o de cartas de controlo e de curvas de calibragio;

o Arealizacdo de analises em duplicado e amostras cegas;

o Arealizacdo de confirmacgdes e ensaios de recuperacao;

o A ser um sistema unico de gestdo da qualidade, aplicado a todos os laboratérios;

o A possuir um vasto programa de participacdo em ensaios de comparagdo
interlaboratoriais (ECI);

o A executar um programa de analise de amostras diarias de controlo do processo
(Dayli Process Control Samples — DPCS), num muito significativo namero de
parametros;

o A recorrer a uma plataforma Web para gestdo diaria da evolugdo da preciséo e
exatidao dos resultados;

o A possuir um consistente programa de formacao dos colaboradores;

o A monotorizar a evolugéo e satisfacdo dos clientes.

2.1.1. Ensaios de comparacao interlaboratorial (ECI)

Como ferramenta de controlo da qualidade é utilizada para validar novos métodos,
competéncias de analistas e avaliar a performance e desempenho da Silliker Portugal. S&o
submetidos cerca de 2000 resultados anualmente em ensaios de comparacao
interlaboratorial (ECI’s) (Figura 5).
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Figura 5: Resultados anuais de Ensaios Interlaboratoriais

2.1.2. Andlise de amostras diarias de controlo do processo:

Este programa caracteriza-se por realizar, numa base diaria, o controlo analitico de
amostras padrao, designadas por amostras diarias de controlo do processo (Daily Process
Control Samples - DPCS). Estes padrdes sdo analisados sempre que se corre uma série de
amostras de Clientes, com o objetivo de validar os resultados antes da sua emisséo. [3]

Para os ensaios fisico-quimicos sao utilizadas amostras produzidas pelo laboratério
Food Science Center, pertencente ao Grupo Silliker. Todos os laboratérios do grupo Silliker
usam exatamente o mesmo lote de producao das amostras fisico-quimicas, todos os dias
em gue executam ensaios para os Clientes.

Para todos os parametros estédo estabelecidos critérios de precisao e de exatidao que
devem ser obedecidos por todos os laboratérios. Diariamente, os resultados de todos os

laboratérios sao introduzidos numa plataforma web ZETASafe - www.zetasafe.net, sendo

depois possivel comparar os diferentes resultados para a mesma amostra ao longo do
tempo no laboratério, assim como, com os diferentes laboratérios, gerando um grafico

(Figura 6) de comparacéo da performance entre os diversos laboratorios do grupo Silliker.

(3]


http://www.zetasafe.net/
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Figura 6: Cartas de controlo da plataforma Zeta

2.1.3. Programa e formacé&o dos colaboradores

A Silliker tem politicas e procedimentos definidos para assegurar a competéncia dos

seus colaboradores, nas suas mais variadas funcdes. A formacdo, como ferramenta de

gualificacdo e manutencdo de competéncias assume, deste modo, uma importancia

primordial no Sistema de Gestao estabelecido. [3]

Esta formacédo encontra-se dividida em quatro etapas:

o Ler e analisar o procedimento ou método (incluindo as instru¢cdes de operagédo dos

equipamentos relevantes);

o Observar uma demonstracdo do procedimento ou método;
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o Demonstrar competéncia na realizacdo e cumprimento de todos os passos do
procedimento ou método;
o Demonstrar provas da competéncia adquirida. Nos laboratérios, a prova de

competéncia é conseguida com a producao de resultados validos.
2.1.4. Avaliacdo da satisfacao dos clientes

Sendo uma preocupacgdo permanente da Silliker, torna-se necessario monitorizar a
satisfacdo dos seus clientes relativamente aos servigos prestados. Anualmente é enviado
um inquérito, em formato eletrénico, que permite a Silliker avaliar o grau de satisfacao e,
imediatamente, implementar as medidas necessarias para corrigir as falhas detetadas ou as
oportunidades de melhoria sugeridas. [3]

Este € um inquérito comum a todos os laboratérios do grupo. E torna-se numa
ferramenta normalizada que permite medir o desempenho e avaliar a percecéo dos clientes

em relacdo a empresa. [3]
Na Tabela 1 resumem-se os resultados dos inquéritos de avaliacdo da satisfacdo dos

clientes desde 2007/2008, seguindo-se uma comparacao dos resultados de 2012/2013 nos

diferentes paises (Figura 7).

Tabela 1: Resultados dos inquéritos de avaliacdo da satisfacéo dos clientes.

Anos N° inquéritos N° de inquéritos % de respostas Respostas
enviados recebidos recebidas (satisfeitos+muito
satisfeitos)
2012/2013 599 201 34 98%
2011/2012 552 222 40 97%

2010/2012 651 221 34 96%
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2009/2010 431 172 40 98%

2008/2009 318 99 31 96%

2007/2008 251 97 39 96%
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Figura 7: Comparacéo dos resultados dos inquéritos de satisfacédo de clientes
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3. Norma NP EN ISO/IEC 17025:2015
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Neste capitulo faz-se uma descricdo da Norma NP EN ISO/IEC 17025, com a ajuda
do Guia Interpretativo da Norma, desenvolvido e disponibilizado pelo IPAC, dando especial
destaque aos requisitos de gestdo e requisitos técnicos para a acreditacdo de um

Laboratério de ensaio e/ou calibracdo descritos na mesma. [13]

A necessidade dos estados delegarem certas tarefas de interesse nacional a outros
organismos conduziu a acreditacdo. Dentro destas necessidades destacam-se o controlo
oficial de bens alimentares e ambientais e de produtos industriais, bem como a

rastreabilidade de medicdes para a industria e a promogao da competitividade.

Assim, surge a primeira entidade de controlo na Australia em 1947, com a National
Association of Testing Authorities, e ao longo das décadas de 60 e 70 varios foram os
laboratérios nacionais que comegaram a delegar trabalhos de calibracéo e rotina. [13]

Até a primeira edicdo, em 1999, da NP EN ISO/IEC 17025, foram desenvolvidos
trabalhos de harmonizagdo da regulamentagdo técnica e normalizagdo, em 1985. Foram
publicadas normas da série EN 45000 em 1989 e, finalmente, em 2000 € publicada a NP
EN ISO/IEC 17025, atribuindo-se-lhe um periodo de transi¢cdo de dois anos, para permitir a
progressiva adaptacdo dos laboratérios. Esta, sim, especificamente desenvolvida para

estruturar e normalizar a acreditacdo de laboratorios de ensaio e calibracdo. [13]

A Norma ISO/IEC 17025 € uma norma internacional, publicada pela International
Organization for Standardization (ISO), que define 0s requisitos gerais necessarios ao
reconhecimento de competéncia para levar a cabo a realizacdo de ensaios e/ou
calibracdes, incluindo amostragem, compreendendo 15 requisitos de gestdo e 10 requisitos
técnicos. Estes requisitos vao delinear a atividade de um laboratorio, para que 0 mesmo
possa vir a ser acreditado. A Norma abrange ensaios e calibragdes realizados segundo
métodos normalizados, ndo normalizados e desenvolvidos pelo préprio laboratério. Trata-se
da verséo portuguesa da Norma Europeia EN ISO/IEC 17025:2005, resultante do trabalho
desenvolvido em parceria pelo ISO/CASCO (Committee on Conformity Assessment) e o
CEN/CLC/TC 1 (Criteria for Conformity Assessment Bodies), sendo a traducdo da
responsabilidade do Instituto Portugués da Qualidade (IPQ). [11]

Esta norma aplica-se a entidades que levam a cabo ensaios e/ou calibragbes, estando
indicada para todos os laboratorios, independentemente do nimero de colaboradores, ou
extensées do mesmo, no ambito da aplicacdo do ensaio e/ou atividades de calibracdo

cobertas por esta norma internacional. [11]
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A Norma NP EN ISO/IEC 17025 foi publicada pela primeira vez em 2000 e veio
substituir o GUIA ISO/IEC 25 e a norma EN 45001. Foi revista em Maio de 2005, em virtude
da revisao, em 2000, da ISO 9001. Sendo esta Ultima a versdo mais atual da norma, todas
as auditorias devem basear-se nesta versdo e nunca na NP EN ISO/IEC 17025:2000,

mesmo que esta se encontre disponivel para venda.

Para conseguir a acreditacdo, um laboratoério deve documentar um Sistema de Gestéo
da Qualidade. A existéncia de um Manual de Qualidade € um requisito basico no processo
de acreditagdo de um laboratério e os procedimentos para uma Gestdo da Qualidade
devem ser estabelecidos de forma a manter o bom funcionamento do sistema. Uma vez
documentado, o sistema deve ser implementado no laboratério, devendo acompanhar a
aplicacdo do processo de acreditacdo. O periodo de implementacdo necessita de alguns
meses para reunir registos de resultados que serdo revistos numa auditoria de acreditacéo,
pela respectiva equipa de auditores. Por fim, o laboratério passa por um processo de
avaliacdo de conformidade com a NP EN ISO/IEC 17025, levado a cabo por uma equipa de

acreditagao, devidamente certificada para proceder a sua acreditacao. [13]

A cooperagédo entre diferentes laboratorios ou diferentes organismos, assim como a
troca de informagédo e experiéncia entre 0s mesmos e a harmonizacdo de normas e
procedimentos, serdo largamente facilitados pelo uso da presente norma por parte de todas

as entidades envolvidas.
3.1. Defini¢cbes

No sentido de optimizar a aplicagdo da norma, ha que ter em conta um conjunto de
definicbes que deve ser do conhecimento de todos os elementos da entidade em processo
de acreditacdo, de forma a garantir que a comunica¢cdo ndo surge como um entrave ao
processo. E da maior importancia que a linguagem seja uniformizada e que todos utilizem
0S mesmos termos para as mesmas situacdes. Este € também um dos principios de um

Sistema de Gestéo da Qualidade.

Assim, para a presente norma, estdo referenciadas e adoptadas as seguintes

definicbes [11]:
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Ambito da acreditacdo: Conjunto especifico de ensaios/calibracdes (ou tipos
de ensaios/calibragdes) para os quais é reconhecida competéncia técnica ao
Laboratério para realizar. A sua descricdo consta do Anexo ao Certificado de
Acreditacdo.

Calibracao interna: Calibracéo efectuada nas instalag6es do Laborat6rio com
pessoal e equipamento afectos ao mesmo.

Consulta: Inquérito feito por um potencial cliente sobre as possibilidades de
prestacdo de servicos do Laboratério, como sejam pedidos de or¢camento,
consultas publicas ou outros.

Manutencdo: Conjunto de operacfes destinadas a manter (manutencao
preventiva) ou repor (manutencao corretiva) o equipamento no seu correto
estado de funcionamento, nomeadamente por substituicdo ou inspecdo de
pecas, limpeza, etc.

Material de Referéncia (MR): Englobam-se nesta definicdo os padrbes
(quimicos ou fisicos) preparados pelo Laboratério (MR interno) e os reagentes
/padrdes produzidos por firmas comerciais ou outras entidades externas.
Material de Referéncia Certificado (MRC): Distinguem-se dos MR por serem
preparados por entidades reconhecidas, sendo atribuidos valores certificados
e respetivas incertezas aos parametros. A sua preparacdo e certificacdo
envolvem, geralmente, a realizacdo de ensaios interlaboratoriais e medicdes
por técnicas distintas.

Método normalizado: Método de ensaio que segue o indicado numa norma ou
documentos normativo equivalente, elaborado por um organismo de
normalizacdo ou por um organismo sectorial integrando representantes do
sector técnico. Assume-se que estes métodos foram devidamente validados,
estdo sujeitos a atualizagdes periddicas e sdo reconhecidos pela comunidade
laboratorial nacional e internacional.

Método n&o-normalizado: englobam-se nesta definicho métodos internos
provenientes de adaptacdes ou modificacdes de métodos normalizados,
métodos desenvolvidos pelo laboratério, métodos acordados com os cliente ou
por estes fornecidos.

Proposta: Resposta dada por um laboratério a uma consulta, com vista a
adjudicacdo de um contrato para a realizacdo de ensaios e/ou prestacdes de
Servigos.

Subcontratacdo: Realizacdo de uma parte ou da totalidade das operacdes que

constituem o ensaio/calibracdo por uma entidade n&o integrada no laboratorio.
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N&o sendo necessaria a existéncia de remuneracdo ou outra contrapartida
para que se considere subcontratacdo, podendo haver apenas um acordo ou
protocolo documentado.

Verificacdo: Conjunto de operac¢fes realizadas para avaliar o desempenho de
um equipamento face ao uso pretendido, como seja o controlo intermédio dos
erros face ao critério de aceitacdo no intervalo entre calibragbes (exemplo:
verificacdo periddica de balancas no intervalo entre calibraces). Neste caso,
h& que prevenir no sentido de ndo surgir qualquer tipo de confusao com as
verificagdes legais efectuadas pelos organismos legalmente habilitados no
ambito da Metrologia Legal. Considera-se que, no caso das verificagbes, néo €
necessario existir um célculo da incerteza da medicao realizada, desde que a

verificagdo seja concebida e realizada de modo a que a sua incerteza nao

afecte as conclusoes.

3.2. Requisitos

A norma NP EN ISO/IEC 17025 esta dividida em dois grandes grupos de requisitos

especificos os de Gestao e os Técnicos (Tabela 2).

AN N NN

Tabela 2: Descri¢do dos Requisitos da Norma NP ISO/IEC 17025:2005.

Requisitos de Gestao

Requisitos Técnicos

Organizacédo v' Generalidade

Sistema de gestao v' Pessoal

Controlo de documentos v InstalacGes e condi¢bes
Andlise de consultas, propostas ambientais

e contratos v' Métodos de ensaio e validacao
Subcontratacdo de ensaios e dos métodos

calibragbes v" Equipamento

Aquisicdo de produtos e v' Rastreabilidade das medicdes
servigos v' Amostragem

Servico ao cliente v' Manuseamento dos itens a

Reclamacgdes

ensaiar
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v Controlo de trabalhos de ensaio v' Garantir a qualidade dos
ndo-conformes resultados de ensaio
Melhoria v' Apresentacao dos resultados
Acdes corretivas

Acdes preventivas

Controlo de registos

Auditorias internas

AN N N N N

Revisbes pela gestao

3.2.1. Requisitos de gestéo

3.2.1.1. Organizacao

A empresa deve ter uma identificacéo juridica, uma declaragcdo do cumprimentos dos
requisitos normativos e/ou do cliente e/ou das entidades regulamentadoras e/ou das
organizagdes que efetuam o reconhecimento, declarar sobre eventuais conflitos de
interesse, pressdes internas/externas e a garantia de confidencialidade. Deve definir
responsabilidades, autoridades e ter um organigrama funcional. E importante que exista
protecdo da informacéo e propriedade dos clientes. A empresa deve criar um Manual da
qgualidade e deve identificar as unidades técnicas que estdo abrangidas pela acreditagéao,
podendo ser todas ou apenas algumas das que a integram. [11] A gestdo de topo deve
assegurar que sejam estabelecidos processos de comunicag&o apropriados no laboratorio e

gue a comunicacao estabelecida tenha em vista a eficacia do sistema de gestdo. [12]

3.2.1.2. Sistema de Gestao

O Laboratério deve estabelecer, implementar e manter um Sistema de Gestdao (SG)
adequado ao ambito das suas atividades, devendo todos os documentos estar escritos
numa linguagem acessivel e capaz de ser compreendida por quem os utiliza, procedendo-
se, sempre que necessario, a tradugao de documentos em linguas estrangeiras. Compete,
ainda, ao Laboratério definir a forma sob a qual devem estar documentadas as politicas e

metodologias aplicaveis, de modo a evidenciar o cumprimento dos requisitos da Norma. [12]
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As politicas do SG do Laboratério, relacionadas com a qualidade, devem estar
definidas no Manual da Qualidade, que deve ser elaborado com o objectivo de explicar a
terceiros a forma como o Laboratdrio funciona e se organizou no sentido de dar
cumprimento a NP EN ISO/IEC 17025. Estas politicas devem ser publicadas sob a
autoridade da gestdo de topo, incluindo, no minimo, o compromisso da gestdo do
Laboratério quanto as boas praticas profissionais e a qualidade dos ensaios e calibragbes a
realizar. Devem, ainda, incluir o compromisso do cumprimento da presente Norma e
melhoramento continuo da eficacia do sistema de gestdo, uma declaragdo da gestdo quanto
ao nivel do servigo prestado, o propésito do SG no que respeita a qualidade e um requisito
de que todo o pessoal relacionado com as atividades de ensaio e calibracdo se familiarize
com a documentacgdo da qualidade e aplique as politicas e procedimentos no seu trabalho.
Os objectivos da qualidade devem ser expressos de forma mensuravel ou quantificada. [10]

Considera-se a gestdo de topo aquela que tem a autoridade para gerir os bens e
recursos do laboratério necessarios a obtengao e manutencao da sua acreditagdo. A gestao
de topo pode demonstrar 0 seu comprometimento e participacdo na melhoria continua
participando ativamente na revisdo pela gestao e disponibilizando os recursos necessarios
para atingir os objectivos do sistema de gestdo. Compete, ainda, a gestdo de topo
comunicar a organizagao a importancia de satisfazer os requisitos do cliente, bem como os
requisitos estatutarios e regulamentares e garantir que a integridade do sistema de gestao é

mantida quando sdo planeadas e implementadas alteracdes ao mesmo. [11]

No MQ devem ser incluidos ou feita referéncia aos procedimentos de suporte,
incluindo os procedimentos técnicos, as grandes linhas da estrutura da documentacao
utilizada no sistema de gestdo. Do mesmo modo devem ser incluidas as funcbes e as
responsabilidades da gestdo técnica e do RQ, incluindo as suas responsabilidades pelo

cumprimento da presente norma. [11]

O Sistema de Gestdo abrange qualquer atividade susceptivel de afetar o servico
prestado, por isso deve ser estabelecido pela prépria organizacdo sendo adaptado as
necessidades da mesma, A figura seguinte representa a estrutura documental do SGQ da
Silliker (Figura 8).
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Descreve a estrutura decumental utilizada no 5G.
Apresenta a empresa e a sua politica da qualidade.

MANUAL Define os objetivos de cada um dos requisitos do 5G.
DA QUALIDADE \
. . - - Procedimentos escritos do 5G cujo objetivo & descrever o
Procedimentos de Gestao dg = p £ by
Qualidade (PGQ) ggldo come sao aplicadas no laboratorio os requisitos do

Procedimentas de Contralo dg

Documentacao externa
(normas, legislacao, livros, entre
outros)

Qualidade (PCQ)Y
Descrevem as regras gerais de funcionamento do
Procedimentos gerais do laboratdrio (PGL) laarataric.
Procedimentas relativos aos ensaios aboratariais:
Andlises Microbioldgicas (PAM) Descrevem o modo de realizacdo dos ensaios
Andlises Fisico-Quimicas (PAFQ) laboratoriais.
Procedimentos relativos ao Equipamento:
Utilizacdio (PEQ) uipa Descrevem o mode de funcionamento dos
Manutengiio (PME) aparelhos e estabelecem as regras para a sua
Calibracéo (PCE) manutencae e calibracio.

Hegistos, IMpressos & oulros docimentos

Constituem o suporte para a organizacdo e
sistematizacdo dos registos do sistema da
qualidade

Figura 8: Representacao da estrutura documental do Sistema de Gestao da Qualidade Silliker

3.2.1.3. Controlo de documentos

O controlo de documentos deve ser feito através de procedimentos estabelecidos e
mantidos pelo laboratério e diz respeito a todos os documentos normativos, métodos de

ensaio e/ou calibragdo, software, especifica¢des, instrugdes e manuais. [12]

Todos os documentos que facam parte do SGQ, devem ser revistos e aprovados
antes da sua emissdo, com vista a sua utilizacdo por pessoal autorizado, ou seja, detentor
de competéncias adequadas e que foi nomeado ou designado para o efeito. Deve estar
disponivel uma lista de controlo, ou procedimento equivalente de controlo de documentos,
gue identifique o estado de revisdo atual e a distribuicAo dos documentos do SGQ,
impedindo a utilizagdo de documentos invalidos ou obsoletos. Os documentos devem conter
uma identificacdo inequivoca que inclua a data de emissdo e/ou a identificacdo da reviséo,
a numeracédo das paginas, o numero total de paginas ou uma marcacao que assinale o final

do documento e a autoridade emissora. [10 e 12]

Os procedimentos devem garantir que o0s documentos autorizados estejam
disponiveis, sejam periodicamente analisados e revistos, garantindo a sua atualizagdo e
conformidade com os requisitos. Devem garantir que 0os documentos sejam prontamente

retirados de todos os pontos de distribuicdo ou utilizacdo quando considerados invalidos ou
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obsoletos e identificados de modo adequado quando, sendo considerados obsoletos, forem
conservados por raz@es legais ou de salvaguarda de conhecimentos. O prazo de arquivo
para documentos técnicos e da qualidade é de pelo menos 3 anos civis apds serem

considerados obsoletos. [12]

Caso haja alteragbes nos documentos estas devem ser revistas e aprovadas pela
mesma fungdo que inicialmente a reviu, excepto se estiver especificado de outro modo,
devendo o pessoal designado ter acesso a informacéo de suporte que possa servir de base
a revisdo e aprovacdo dos mesmos. Sempre que possivel, deve ser identificado no
documento ou em anexo o texto modificado ou 0 novo texto, expecto se o documento for
completamente reformulado ou objeto de revisbes ortograficas ou editoriais, sem
modificacdo do contetdo técnico. Se o sistema de controlo de documentos permitir
emendas manuscritas até a sua reedicdo, devem estar definidos os procedimentos a seguir
e 0s responsaveis pela alteracdo, que devem ser claramente assinaladas, rubricadas e
datadas, devendo o documento ser formalmente reeditado logo que possivel. Também no
gue respeita a documentos em suporte electrénico devem ser estabelecidos os

procedimentos que descrevam o modo de fazer e controlar as alteragfes introduzidas. [12]

3.2.1.4. Analise de consultas, Propostas e contratos

E necessério que a empresa garanta a compreensao e interpretacdo dos requisitos,
necessidades e expectativas do cliente, que tenha a capacidade de cumprir com o
estabelecido com o cliente e que assegure que todas as diferencas entre a
consulta/proposta e o contrato sdo devidamente validadas por ambas as partes. A empresa
tem que fazer um registo das alteragdes antes, durante e apos a prestacédo do servico. E
também importante que haja a garantia da comunicacao interna a todos os colaboradores
afetos ao trabalho, Ndo deve ser omisso o trabalho realizado por subcontratagdo. Sempre
gue ocorram alteracdes ao contrato efetuado, o cliente deve ser informado desses desvios.
Se for necessério efetuar alteragbes ao contrato devem ser seguidos 0S mesmos
procedimentos de analise do contrato e todo o pessoal relacionado com o processo deve

ser avisado. [10]

3.2.1.5. Subcontratacdo de ensaios e calibracdes

Quando, por imprevistos ou em regime de continuidade, o Laboratério subcontrata

trabalho, deve entrega-lo a subcontratos competentes, que cumpram oS requisitos da
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presente Norma para o trabalho em questdo, sendo auditaveis 0s ensaios e/ou calibracdes
adjudicados e, logo, acreditados. [12] E também considerado subcontratacdo o recurso a
outros laboratérios da mesma Entidade para a realizacdo de ensaios e/ou calibracdes no
ambito da acreditacdo. Ainda que as subcontratacbes possam ser permanentes ou
sistematicas, 0s ensaios e calibracfes em causa ndo sado passiveis de integrar um processo
de acreditacdo. No ambito da acreditagcdo d6 devem subcontratar-se ensaios e calibracdes
acreditados. Quando a subcontrata¢do néo estiver prevista no contrato inicial o Laboratorio
devera informar, por escrito, o cliente e obter, também por escrito, a sua aprovacao. Salvo
guando o cliente estipule qual o subcontrato a utilizar, cabe ao Laboratério a
responsabilidade, perante o cliente, pelo trabalho efetuado pelo subcontratado, bem como
pelo cumprimento dos requisitos contratuais. O Laboratorio deve criar e manter registos de
todos os subcontratos a que recorre e que evidenciem, para os trabalhos em questao, a
conformidade com a norma, podendo incluir nos mesmos copias de Certificados de
Acreditagao. [10]

3.2.1.6. Aquisicado de Produtos e Servigos

Todos os produtos e servigos adquiridos pelo laboratério, que possam influenciar na
gualidade dos ensaios e calibracfes, devem ser objeto de uma politica e procedimentos de
selecdo e compra, nomeadamente no respeita a compra, recep¢do e armazenamento de
reagentes, padrbes, Materiais de Referéncia Certificados (MRC) e consumiveis de
laborat6rio de relevancia para os ensaios e calibragdes ou a aquisicdo de subcontratacdes,

calibragbes, manutencdes, formagédo, auditorias internas ou ensaios interlaboratoriais. [11]

Os procedimentos do Laboratério devem ser capazes de garantir que os produtos
adquiridos ndo sao utilizados antes de serem inspecionados, ou de algum modo verificada a
sua conformidade com as especificagbes da norma ou com os requisitos definidos pelos
métodos de ensaio e calibragdo em causa. O mesmo se deve verificar com 0s servigos,
devendo, em qualquer dos casos, serem criados e mantidos registos de todas as acgles

envolvidas na verificagdo desta conformidade. [11]

No sentido de garantir que os documentos de compra incluem dados que descrevam
0s servicos e produtos encomendados, 0s responsaveis pela verificacdo e aprovagado do
conteldo técnico dos documentos de compra deverdo ter as competéncias técnicas

suficientes para o desempenho da fungéo. [11]
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3.2.1.7. Servico ao cliente

Dever4 haver uma permanente disponibilidade para atender as solicitagbes dos
clientes ou dos seus representantes , por parte do laboratério, de forma a esclarecer
possiveis duvidas e para que seja feito o acompanhamento do cliente em todas as etapas
do trabalho em curso. O cliente deve ser sempre informado sobre qualquer atraso ou desvio
importantes para a execucdo dos ensaios e/ou calibracbes. Devem estar previstos
mecanismos que permitam desenvolver 0s itens ensaiados aos clientes, quando o solicitam,
e informar previamente o cliente sempre que a quantidade da amostra inviabilize a sua
devolucdo ou andlise. Como foi referido no capitulo anterior a Silliker, procura obter o
retorno das informacbes enviadas ao cliente, analisando-as e utlizando-as como

oportunidades de melhoria. [11]

3.2.1.8. Reclamacdes

Devem ser consideradas reclamagfes todas as expressbes de desagrado
relativamente ao servico prestado, que sejam verbais ou escritas. As reclamagfes devem
ser tidas em conta como sendo sempre uma oportunidade de melhoria. E necessario que
esteja estabelecida uma politica de registo e tratamento de reclamagfes que deve incluir
todos os seguintes passos: registo, investigagdo (andlise de causas) e conclusdes (a¢des

corretivas). A comunicacdo com o cliente deve ser sempre atempada e adequada. [11]

3.2.1.9. Controlo de trabalho de ensaio e/ou de calibracdo néo

conforme

Nos requisitos de controlo de trabalho de ensaio/calibragdo ndo conforme é
demonstrada a importancia de efetuar o registo de uma n&o conformidade, de realizar a
investigacdo, ou seja, fazer uma andlise de causas e de registar as conclusdes com as
respetivas correcdes e agdes corretivas. € necessario definir responsabilidades de quem
realizou a investigacdo, de quem pode tomar decisfes no caso de haver necessidade de
interromper o trabalho, suspender a emissé@o de boletins analiticos e ainda do reinicio do
trabalho. Sempre que necessério os clientes deveréo ser informados do impacto do trabalho
ndo conforme, nomeadamente quando as suas amostras sdo afetadas. As néo

conformidades devem ser tratadas do inicio ao fim, de forma a tornar mais facil analisar as
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frequéncias e as tendéncias destas, 0 que permite tomar medidas corretivas ou preventivas

mais adequadas para cada situacao. [12]

3.2.1.10. Melhoria

E dever do Laboratério melhorar continuamente a eficacia do seu SGQ, através de
politicas e objectivos da qualidade, de resultados de auditorias, da analise de dados, de
acles corretivas e preventivas e da revisdo pela gestdo. Assim, € recomendado o
acompanhamento programado da avaliacdo da eficacia da implementacdo dos projetos de
melhoria e que os resultados da avaliacdo sejam divulgados como forma de motivacao do
pessoal envolvido. De preferéncia, deverdo ser mantidas em aberto fichas de melhoria,

permitindo, assim, garantir um sistema de melhoria continua. [10]

3.2.1.11. Acobes corretivas

A politica e os procedimentos do laboratério devem designar de forma inequivoca os
responsaveis com autoridade para implementar agées corretivas, sempre que se identifique
trabalho ndo conforme ou desvios em relacdo ao estabelecido pela politica e procedimentos
definidos no SGQ ou nas operacdes técnicas, tendo o cuidado de ndo confundir uma acao

corretiva com uma correcgéo. [12]

Para uma correta aplicacéo das acdes corretivas, o laboratério deve, sempre comecar
por levar a cabo uma investigacdo, de forma a determinar e registar as causas que deram
origem a ndo conformidade. Perante a necessidade de implementar acfes corretivas, ha
gue identificar e avaliar as potenciais possibilidades e selecionar as que oferecam maior
garantia de erradicagdo do problema, impedindo a sua repeticdo. Deve registar-se o
resultado da avaliacéo da eficacia das acdes corretivas implementadas, levada a cabo pelo
laboratério. Todas as alteracdes resultantes das investigacfes relacionadas com as acdes
corretivas devem ser corretamente documentadas e implementadas. Caso surjam duvidas
guanto a identificacdo de ndo conformidades ou desvios, pondo em causa a conformidade
do laboratdério com os seus proprios procedimentos e politicas ou com a presente norma, 0
Laboratério deve garantir a realizacéo de auditorias complementares as areas de atividades

envolvidas. [10]



Norma NP EN ISO/ICE 17025:2005 | 45

3.2.1.12. AcOes preventivas

Todas as agbes que se destinam a evitar o aparecimento de ndo conformidades ou
gue promovam a melhoria, e que ndo sdo consideradas as acdes que se destinam a
cumprir os requisitos da presente norma, sdo designadas Acdes preventivas. Estas acbes
preventivas devem ser aplicadas através do desenvolvimento, implementacdo e
acompanhamento de planos de agcdo que tenham por objetivo reduzir a possibilidade de
ocorréncia de ndo conformidades e optimizar as oportunidades de melhoria. Para tal, devem
estar identificadas as melhorias necessarias e as potenciais fontes de ndo conformidades,
sejam elas de ordem técnica ou relativas ao SGQ. Os procedimentos relativos as acdes
preventivas devem prever o desencadear das mesmas e a realizacao de controlos capazes

de garantir a sua eficacia. [12]

3.2.1.13. Controlo de registos

O Laborat6rio deve definir um procedimento relativo ao controlo de registos onde deve
estar estabelecido a identificacdo dos registos, a recolha, a indexacdo, o acesso, 0 arquivo,
0 armazenamento, a manutencdo, a conservagao (caracteristicas ambientais), os periodos
de retencdo e a eliminagcdo dos registos. Os registos devem ser legiveis, estarem
guardados num local seguro e que garanta a sua confidencialidade. Devem sempre ser
feitas coOpias de seguranca de registos escritos e electronicos. A empresa tem de ter
definida uma politica de alteracdo de registos e deve ser aplicavel a registos em suporte

fisico e informético. [12]

3.2.1.14. Auditorias internas

E essencial que a empresa dé especial atencéo as auditorias internas para detetar e
corrigir alguns trabalhos ndo conformes e para melhorar continuamente o SGQ, devendo
estas serem realizadas sempre por pessoal qualificado. Quando as discrepancias entre a
gravidade destas ndo conformidades encontradas nas auditorias internas e nas auditorias
do IPAC forem muito grandes, pode levar a concluir que o laboratério ndo dedica a devida
importancia as auditorias internas ou estas ndo estdo a ser eficazes. A empresa deve
elaborar um programa de auditorias anual para os requisitos normativos e até quatro anos
para ensaios do ambito da acreditacdo. O programa de auditorias deve englobar todos os
elementos do SGQ, como as atividades de ensaio e/ou as calibragfes. As auditorias devem

ser realizadas sempre que 0s recursos permitam, por colaboradores qualificados, treinados
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e independentes das é&reas a auditar. O auditor quando termina a auditoria tem de
apresentar o relatério final da mesma, referindo os aspetos observados que podem ser
melhorados ou que ndo se encontram conformes. Todas as ndo conformidades ou
oportunidades de melhoria detetadas durante uma auditoria interna devem ser registadas.
[11]

3.2.1.15. Revisdes pela Gestéao

Cabe a Gestao de Topo conduzir periodicamente um revisdo do SG e das atividades
de ensaio e/ou calibracédo do laboratério, com uma periocidade minima anual, seguindo um
programa e procedimento previamente determinados, de modo a garantir continuamente a
sua adequagéo e eficacia, pela introdugéo das alteragdes ou melhorias necessarias, tendo

sempre em contra os seguintes Passos:

o Adequacéao de politicas e procedimentos;

o Relatérios do pessoal dirigente e supervisor;

o Resultados de auditorias internas recentes;

o AgOes corretivas e preventivas

o Avaliacbes efetuadas por organismos externos;

o Resultados de comparacdes interlaboratoriais ou de ensaios de aptidao;

o Alteracdes de volume e tipo de trabalho;

o Retorno de informacéo dos clientes;

o Reclamacdes;

o Recomendagfes de melhoria;

o Outros fatores relevantes (atividades de controlo de qualidade, recurso e formacéo
de pessoal).

Sempre que as revisdes ndo obedegcam a periodicidade recomendada, cabe ao
laboratério apresentar razdes validas que o justifiquem. Por outro lado, considera-se que a
revisdo é conduzida pela Gestdo de Topo quando esta, sucessivamente, toma a iniciativa
de nomear quem nomeia um membro executivo para acompanhar o processo e analisa, em

reunido, os resultados e elabora ou aprova as conclusoes. [11]

Devem ser elaborados registos de todos os resultados das revisfes pela Gestédo e

das acles delas decorrentes, que devem ser realizadas dentro de um prazo adequado e
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previamente acordado. Estes registos podem ter a forma de actas de reunides ou de

relatorios que incluam a avaliacdo de cumprimento da Norma NP EN ISO/IEC 17025.

3.2.2. Requisitos técnicos

3.2.2.1. Generalidades

Quando se fala de requisitos técnicos, ha que ter em conta os factores que
determinam a exatiddo e a fiabilidade dos ensaios e/ou calibracdes realizados por um
laboratorio. Esses séo os factores humanos, as instalagdes e condi¢cdes ambientais, os
métodos de ensaio e calibracdo e validacdo de métodos, 0 equipamento, a rastreabilidade
das medi¢des, a amostragem e manuseamento de itens a ensaiar ou calibrar. Estes
factores contribuem para a incerteza total das medicdo de forma variavel, em funcdo dos
ensaios e calibracGes realizadas, pelo que os mesmos devem ser tidos em conta no
desenvolvimento de métodos e procedimentos de ensaio e calibracdo, na formacao e
qualificacdo do pessoal e na sele¢éo e calibracdo do equipamento utilizado. O laborat6rio
deve prestar maior atencdo a estes fatores de forma a minimizar a sua influencia no
resultado final e ter em conta que a influencia de cada um deles varia consoante o ensaio e

0 equipamento em questao. [10]
3.2.2.2. Pessoal

Para garantir a competéncia do pessoal, devem estar definidas num documento,
incluido ou referenciado no MQ, as qualificacbes minimas exigiveis para os diferentes
cargos/postos de trabalho/funcdes do Laboratério. O Responsavel Técnico deve ter
experiencia profissional adequada e suficiente na respectiva area técnica para o
desempenho da fungéo e possuir licenciatura ou bacharelato nas areas de atividade técnica
do Laboratorio. O Responsavel da Qualidade deve ter experiéncia profissional suficiente em
Sistemas de Gestdo e conhecimentos do referencial NP EN ISO/IEC 17025. A competéncia
do pessoal deve ser demonstrada através da realizacdo periddica de testes praticos e/ou
tedricos de desempenho, comparacdes com pessoal mais experiente e qualificado ou
participacdo em comparacdes interlaboratoriais. A demonstracdo de competéncia do
pessoal na realizacdo dos ensaios ou calibractes deve ser, pelo menos, anual. [12]

A definicdo dos niveis de escolaridade, formacdo e competéncia do pessoal do

laboratério € da responsabilidade da Gestdo do mesmo, que deve ter uma politica e
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procedimentos para a identificacdo das necessidades de formacido e para proporcionar
formacgdo ao pessoal, mediante um programa ajustado as tarefas atuais e previsiveis do
Laboratdrio. As agbes de formacdo devem ser avaliadas face aos objectivos estabelecidos
para cada uma delas. A sua avaliacdo deve ser comprovada através de registos de
inquéritos de satisfacdo e da avaliacdo de resultados da participagcdo em comparacoes
interlaboratoriais, de auditorias internas e externas e da monitorizagdo ou supervisdo do

pessoal. [10]

3.2.2.3. InstalacGes e Condigdes Ambientais

E necesséario que as condicdes, tanto de iluminacdo como de temperatura e
desinfecéo, sejam as corretas de forma a néo afetar os resultados gerados. Para evidenciar
o controlo das condi¢cdes adequadas o laboratdrio deve monitorizar, controlar, e registar as
condicbes ambientais como pressdo, temperatura, humidade, etc. O laboratério deve
assegurar que foram tomadas todas as medidas de forma a garantir a prote¢cdo contra
variagbes excessivas de temperatura, humidade, radiagbes, poeiras, vapores, ruidos,

vibragdes e perturbacdes eletromagnéticas. [10]
3.2.2.4. Métodos de ensaio e calibracfes e validacdo de métodos

Os métodos e procedimentos utilizados para a realizagdo de todos os ensaios e/ou
calibragbes devem ser adequados ao dmbito da sua atividade, contemplando amostragem,
manuseamento, transporte, armazenamento e preparac¢do dos itens a ensaiar e/ou calibrar.
Quando aplicavel, devem incluir uma estimativa da incerteza de medi¢cdo e métodos
estatisticos para analise dos dados de ensaio e/ou calibracdo. [11]

Sempre que a auséncia de instrugdes relativas a utilizacdo e funcionamento dos
varios equipamentos, assim como ao manuseamento e preparacao dos itens a ensaiar e/ou
calibrar possa comprometer os resultados, estas devem existir no laboratério. Por outro
lado, as instrugfes, normas, manuais e dados de referéncia relevantes para a realiza¢do do
trabalho do laboratério, devem ser mantidos atualizados e acessiveis ao pessoal. Os
desvios aos métodos, s6 podem ocorrer desde que devidamente documentados,
tecnicamente justificados, autorizados e aceites pelo cliente.

Os ensaios e/ou calibrac6es incluidos no ambito da acreditacédo do laborat6rio devem
ser definidos segundo o formato e instrucdes dispostas nos formularios de candidatura do
IPAC, sendo referidos como “ensaios/calibracdes acreditados”. Todos os outros, fora do

ambito da acreditacdo, devem ser referidos como “ensaios/calibragcbes nao acreditados”,
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considerando-se que qualquer ensaio ou calibragdo identificado no Certificado de
Acreditacdo é sempre realizado segundo a Norma. E necessario que o laboratério evidencie
experiencia pratica na realizacdo de ensaios/calibragdes segundo os métodos que pretende
acreditar ou para os quais esta acreditado, permitindo, assim, avaliar e comprovar a
competéncia e familiarizacdo com os mesmos. [10]

Os desvios aos métodos acreditados, que ndo se enquadrem num ambito de
acreditacao flexivel, s6 serdo aceites pelo IPAC se forem pontuais e néo significativos, nao
alterando o campo de aplicacao, o principio de medicao e as caracteristicas fundamentais
de desempenho do método. O Laboratdrio deve conseguir evidenciar a validagéo técnica da
alteracdo efectuada, demonstrando comparabilidade de resultados com o método
acreditado. De outro modo, deve assinalar os ensaios/calibragcbes em causa como nao
acreditados nos relatérios de ensaio/certificados de calibracdo. Se considerarmos o ambito
da acreditacdo ndo flexivel, as alteracbes permanentes aos métodos acreditados sO
poderéo ser reportadas no ambito da acreditacdo mediante previa avaliagdo e autorizacao
do IPAC.

Quanto a selegcao de métodos de ensaio e/ou calibragdo, assim como amostragem,
estes devem ser escolhidos tendo em vista a satisfagdo do cliente e, simultaneamente, a
correta adequacédo ao trabalho a realizar. A escolha deve recair sobre métodos publicados
em normas internacionais, regionais ou nacionais por organismos técnicos de reputagao
reconhecida, em revistas e textos cientificos relevantes ou que sejam especificados pelo
fabricante do equipamento, garantindo a utilizacdo da edigdo em vigor, excepto se esta nao
for adequada ou se manifestar impossivel fazé-lo. Os complementos a Norma sao
constituidos por pormenores adicionais, que devem ser feitos sempre que necessario, no
sentido de garantir a sua aplicagdo consistente e podem estar descritos em documentos
controlados anexos a Norma de ensaio/calibragdo ou em procedimentos internos. Podem,
ainda, utilizar-se métodos desenvolvidos pelo préprio laboratério em atividade devidamente
planeado, permanentemente atualizada, e atribuida a pessoal qualificado e dotado dos
recursos apropriados, desde que adequados a situacdo, devidamente validados e
assegurada a comunicacao efetiva entre todo o pessoal envolvido. [10]

A validacdo de métodos consiste na confirmacao, por meio de exame e apresentacao
de evidéncia objetiva, da satisfacdo dos requisitos especificos relativos a utilizagao
pretendida. No sentido de confirmar que todos os métodos sao adequados a utilizacao
prevista, todos devem ser validados, desde os métodos ndo normalizados até aos métodos
normalizados utilizados fora do ambito de utilizacdo previsto, passando pelos métodos
concebidos ou desenvolvidos pelo proprio laboratério e pelas extens6es ou modificacdes
dos métodos normalizados. Esta validagdo deve ser tdo exaustiva quanto necessario, em

funcdo do campo de aplicacdo do método, sendo registados os resultados obtidos, o
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procedimento para a validagao e a declaragdo de adequacao do método a utilizagao visada.
A gama e a exatiddo dos valores que podem ser obtidos através de métodos validados, de
acordo com a utilizacdo prevista, devem ser relevantes face as necessidades do cliente,
tendo em conta a incerteza dos resultados, o limite de deteccéo, a seletividade do método,
a linearidade, os limites de repetibilidade e/ou reprodutibilidade, a robustez perante
influéncias externas e/ou a sensibilidade cruzada a interferéncias da matriz da amostra, tal

como avaliado para a utilizacdo pretendida. [11]

3.2.2.5. Equipamento

Os equipamentos utilizados devem ser adequados ao uso pretendido. A empresa
deve sempre fazer o registo e a identificacdo de cada equipamento e elaborar um programa
de calibragbes, verificagbes e manutengdes, apropriadas tanto a cada equipamento como
ao seu uso. Devem existir instru¢ces de utilizacdo, verificagdo/calibracdo e manutencao de
todos os equipamentos. Tanto 0 equipamento como o respetivo software tém que satisfazer
as especificagbes importantes para os ensaios e devem ser protegidos contra possiveis
ajustes que invalidem os resultados. Os equipamentos utilizados podem ser calibrados
interna ou externamente. No caso de calibracdes externas, o laboratério que efetua a
calibracdo tem que ser acreditado uma vez que 0 equipamento pode ter um impacto
significativo na exatiddo dos seus resultados. Devem ainda serem determinados os erros

maximos acetaveis (EMA), segundo os requisitos das normas de ensaio. [12]

3.2.2.6. Rastreabilidade das medicbes

Ainda que o equipamento tenha sido calibrado/verificado, pode apresentar
erros/caracteristicas que inviabilizem o seu uso nos ensaios/calibrac6es. Tornando-se
necessaria a existéncia de um programa ou plano de calibracdes/verificacdes atualizado,
contendo a informacéo considerada relevante, como seja a identificacdo do equipamento a
calibrar, a entidade responsavel pela calibracdo e a periodicidade e data prevista de
calibragédo. [11]

A rastreabilidade dos padrbes do proprio Laboratério € estabelecida através de uma
cadeia continua de calibracdes ou de comparacdes que permitam relaciona-los com
padrdes primarios relevantes das unidades Sl. Nos casos em que se recorra a servigos de
calibragdo externos, em que as calibracdes séo feitas externamente ao Laboratério por

‘entidades competentes”, a rastreabilidade da medicdo deve ser garantida por recurso a
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servicos de calibracdo de laboratérios que demonstrem competéncia, capacidade de
medicao e rastreabilidade. [11]

Também na area dos padrdes de referéncia, o laboratério deve ter um programa e
procedimentos para a calibracdo dos seus padrdes, devendo os mesmos serem calibrados
por organismo capaz de proporcionar a rastreabilidade ao Sl. Enquanto padrdes de
referéncia do laboratério, estes devem ter a sua utilizacdo restringida as fungbes de
calibragcéo, excepto se for possivel demonstrar que o seu desempenho como padrdes de
referéncia ndo é invalidado. Estes padroes devem ser calibrados antes e depois de cada
ajuste. Relativamente aos Materiais de Referéncia (MR), sempre que possivel devem ser
rastredveis as unidades Sl ou a MRC (Materiais de referéncia certificados). Quando nao
existem MRC uma forma de controlar a exatid&do € participando em ECI’s. [12]

Também no que respeita ao transporte e armazenamento, o laboratorio deve ter
procedimentos que garantam a seguranga no manuseamento, transporte, armazenamento e
utilizacdo de padrbes de referéncia e MR, prevenindo a sua contaminacéo ou deterioracéo e

protegendo a sua integridade. [10]

3.2.2.7. Amostragem

A designagdo de amostragem nao se refere a preparagdo da amostra ou item
recebido para ensaio/calibracdo, mas sim ao processo levado a cabo para sua recolha,
sendo o0s requisitos associados auditados ao processo auditados, apenas se este estiver
especificamente incluido no ambito da acreditacdo. Para realizar as amostragens, o
laborat6rio deve ter definidos um plano de amostragem e procedimentos especificos para o
efeito e aplicAveis sempre que se realizem amostragens de substéncias, materiais ou
produtos para posterior ensaio ou calibracdo. Tanto o plano de amostragem como 0s
procedimentos devem basear-se em métodos estatisticos apropriados, quando nao for feita
amostragem a 100% ou quando exista influéncia da homogeneidade do produto sobre os
resultados, especificar os fatores a controlar, no sentido de garantir a validade dos
resultados do ensaio ou calibragdo, e estar acessiveis, no espaco em que estas atividades
se realizam. Sempre que haja, por parte do cliente, a solicitagao de desvios, aditamentos ou
excepgoes a procedimento de amostragem documentado, devem os mesmos ser objeto de
registo pormenorizado, em conjunto com os dados de amostragem apropriados, a incluir em
todos os documentos que contenham resultados de ensaio e/ou calibragdo e comunicar a
todo o pessoal implicado. Para proceder aos registos de dados e operagles relevantes
relacionados com a amostragem, que facam parte dos ensaios e/ou calibrac@es realizados,

devem existir procedimentos adequados. Os registos devem incluir o procedimento de
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amostragem utilizado, a identificacdo do pessoal que executa a amostragem, as condi¢cdes
ambientais, quando adequado, e os diagramas ou meios equivalentes para identificacdo do
local de amostragem, quando necessario, e, se adequado, as técnicas estatisticas que

estdo na base dos procedimentos de amostragem. [10]

3.2.2.8. Manuseamento dos Itens a Ensaiar ou Calibrar

O manuseamento dos itens a ensaiar ou calibrar deve estar descrito tantos nos planos
como nos procedimentos que o laboratério elaborou relativos aos diferentes tipos de
amostras e etapas ao longo de todos os processos de andlise. Estes documentos devem
estar disponiveis para os colaboradores que efetuam essas atividades. Deve, por isso,
existir um procedimento que estabeleca as condicdes para o transporte, rececéo,
manuseamento, armazenamento/conservacdo das amostras de forma a garantir a
integridade das mesmas. As amostras devem também ser identificadas de forma clara e
inequivoca. [12]

3.2.2.9. Garantir a qualidade dos resultados de ensaio e de

calibracéo

No sentido de monitorizar a validade dos ensaios e calibracbes realizados, o
Laboratério deve ter procedimentos de controlo de qualidade, devendo os dados dai
resultantes ser registados de tal modo que se possam detetar tendéncias e, quando
aplicavel, aplicar métodos estatisticos no tratamento de resultados. A monitorizagéo deve
ser planeada e revista e pode incluir, sem exclusividade, o uso regular de MRC e/ou
controlo da qualidade interno, com recurso a MR secundarios, a participagdo em programas
de comparacgédo interlaboratorial ou ensaios de aptiddo, os ensaios e/ou calibracdes em
replicado, com recurso aos mesmos métodos ou outros diferentes, um novo ensaio ou
calibragc&o de itens retidos e a correlacdo dos resultados de caracteristicas diferentes de um
mesmo item. A metodologia de Controlo da Qualidade (CQ) deve ser mais frequente e
exaustiva em areas em que nao exista rastreabilidade ao Sl, como sejam a quimica e a
biologia. A metodologia de CQ adotada deve estar descrita em documentos incluidos ou
referenciados no MQ e a detecdo de tendéncias pode ser feita através de cartas de

controlo. [12]
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3.2.2.10. Apresentacéo dos resultados

Tanto os resultados como a apresentacdo dos mesmos deve ser exata, clara,
inequivoca e objetiva. Os resultados devem ser apresentados em Relatérios de Ensaio ou

em Boletins Analiticos. Estes devem conter [12]:

o Titulo

o Identificacdo (do laboratério, do local, do boletim analiticos, do cliente, do método,
da amostra, plano e procedimento de amostragem, ensaios subcontratados,
funcdo, nome e assinatura do responsavel pela aprovacao)

o Datas (amostragem, rece¢do, analise, validacdo), resultados, unidades,
declaracao que os resultados dizem respeito apenas a amostra analisada

o Desvios, adi¢cdes ou exclusbes ao método utilizado, declaragdo de conformidade,
incerteza, opinides e interpretacdes (se aplicavel e/ou apropriado), informacéo

complementar.

Qualquer emenda efetuada no boletim analitico implica a uma nova emissédo do

mesmo.
3.3. Acreditacao

A acreditacdo consiste na avaliacdo e reconhecimento da competéncia técnica de
entidades para efetuar atividades especificas de avaliacdo da conformidade (ensaios,
calibrag@es, certificagfes e inspegdes). A atividade de acreditagdo esté sujeita a legislacéo
comunitaria que obriga a um funcionamento harmonizado, verificado através de um sistema
de avaliagdo. Em consequéncia, cada Estado-Membro da UE e EFTA designou um anico
organismo nacional de acreditacao, tendo em Portugal essa missao sido atribuida ao IPAC
(Instituto Portugués de Acreditacédo), conforme o disposto no Decreto-lei n°23/2011, de 11
de Fevereiro. [13]

No entanto a acreditacdo diferencia-se da Certificacdo quer em relacdo aos objetivos
gue em relacdo aos respetivos referenciais. A certificagdo consiste em demonstrar a
conformidade das caracteristicas de um produto, servi¢co ou sistema, face a um documento

de referéncia preciso que estabeleca e quantifique os parametros que devem ser
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verificados. O processo de certificacdo de uma empresa consiste na concecao, criacao,
implementacao e certificacdo de um Sistema de Qualidade. [13]

J4 a acreditacdo é um procedimento através do qual o IPAC reconhece, formalmente,
gue a entidade é competente para efetuar atividade especificas, sendo um processo mais
exigente que a certificacdo e € um mecanismo de garantia de qualidade dos resultados
apresentados aos clientes. [13]

Um laboratorio acreditado pela NP EN ISO/IEC 17025:2005 tem que demonstrar
habilitacdes na realizacdo de ensaios tanto em métodos normalizados como em métodos
nao normalizados.

O guia para a acreditacdo de laboratérios quimicos do IPAC, estabelece, quatro
parametros que sao cruciais para a acreditagdo de um laboratorio quimico [13]:

Calibracéo de equipamentos de medicgéo fisica.
Calibracéo analitica.

Controlo da qualidade em andlises quimicas.

A\

Resultados de analises quimicas.

A calibracdo pode ser instrumental ou analitica, sendo que a primeira é realizada pelo
proprio equipamento de medicdo e é relativa a grandezas fisicas. J& a segunda é realizada

através de materiais de referéncia (MR) ou de padrdes quimicos. [12]

3.3.1. Calibracdo de Equipamentos de Medicao Fisica

A calibracdo dos equipamentos pode ser realizada interna ou externamente, como
referido anteriormente. A periocidade das calibracbes do equipamento devera ser
estabelecida pela Laboratério onde estes se encontram, e ndo pelo Laboratério de
calibracdo, de acordo com as caracteristicas do equipamento, a frequéncia de uso, e
baseando-se na experiéncia de calibracbes anteriores, de forma a garantir que o
equipamento cumpre os EMA durante o intervalo de calibracbes. Todos 0s equipamentos
calibrados devem ser codificados, etiquetados, identificando sempre o certificado de
calibracdo, a data de emissdo do mesmo, a entidade que o calibrou e devem ainda indicar a

data da proxima calibragado. [10]

De forma a garantir que o estado da calibracdo devem sempre ser realizadas

verificagdes intermédias com equipamentos de referéncia, e sempre que sdo realizadas,
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estas verificacbes, devem ser anotados todos os resultados delas obtidos em Impressos
desenvolvidos pelo Laboratério para este efeito.

Sédo considerados equipamentos de medicao fisica: balancas, material volumétrico,
termometros e controladores de temperatura. Nestas calibracdes sdo também enquadradas
as calibracdes instrumentais, que deve ser realizada sempre que a norma ou procedimento

do método o exija e quando esta pode ter influencia direta ou significativa no resultado. [12]

3.3.2. Calibracéo analitica

A calibracdo analitica € considerada toda a calibragé@o realizada com recurso tano a
materiais de referéncia (MR) como padrdes quimicos. E deve ser adequada ao tipo de
andlises e amostras ensaiadas. [10]

Dependendo do tipo de método instrumental podem ser realizadas diferentes formas
de calibracdo analitica:

e Reta ou curva de calibragéo
e Adicdo de padrédo
e Padrdo interno/padrdo externo

e Fator de resposta

Cada uma destas opgdes é a mais adequada para diferentes casos concretos, pelo
que o laboratério devera definir os critérios de escolha e aplicabilidade. Uma vez definido o
método, deverdo estabelecer-se critérios para aceitar as calibracdes obtidas
(nomeadamente quanto a sua linearidade, tipo de ajuste polinomial e coeficiente de
correlacéo). [13]

Os resultados devem ser reportados apenas quando estejam dentro do intervalo de
interpolacéo da recta/curva de calibracdo, admitindo-se extrapolagfes nos extremos para

valores até 10% do intervalo de calibragéo, salvo se ultrapassar o Limite de Quantificagéo

(LQ). [10]

A calibracdo analitica deve ser reforcada com o programa de controlo da qualidade,
nao dispensando a utilizacdo de padrbes (ou amostras) de controlo independentes dos
usados na calibracdo, como a utilizacdo de amostras diarias de controlo de processo
(DPCS). [10]
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A independéncia dos padrbées que nao sao rastreaveis a Entidade Competente, deve
ser assegurada na origem (lotes e/ou marcas diferentes). Quando o laboratério utiliza
padrdes primarios, rastreaveis ou quando nao € possivel a utilizagdo de padrdes de origens

diferentes, a independéncia deve ser assegurada em termos da sua preparacao. [10]

A calibracdo analitica deve ser efetuada com a periodicidade indicada na norma
respetiva (em regra, conjuntamente com a realizagdo da analise das amostras). Contudo,
atendendo a que alguns sistemas analiticos (quando aplicados adequada e
controladamente) sdo bastantes estaveis, poderé ser feita apenas periodicamente. [10]

Assume-se ainda que a utilizacdo de equipamento de analise instrumental é
antecedida de um protocolo de verificacio do bom funcionamento do aparelho,
nomeadamente e se aplicavel, a estabilidade, alinhamento 6tico, linearidade e sensibilidade

do detetor, estabilidade da linha de base.

O laboratoério deve ter em atengdo que a mudanga de reagentes (na Espectrometria
de Absorcdo Molecular), lampadas (na Espectrometria de Absor¢do Atémica), colunas (no
caso da Cromatografia), ou ainda qualquer intervengdo no equipamento, ou alteracdo de
instalagcbes ou pessoal, sdo suscetiveis de alterar significativamente a estabilidade do

sistema analitico e a sua resposta.

No caso de rectas de calibracdo recomenda-se que a calibragéo diaria (ou em cada
sessdo de trabalho) seja feita usando pelo menos 3 padrdes (e o branco se relevante) e
com critérios de aceitacdo relativos a calibracdo estabelecida e ao controlo de cada nova
calibracdo face as anteriores ou através de controlos independentes. No caso de uma
metodologia em que, na mesma matriz, os valores das amostras se encontram
sistematicamente abaixo do LQ poder-se-a utilizar a analise com base na resposta obtida
por comparacdo com um padrdo de controlo independente situado no LQ e tratado da
mesma forma que as amostras. No entanto, esta metodologia néo dispensa a confirmacéo
da validacao do método com todo o controlo de qualidade associado, nomeadamente curva
de calibracdo, padrbées de controlo, duplicados, ensaios de recuperacdo (no minimo uma

vez por ano, a ajustar conforme o tipo de matriz/ensaio). [12]

Os conceitos de limite de detecdo (LD) e limite de quantificagdo (LQ) do método

devem ser entendidos conforme recomendado pelo “Orange Book” da IUPAC, isto é [11]:
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e O LD corresponde ao inicio do intervalo em que é possivel distinguir com uma dada
confianga estatistica (normalmente 95%), o sinal do branco do sinal da amostra e
como tal indicar se o analito em questdo esta ausente ou presente; o intervalo entre
0 LD e o LQ deve ser entendido como uma zona de detecdo semi-quantitativa e ndo
guantitativa, pelo que ndo se devem reportar valores numéricos neste intervalo;

e O LQ corresponde ao inicio da gama em que o coeficiente de variacao do sinal e 0
erro relativo se reduziram a valores razoaveis (normalmente 10%) para se poder
efetuar uma avaliagdo quantitativa; deste modo, na préatica deve usar-se o LQ como

inicio da zona em que se reportam valores numericos.

Podem ser utilizados trés métodos para a estimar estes limites:

e A partir da razao sinal/ruido instrumental:

LD=y0+3,35yQ _ _ Yo+ 10sy,
declive ’ declive

Em que o yo é o valor médio do sinal (ruido) e sy, € o desvio padrdo do sinal (ruido).
e A partir de ensaios com branco ou padrao representativo e calculando a respetiva
média e desvio padrao.
e A partir da estatistica dos minimos quadrados da reta de calibracdo, nomeadamente
do erro aleatdrio associado ao sinal analitico, Syx.

Os reagentes, solventes e solu¢cdes usados (quer sejam de fabrico interno ou
comercial) devem ter uma pureza e estabilidade compativeis com a qualidade exigida aos
resultados. Devem ser respeitados 0s periodos e condicbes de armazenamento e
manuseamento dos reagentes e padrdes adquiridos e assinalada a data da sua abertura.
Os recipientes contendo os reagentes, solu¢cdes e padrdes preparados pelo laboratério
devem estar identificados nomeadamente quanto a contetdo (substancias e concentragées)
e data de validade (ou preparacdo e prazo de validade). O laboratorio deve implementar
metodologias que permitam assegurar a rastreabilidade dos registos associados aos
padroes quimicos. As precaucgbes especiais de uso relativas a seguranga do operador e

deterioracdo do conteudo devem estar facilmente acessiveis. [13]
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3.3.3. Controlo de Qualidade em analises quimicas

Qualquer analise quimica esta sujeita a erro, pelo que é essencial por um lado
minimizar (Garantia da Qualidade - GQ) e por outro, controlar a sua ocorréncia (Controlo da
Qualidade - CQ) de modo a garantir e melhorar a efichcia do Sistema de Gestdo da
Qualidade (SG) adotado.

Considerando que um dos objetivos do SG é garantir e controlar a qualidade dos
resultados do dia-a-dia, € necessario avaliar periodicamente a exatiddo (veracidade/justeza
e a precisao/fidelidade) dos resultados, recorrendo ao CQ externo e interno.

O controlo da qualidade externo engloba o uso de Materiais de Referencia
Certificados (MRC), ou padrdes equivalente, e a participacdo do laboratério em ensaios de
interlaboratoriais apropriados. Permitindo evidenciar um dos objetivos da acreditagdo que é
a comparabilidade de resultados obtidos para uma determinada amostra. [10]

O controlo da qualidade interno € importante uma vez que da ao analista um feedback
imediato sobre os resultados obtidos, deve ser efetuado recorrendo a materiais de
referéncia internos (MRI), cartas de controlo (tratamento estatistico dos dados), amostras
em duplicado, brancos, amostras padrdo, ensaios de recuperagédo, amostras cegas. [11]

Este tipo de controlo ndo garante que o resultado gerado possui um erro menor uma
Vez que ocorrem erros sistematicos mesmo nas amostras em duplicado. No entanto em

cada série de trabalho 5 a 10% das amostras devem ser analisadas em duplicado. [10]
3.3.3.1. Amostras cegas

O analista ndo tem conhecimento que se trata de uma amostra cega e a mesma é
tratada como se fosse uma amostra vulgar. Esta ferramenta tem como finalidade determinar
a precisdo ou a exatiddo de um método e verificar o desempenho dos analistas ao longo do
processo. Em casos em que ndo existam circuitos de ensaios interlaboratoriais, esta

ferramenta é Util para se verificar o desempenho do analista e controlar o método. O

laboratério terd que elabora um plano anual de uso de amostras cegas. [12]
3.3.3.2. Materiais de Referencia Internos (MRI)

Devem ser materiais estaveis e homogéneos, de forma a permitir o controlo da
exatiddo e a precisdo ao longo do tempo, sendo que a exatiddo apenas pode ser avaliada

guando os MRI sé&o calibrados recorrendo a MRC ou a padrdoes semelhantes. Devem ser
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utilizados com maior frequéncia quando ndo existam circuitos de ensaios interlaboratoriais
para um método de ensaio, podem também ser utilizados como amostras diarias de
controlo de processo (DPCS). [12]

3.3.3.3. Brancos

A utilizacdo de brancos é fundamental quando um método é suscetivel a sofrer
contaminacfes. Esta ferramenta serve para controlo da qualidade interna como técnica
complementar, devendo ser realizada em paralelo com a andlise de amostras, devendo

sempre ser incluido pelo menos um branco por cada série de trabalho. [12]

3.3.3.4. Cartas de controlo

As cartas de controlo permitem fazer o controlo da qualidade de resultados utilizando
uma representacdo grafica, sendo necessario que 0s meétodos estejam sob controlo
estatistico, ajudando a detetar erros e tendéncias e ainda a evidenciar as situagbes “fora do

controlo”. [12]

3.3.3.5. Resultados em analises quimicas

Os resultados devem ser apresentados num boletim analitico, os resultados finais
devem refletir com precisdo os resultados e devem ser de facil compreenséo, ou seja,
devem ser tecnicamente claros e exatos.

As unidades de medida devem ser apresentadas tendo em conta a legislacdo em
vigor, devendo os numeros de algarismos significativos serem definidos com os seguintes

critérios:

¢ Indicagfes expressas na norma ou procedimento utilizado

e [ncerteza associada ao resultado

Quando os resultados obtidos sao inferiores ao limite de quantificacdo do método é
necessario que tal facto seja expressamente referido. Quando o resultado final é a soma de
varios resultados podem ocorrer duas situagdes: um dos resultados ser inferior ao limite de
guantificacéo existem trés resultados possiveis de apresentar (Tabela 3) ou quando todos
séo inferiores ao limite de quantificagdo existem dois resultados possiveis a apresentar
(Tabela 4). [13]
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Tabela 3: Apresentacéo de resultados quando um ou mais dos resultados é inferior ao LQ

A=X+Y+Z
X=2mg/LY =10mg/L Z<5 mg/L (LQ)
N&o considerar os resultados inferiores ao limite de quantificagéo A(=2+10) =12 mg/L
Apresentar o resultado sob forma de intervalo 12mg/L <A< 17 mg/L
Considerar o valor inferior ao limite de quantificagéo A (=2+10+5) =17 mg/L

Tabela 4: Apresentacdo de resultados quando todos os resultados séo inferiores ao LQ

B=X+Y+Z
X<amg/LY<1mg/LZ<5mg/L (LQ)
Considerar a soma dos trés resultados B(==1+2+5)=8mg/L

Considerar apenas o resultado individual maior B <5 mg/L
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4. Auditorias
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As auditorias tém como principal objetivo determinar a conformidade dos
elementos do sistema com o0s requisitos especificados e para desenvolver, quando
necessario, oportunidades de melhoria do sistema e para identificar atividades que
necessitam de acbes corretivas. Ao realizar uma auditoria avalia-se também se o
Sistema de Gestdo cumpre com a politica e os objetivos exigidos pela norma NP EN
ISO/IEC 17025:2005.

Existem trés tipos de auditorias: as de primeira parte, segunda parte e as de
terceira parte. Uma auditoria de primeira parte é realizada por uma organizagdo aos
seus proprios sistemas, procedimentos e instalagcdes, podendo recorrer o pessoal
qualificado ou a auditores contratados. Uma auditoria de segunda parte é efetuada
por um cliente ao fornecedor ou subfornecedores. E por dltimo uma auditoria de
terceira parte é efetuada por um organismo externo e independente. Sendo a
auditoria de primeira parte designada com auditoria interna, e as auditorias de
segunda e terceira parte sdo designadas com auditorias externas.

Ao longo deste trabalho foram realizadas auditorias internas a diferentes

métodos e as auditorias externas tiveram ao encargo do IPAC.

4.1. Auditorias Internas

A auditoria interna é efetuada pela organizacdo aos seus préprios sistemas,
como referido anteriormente. O laborat6rio desenvolveu um impresso designado
Programa Anual de Auditorias Internas, que abrange todos os requisitos da norma
NP ISO/IEC 17025:2015, sendo cada requisito auditado, pelo menos, uma vez por
ano.

No entanto, também estdo descritas neste impresso as auditorias técnicas a
realizar para ensaios acreditados e ndo acreditados, por um analista a cada ciclo de

acreditacdo, ou seja, pelo menos uma vez a cada quatro anos.

O auditor deve ter conhecimentos na area da qualidade e conhecimento e/ou
experiéncia na area que vai auditar. [11] Tendo como responsabilidade a elaboracéo
de um plano de auditoria e de um relatério da mesma. Um relatério de auditoria

interna deveré conter os seguintes elementos:
o Data da realizagédo da auditoria e de elaboracéo do relatorio

o ldentificagao da equipa auditora

o ldentificagéo e registo dos analistas auditados
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o Registo das constatacGes da auditoria
o Lista dos documentos auditados
o Registos de ensaios e equipamentos auditados
Todas as constatacBes verificadas ao longo da auditoria (ndo conformidades
ou oportunidades de melhoria) devem ser registadas e analisadas de modo a

promover as acdes corretivas adequadas para prevenir a sua ocorréncia. [11]

4.1.1. Resultados das auditorias realizadas

Para auditar um método de ensaio é necessario ter conhecimentos praticos
sobre 0 mesmo, assim como, 0s pontos criticos e procedimentos de controlo de
qualidade que o mesmo exige. Para tomada deste conhecimento foi necessario um
acompanhamento presencial com cada analista para que posteriormente pudesse
realizar a auditoria do mesmo. [11]

Durante a auditoria interna € também realizada uma auditoria vertical do
método, ou seja, repete-se, teoricamente, 0 ensaio desde a preparagdo da amostra
até a emissao do boletim analitico. De forma a garantir e demonstrar a robustez do
Sistema de Gestdo implementado assim como a rastreabilidade dos dados
produzidos.

Foram realizadas no total 10 auditorias a métodos tanto no laboratério de
quimica classica como no laboratério de métodos instrumentais de analise, sendo
sempre auditado o analisa principal e ndo o substituto. As auditorias aos métodos de
Quimica ambiental foram realizadas por uma auditora contratada, uma vez que,

eram métodos que foram validados para acreditacéo pelo IPAC.

No laboratério de métodos instrumentais de analise foram auditados os

seguintes métodos:

o PAFQ.008 Determinacdo de calcio, cobre, ferro, magnésio,
manganés, potassio, sédio e zinco.

o PAFQ.084.2 Determinacao de acUcares componentes
No laboratério de Quimica classica foram auditados os seguintes métodos:

o PAFQ.122.2 Determinacao da atividade da agua.
o PAFQ.098 Determinacéo da humidade
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o NP.1987:02 Determinacédo da hidroxiprolina

o NP.453 Prova pela fervura e pelo alcool

o NP 3441:2008 Determinacéo do pH em produtos carneos

o NP457 Pesquisa da Peroxidase

o NP 471 Determinacéao do teor de cloretos

o UN ISO 20483:2013 Cereais and pulse, Determination of the nitrogen

content and calculation of the crude protein content, Kjeldhl method.

4.1.1.1.

Exemplo de auditoria realizada no laboratério de

meétodos instrumentais analiticos

41.1.1.1.

Auditoria ao método PAFQ.008 Determinacédo de calcio,

cobre, ferro, magnésio, manganés, potassio, sédio e

zinco

O método consiste na determinacdo de metais em vinhos, onde um

determinado volume da amostra é incinerado a 500 + 5 °C, a cinza obtida é

dissolvida com uma solucéo de acido cloridrico e diluida a um determinado volume

com agua. Os metais sdo determinados por espectrofotometria de absor¢éo atémica

com chama. Adiciona-se, como modificador de matriz, cloreto de césio na

determinacdo de sodio e de potassio, e cloreto de lantanio para a determinacdo de

célcio e de magnésio. [14]

Tabela 5: Lista de Reagentes e Material para o PAFQ.008

Reagentes utilizados:

o Solucéo padréo de célcio 1 g/L ;

o Solucdo padréo de cobre 1 g/L ;

o Solucdo padrdo de ferro 1 g/L ;

o Solugéo padrdo de magnésio 1 g/L ;
o Solugéo padrdo de manganés 1 g/L

Aparelhos e utensilios:

Balanca;

Cadinhos de silica;
Placa elétrica;

Mufla, capaz de manter a
temperatura de 500 + 5 °C
Espectrofotbmetro de  absorcdo

atbmica com camara de grafite,
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Solucao padrao de potassio 1 g/L ; chama e geracao de hidretos
Solucao padrao de sodio 1 g/L ; o Micropipeta
Solucéo padrao de zinco 1 g/L ; o Material volumétrico.

Solucdo padrédo de cobre, ferro,
manganés e zinco, 20 mg/L;
Solugdo padrdo de célcio e
magnésio, 20 mg/L;

Solugéo padréo de sédio e potéssio,
20 mg/L;

Acido cloridrico 37%;

Acido nitrico a 68%;

Oxido de lantanio;

Cloreto de césio.
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AMERIEUX

IAINutriSciences

Data da auditoria:
2016-02-29
e

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA 2016-03-01

Auditora: Catarina
Franca

Método: PAFQ.008 - Determinacio de calcio, cobre, ferro

nésio, manganiés, potassio, sédio e zinco,

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

a) Os registos dos equipamentos usados estio atualizados?
b} Ver se existern etiquetas de identificacio, calibracio e
verificacdo (se aplicavel).

a) Werificado o 1Q. 13.2 Ficha de registo do eguipamento n."2 - Balancas analiticas.

verificado o 10.13.2 Ficha de registo do equipamento n.*109 - Espectrofotometre de absorgao atdmica com cidmara de grafite, chama e geracao de hidretos.
Werificade o 10.13.2 Ficha do equipamento n® 82 - Micropipetas - Quimica.

b} Tedos o= equipamentos estao devidamente identificados e com as etiguetas de calibracie (10, 144.3 Confirmagio do EMA) e de verificagdo afixados.

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Temperaturas:

a) Sao utilizados os equipamentos adequados?

b} Oz registos das calibragoes, verificagoes e manutencies
(se aplicavel) estao atualizades?

¢} Se existern impressos com caleulos automdticas, estes
estae devidamente validados?

d} As operacoes de calibragao, verificagao e manutencao sio
efetyadas de aeorde eom o armcedimestn®

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes:

a) Sdo utilizades os equipamentos adequades?

b} Oz registos das calibragtes, verificagbes e manutencies
(se aplicavel) estio atualizades?

¢} Se existern impressos com cilculos automdticas, estes
estao devidamente validados?

d} As operacoes de calibragao, verificagao e manutencao sio
efetuadas de acorde com 6 procedimenta?

Kid1)

a1) Equipamento B2ZAM
b1)CALIBRACAD: calibragio efetuada no dia 2016-01-05, certificado de calibragio n*02670, emitido pelo Frilabo, apto em 2016-02-01, proxima

calibragio 2016-05.

VERIFICAZAD: verificado o 1Q.45.0 - Verificacie didria das micropipetas- guimica e ambiente. Os registos encontram-se atualizades.
MANUTENCAD: Equipamenta limpe - OK

€1)1Q.45.0 Validade em 2015-12-14

d1} constatou-se que o procedimenta PEQ.49.0 Micropipetas, de 2009-01-05 nao se encontra atualizada, ou seja, nao define as metodologias de
calivracdo e verificacdo atualmente utilizadas pelo laborateric (Mao conformidade ja detetada e registada para outro ensaio- ver
NC259/0/Abr2016).

a2)Material Volumétrico

b2} Certificados de lote:

Balao volumétrico de 1000 ml - Lote E 14 - OK

Balao volumdétrico de 50 ml - Lote F 14 - OK

Balao volumétrico de 100 ml - Lote D 14 - OK

Pipeta velumétrica de 10 ml - Lote C 14 - OK

Pipeta volumétrica de 15 ml - Lote F 14 - OK

Pipeta volumétrica de 20 ml - Lote J 14 - OK

apenas foi rastreado umn lote de cada materialvolumétrico utilizado.

c2) NA

dZ) NA
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A MERIEUX
A

NutriSciences

Data da auditoria:
2016-02-29

e
RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA 2016-03-01

Auditora: Catarina
Franga

Métado: PAFQ, D08 - Determinacio de calcio, cobre, ferro, magnésio, mangangs, potdssio, sédio e zinco.

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

» Massas:

a) Sao utilizades os equipamentos adequados?

) Os registos das calibragdes, verificacoes e manutengies
(se aplicdvel) estio atualizades?

<) Se existem impressos com clleules autemdticos, estes
estac devidamente validados?

d) As operagées de calibragao, verificacao ¢ manutencao sao
efetuadas de acorde com o procedimento?

Xid1) e (d2)

ai) Balanga 20

b1} Utilizagao, calibragdo, verificagao e manutencao realizadas de acordo com o definide no Procedimente PEQ.36.1 Instrumentos de pesagem.

CALIBRACAD

calibracio efetuada no dia 2015-04-16, certificade de calibragde n® 2015400496,/ 80-1, emitido pelo CATIM em 2015-04-18, apto em 2015-04-23, procima
calibracae em 2016-04.

WERIFICACA

Werificado o 1. 199.28 Verificacdo intema de balancas diario (2016-02-2% e 2014-03-01)

MAMUTENCAD:

Eguipamento limpo - OK

cl e c2) 10.194.26 - validado em 2016-02-23

d1) Desde o dia 2016-02-24 a balanca 20 & verificada, diariamente, com as massas 5mg, 1 g, 10 g e 100 g, ou s=ja, acresceu a verificagdo da massa de 1g.
Desde 2016-03 nao & realizada a verificagao mensal das balancas. Ate a data da auditoria estas constatagdes ainda nao tinham sido efetuadas no procedimento
PECL 38 (Mao conformidade ja detetada e registada para cutro ensaio - ver NC 245/ Q/A3R2016).

al) Balanca 28

b2} Calibracas, verificacie € manutencao realizadas de acorde com o definido ne procedimento PEQL.49 que se ndo se encontra atualizado..

CALIBRACAD:

calibracao efetuada ne dia 20153-04-16, certificade de calibragao n® 2015400496,90, emitide pelo CATIM em 2015-04-18, apto em 2015-04-23, proxima
calibracao em 2016-04.

VERIFICACA:

erificado o 1Q.199.18 Verificacao intema de balangas - Diario {2016-02-29 e 2016-03-01) OK

MANUTENCA:

Egquipamento limpa - OK

d2} Desde o dia 2016-02-24 a balanca 2B & verificada, diariamente, com as massas 1mg, ag, 10g e 100g, ou s=ja, a massa de 5g, anteriormente utilizada, foi
substituida pela massa de 1 g. Desde 2016-03 nao & realizada a verificagao mensal das balangas. Ate a data da auditoria estas constatapdes ainda nag tinham
sido efetuadas no procedimente PEQL 36 (Wac conformidade ja detetada e registada para owtro ensaio - ver NC 245/ Q/ABRZ0N &),

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Outros:

a) Sao utilizades os equipamentos adequadoes?

b Os registos das calibragtes, verificagGes e manutencies
(se aplicdvel) estdo atualizados?

¢} Se existemn impressos com calcules automdticos, estes
estio devidamente validados?

d} As coeragoes de calibracao, verificacao e manutencao sio
efetuadas de acorde com o procedimenta?

a) Espectrofotdmetro de absorgdo atdmica com cdmara de grafite, chama e geragao de hidretos n® 109,

biUtilizacio, verificacdn e manutencas realzada de acerdo com o definide nos procedimentos PEQ.84.0 Espetrofotémetro de absorcie atdmica
com camara de grafite, de chama e geracac de hidretos

Manutengdo: ditima efetuada a 2015-11-17 pela SOQUIKMICA

) NA

djNA
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AMERIEUX
A

NutriSciences

Data da auditoria:
2016-02-29
e

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA 2016-03-01

Auditora: Catarina
Franga

Método: PAFQ. 008 - Determinaclo de cdlcio, cobre, ferro, magnésio, manganés, potissio, sédio e zinco.

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

a) Existern s registas de controlo de

reagentes solugées/ consumiveis?

) Existern a5 certificados de lete?

a) e by Verificado o 1Q.197.1 controlo des reagentes da Solucdo padrao 1000mg/L K (lote: HCBESO14). Verificado também o certificado de lote da
Mearck.

Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes da Solucdo padrao 100me /| Cu (lote: HC42399386). Verificado também o certificado de lote da
Meerck.

Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes da Solugio padrio 1000me/ L Ng (lote: HC409314). Verificado também o certificade de lote da Merck.
Verificado o 1Q.197.1 contralo dos reagentes da Solugio padrio 1000me/| Fe {lote: HC43468481). Verificado também o certificado de lote da
Merek.

Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes da Solucae padrao 1000mg /L Zn (lote: HC3B8622). Verificado tambdm o certificade de lote da Merck,
Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes da Solucae padrao 1000mg /1 Ca (lote: HC388504). Verificade também o certificado de lote da Merck,
Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes do Clorete de césio (lote: MKBYVE148Y). Verificado também o certificade de lote da SIGMA.
Verificado o 1Q.210.2 registo do Controlo da preparacac Solucdes/ placas de TLC, para o cloreto de césio a 10%.

Verificado o 10.197.1 controlo dos reagentes do Acido nitrico 68% {lote: 151080503, Verificado também o certificado de lote da YWR.

Verificado o 10.197.1 controlo dos reagentes do Acido cloridrico 37% (lote: 15L17051%). Verificado também o certificado de lote da YWR.
Verificado o 1Q.210.2 registo de Contrelo da preparacic Seluctes/ placas de TLC, para a solugdo de HCL 68,

Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes da Solugao padrio 1000mg/L Mn (lote: HC383248). Verificade também o certificado de lote da
Merck. Verificado o 1Q.197.1 controlo dos reagentes da Solugie padrio 1000mg/L Mg (lote: HC3BBS07). Verificado também o certificado de lote
da Merck.

Verificado o 1Q.197.1 registo do controle dos reagentes do Oxido lantanio (1) (lote:SLEM2Z670V). Verificado tambeém o certificado de lote da
Sigma.

Verificado o 1Q.210.2 registo do Contrelo da preparacio Selucoes/ placas de TLE. Nao existemn Certificados de lote, para a solucho de cloreto de
lantdnio.

A validagio do método estd atualizada (<5 anos)?
a) Repetibilidade.

b Precisdo intermédia.

¢} Incerteza.

Método validado a 2015-07-13
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MERIEUX

NutriSciences

2016-02-29
e

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA 2016-03-01

Data da auditoria:

Franga

Auditora: Catarina

Método: PAFQ.00B - Determinacdo de cdlcio, cobre, ferra

nésio, manganiés, potassio, sodio e zinco.

Auditoria vertical (amostra com ensaio concluido):
a) K. da amostra.

o) M.° da lista de trabalhe (guande aplicivel).

<) N.% do beletim analitice.

Auditoria vertical {amostra com ensaio concluido):

- Lista de trabalho (quando aplicavel):

a) Corretamente preenchida (nibrica do analista e sem
emendas nao controladas)?

b} Rastreabilidade acs eqguipamentos?

<) Rastreabilidade aos registos de controle da qualidade
[duplicades, DPCS, curvas de calibracao, registos gerados
pelos equipamentos)?

Auditoria vertical (amostra com ensaio concluido):

a) Os cileulos estao corretos (verificar o teste de fdrmulas
no LIMS ou nes impressos asseciados)?

) Arredondamento e apresentacio dos resultados.

Recursos humanos (PGQLO1):

a) A docurmentagio dos recursos humanos (pastas em papel)
estd atualizada?

b Existern registos da qualificagde inicial e descrigio das
fungoes?

X
Hao foi realizada auditorial vertical a este método, pois o dominio “vinhos” ainda nao se encontra aberto no sistema informatico (LIMS)
X
X
a} Fasta de recursos humancs 16. Toda a documentacio referida no PGQL.0T Gestao de recursos humanos, encontra-se neste dossier.
X b} 10.25.2 Descrigao de fungbes (2015-04-15)
10.26.0 Lista de competéncias {Competéncia adquirida antes de 2012-06)
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Data da auditoria:
2016-02-29
e

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA 2016-03-01

Auditora: Catarina
Franga

Método: PAFQ.008 - Determinacio de calcio, cobre, ferro

nésio, mangands, potissio, sddio e zinco.

Manutengio de competéncias:

a) Existern ensaios de comparacao interlaboratorial (ECI's)
ou amaostras cegas?

b} Duas participagoes por anof

<) As nio conformidades geradas por ECl ou amostras cegas
fora de limites estao registadas ¢ tratadas?

a) Ok

by Ok-

Célcio: Bipea Vinhos: Janeiro 2015 (2015/1549), Fevereiro 2015 (2015/10058), Margo 2015 (2015/16824) e Setembro 2015 (2015/064051). Bipea Vinhos do
Porto: Janeiro 2015 (2015/1942), Fevereiro 2015 (2015/10051) e Rovembro 2015 (2015/081438).

Cobre: Bipea Vinhos: Janeiro 2015 (2015/1949), Margo 2015 {2015/ 16824) e Setembro 2015 (2015/064051)

Bipea Vinho do Portor Janeiro 2015 (20157 1942).

Ferro: Bipea Winhos: Janeiro 2015 (2015/1949), Margo (2015/16826) e Setembro 2015 (2015/064051). Bipea Vinhos do Porto: Janeiro 2015 (2015/1942),
Fevereiro 2015 (2015/10051) € Novembro 2015/ 08513).

Magnésio: Bipea Winhos: Janeiro 2015 {2015/ 1949}, Margo 2015 (201516826 e Derembro 2015 (2015/064057).

Manganés: Bipea Vinhos: Janeiro 2015 {2015/ 1949), Fevereiro 2015 (2015/10058), Marce 2015 (2015/16826) e Setembro 2015 (2015/064061).

Potdssio: Bipea Vinhos: Janeiro 2015 (20151949}, Marco 2015 (2015/16826) e Setembro 2015 (2015/064051).

Sadio: Bipea Winhos: Janeiro 2015 (2015/1%49), Margo 2015 {2015/ 16828) e Setembro 2015 (2015/064051). Bipea Vinhos do Porto: Janeiro 2015 (2015/1949),
Marco 2015 (2015/16826) e Setembro 2015 (2015/064051).

Tinco: Bipea Winhos: Janeiro 2015 (2015/1%4%), Margo 2015 (2015/16826) e Setembro 2015 (2015/064051).

) MA

Daily Process Cantrol Samples (DPCS):

a) Existern amastras diarias de contrelo de processa (DPCS)?
[} Os registos sdo corretamente efetuados?

¢} 0 Z-%core e o desvio padrao relativa (rsd) estao de acorde
com o definido no SOP.OB?

d} As nda conformidades geradas por DPCS fora de

limites/ tendéncias estao registadas e Lratadas?

Constatou-se que o laboratdrio nao tem DPCS para o dominio “Vinhes®. Em uso apenas DPCS para o dominio alimentar {infant ceral)

C - Conforme; NC - MEo conforme: MA - NEo aplicivel
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No decorrer da auditoria ndo se verificaram erros ao nivel da execucdo da
técnica mas verificaram-se algumas ndo conformidades (NC), homeadamente nos
registos de controlo de qualidade, pois no que diz respeito a equipamentos utilizados
para a medicdo de volumes, verificou-se que o procedimento PEQ.49.0 Micropipetas
nao se encontrava atualizado, ou seja, ndo tem definido as metodologias de
calibracéo e verificagao utilizadas pelo laboratério atualmente, sendo realizada como
acao corretiva para a revisdo do procedimento de forma a atualizar estes campos
em falta.

Também se constatou que foi atualizado o impresso 1Q.199.2B - Verificagdo
interna de balancas diarias, sendo para algumas balancas acrescentadas massas e
para outras balancas foram substituidas massas (que ndo eram necessarias), € por
iSSo mesmo, deixou de ser realizada a verificagdo mensal de balangas. Sendo assim
abertas duas nédo conformidades: NC 259/Q/Abr2016 e NC 245/Q/Abr2016.

Verificou-se que 0s registos dos impressos relativos a reta de calibragéo
(1Q.76), controlo de declives (1Q.77), validagdo do padrédo de menor concentragédo
(1Q.114), determinacdo dos limiares analiticos (1Q.85) estavam corretos e que néo

existiam pontos fora dos limites nas cartas de controlo.

Neste método para a matriz vinhos nédo existem DPCS, caso estes existissem
0s seus registos eram efetuados numa plataforma mundial (ZETA life).
Relativamente a participacdo em ensaios de comparagéao interlaboratoriais verificou-
se gue para cada metal foram realizadas desde de Janeiro de 2015 pelo menos trés

participacoes.

4.1.1.1.2. Auditoria ao método PAFQ.122.2 Determinacédo da

atividade da agua

A detecdo da humidade relativa da cAmara de medicdo é realizada através do
principio do espelho arrefecido. A temperatura do espelho é exatamente controlada
através de um arrefecedor termoelétrico.

A detecdo do ponto exato onde a condensacao primeiro aparece no espelho é
detetada por uma célula fotoelétrica. Um feixe de luz é direcionado para o espelho e

refletido para a célula do foto-detetor.
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Este deteta a alteracdo da refletancia quando a condensacdo ocorre no

espelho. O termopar acoplado ao espelho regista a temperatura a que ocorre a
condensacéo. [15]

Tabela 7: Lista de Reagentes e Material para o PAFQ.122.2

Reagentes: Solugbes aquosas padrédo de KCI

0,5M aw= 0,984 + 0,003.

6,0 M aw= 0,760 = 0,003
8,57 M aw= 0,500 * 0,003
13,41 M

aw= 0,250 = 0,003

73



74 | Auditorias

MERIEUX
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RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Data da auditoria: 4 Fevereiro de 2016

Auditora: Catarina Franga

Método: PAFQ.122.2 Determinacdo da atividade da dgua

Meétodo/norma:
a) Existe?

b) Esta atualizado? x
c) Esta devidamente controlado?

a) Sim
b)PAFQ.122.2 de 2016-01-08
€) 10,148 indice - Pasta dos PAFQ de FQ ¢ pasta eletrénica de documentagio,

0s analistas tém acesso a uma copia integral?
A copia esta devidamente controlada? x

Cépia controlada com a analista (na capa das copias dos procedimentos), registadas no 1Q.11.5 Fotocopias de documentos efou regisios originais, com data de 2015-01-29.

0 procedimento & seguido pelos analistas?

erificado ao longe da auditoria.

Auditoria pr ial (amostra lisada no dia da
auditoria):

a) N." da amostra. x
b) N.® da lista de trabalho (gquando aplicavel).
c) M.” dos eguipamentos utilizados.

a) amostra n® 2016/005706
b} Lista n® 2016/003607
c)Aqualab 4TE - 103 B

Auditoria pr ial (amostra lisada no dia da
auditoria):

a) Existem impressos associados ao método?

b) Se existem impressos com calculos automaticos, estes
estao devidamente validados?

Mio aplicdvel uma vez que os resultadas sho inseridos na Llista de trabalhe e posteriormente diretamente no LIMS.

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

a) Os registos dos equipamentos usades estao atualizados?
b) Ver se existem etiquetas de identificacao, calibracao e x
verificagao (se aplicavel).

a) Verificade o 1Q.13.2 Ficha do registo do equipamento n® 103 - Analisador de atividade da agua
b} Equipamento esta devidamente identificado e com eliqueta da calibragho externa afixada.
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Data da auditoria: 4 Fevereiro de 2016
RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Auditora: Catarina Franga

Método: PAFQ.122.2 Determinacio da atividade da dgua

T T e TR T T e ]

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Temperaturas:

a) Sao utilizades os equipamentos adequades?

b} Os registos das calibracoes, verificaces e manutengoes
(se aplicavel) estao atualizados?

¢} Se existemn impressos com cilculos automdticos, estes
estio devidamente validados?

d} As operagtes de calibragia, verificagas e manutencio sio
efetuadas de acorde com & procedimento?

a) O eguipamento uliizado é o AQUALAS 4TE ({103 B)

b} calibraglo, verificacde e manutengdo realizadas de acordo com o definide no procedimente PAFQ.122.2

O equipamento foi calibrado pelo LABCELL em 2015-03-17, certificade de calibragdo n® S40001986, aplo em 2015-04-02, proxima calibragio em 2016/05
¢} Impresse 1Q.141.1 Padrdo diano - Validado em 2008-08-05

d) Ok

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

= Yolumes:

a) Sao utilizades os equipamentos adequades?

Iy} Os registos das calibracGes, verificacoes e manutencies
(se aplicavel) estio atualizades?

¢} Se existern impressos com cilcules automdticos, estes
estao devidamente validados?

d As coeragdes de calibragdo, verificagao e manutencio sio
efetuadas de acordo com o orocedimento?

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Massas:

a) 5ao0 utilizados os equipamentos adequados?

1) Os registos das calioragdes, verificactes e manutengies
(se aplicivel) estio atualizades?

€) Se existern impressos com cdleulos autemiticos, estes
estae devidamente validados?

d) As operactes de calibracaa, verificacao e manutencao sao
efetuadas de acordo com o procedimento?

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Qutros:

a) 5o utilizades os equipamentos adequados?

b} Os registos das calibragdées, verificacées e manutengoes
(se aplicavel) estio atualizados?

c) Se existemn impressos com célculos autemdticos, estes
estie devidamente validades?

d} As soeragoes de calibragaa, verificagao e manutencio sas
eletiadas de acorde com o orocedimento?
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] Data da auditoria: 4 Fevereiro de 2016
RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Auditora: Catarina Franga

(= - S =

Método: PAFD.122.2 Determinacdio da atividade da dgua

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

a) Existern os registos de controlo de
reagentes/solugées/consumiveis?

[) Existern os certificados de lote?

Verificada o impresso QL1971 Controlo dos reagentes da Solugao tampao 0,760 aw {lote 1480090). Verifcado o cerlificado de andlises AQUALAB deste lole.
Varficado o impresso 1Q.197.1 Controlo dos reagentes da Solugio lampao 0,984aw (lote 1496330). Verifcado o cerlificado de andlises AQUALAB deste |ote.
Verificado o impresso 10,1971 Controlo dos reagentes da Solugio Cloreto de litio 13,41 M (lote 1488266). Verifcado o certificade de andlises AQUALAB deste lote.
Verificado o impresso 1Q.197.1 Controle dos reagentes da Solugdo Cloreto de litie 8,57 M (lote 1508108). Verifcado o cerdificado de analises AQUALAB deste lole.

Avalidacio do método esta atualizada (25 anos)?
a) Repetibilidade.

b} Precisio intermédia.

¢} Ineerteza.

Esta a ser realizada a validagio do mélodo, uma vez que foi realizada uma revisdo do procedimento.

Auditoria vertical {amostra com ensafo concluida):
a) N.° da amostra.

(o) N.* da lista de trabalho [guande aplicivel).

<) M.” do beletim analitico,

Auditoria vertical (amostra com ensaio concluida):

- Lista de trabalho {quanda aplicavel):

a) Corretamente preenchida (ribrica do analista e sem
emendas nio controladas)?

b) Rastreabilidade aos equipamentos?

<) Rastreabilidade aos registes de controlo da gualidade
(duplicades, DPCS, curvas de calibracio, registos gerades
peles equipamentas)?

Auditoria vertical (amostra com ensaio concluida):

a) Os cdleulos estao corretos (verificar o teste de férmulas
no LIMS ou nes impresses associados)?

) Arredandamento ¢ apresentacio dos resultades.

[ LT

Han foi realizada a auditeria vertical, pois a alteracie da revisio no sfstema informatico (LIMS) s0 & efetuada apds auditoria do IRAC. Até ao momento os resultades sdo emitidos para
cliente pela revisao que se encontra acreditada, ou seja, PAFQ. 1221
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Data da auditoria: 4 Fevereiro de 2016
RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Auditora: Catarina Franga

e e WM o ]

Meétodo: PAFQ.122.2 Determinacio da atividade da agua

Recursos humanes (PGQ.01):

a) A docurmentacao dos recurses humanos (pastas em papel)
esté atualizada?

b} Existern registos da qualificacao inicial e descricdo das
funcoes?

a} Fasta de recursos humanos 10, Teda a documentacao referida no PGQ.01 Gestde de recurses humanos, da analista encontra-se neste dossier.
b} A analista esta qualificada para esta determinacac.

10.25 Descricae de funcbes, Lara Pimentel {2015-04-14).

10,257 Manutencae das competéncias.

10,26 Lista de competéncias (2015-04-13).°

Manutencio de competéncias:

a) Existern ensaics de comparacao interlaboratorial (ECI's)
ou amastras cegas?

b} Duas participagtes par ano?

) As nic conformidades geradas por ECI ou amostras cegas
fora de limites estao registadas e tratadas?

aj Sim

b) 2015-01 - Bipea AA; 2015-04 Bipea AA & Bipea dietéticos; 2015-09 Bipea dietéticos; 2015-12 - Inter 2000; em curse Bipea A.A de 201602 que ir2 ser realizada com base na nova
revisao,

) MA

Daily Process Control Samples (DPCS):
a) Existemn amaostras didrias de controlo de processo (DPCS)?
) Os registos sao corretamente efetuados?

c) O Z-5core e o desvio padrio relativo (rsd) estac de acordo
com o definido no SOR.0B?

d} As ndo conformidades geradas per DPCS fora de
imi 8nci i . o

a} O DPCS utilizado @ o processed cheese (Barcode: PR 109-M0V15)
by Ok
¢} RSD temporaric 0,208 « 0,5% OK

- Comforme; NC - Nao conforme; MA - NEo aplicivel
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Ao longo da realizacdo da auditoria verificou-se que a analista cumpre com o definido
tanto no procedimento PAFQ.122.1 como com o definido nos procedimentos de controlo da

gualidade.

Constatou-se que a analista realiza ensaios em duplicado como o definido no
procedimento PCQ.04, ponto 6.3 Duplicados (5 a 10% do total das andlises). Esta auditoria
foi realizada porque em auditorias anteriores verificou-se que o procedimento estaria um
pouco incompleto e necessitaria de ser revisto, como foi realizada essa revisdo, houve a
necessidade de verificar se tudo estava a decorrer conforme. Neste método a analista ja
tem DPCS que introduz sempre que os realiza na plataforma ZETA life, e ndo existem
DPCS for a dos limites. E tem quatro participacbes desde Janeiro de 2015 em ensaios

interlaboratorias, no entanto, apesar de serem sado referentes a antiga revisdo

(PAFQ.122.1), nenhuma destas participacdes tinha valores for a dos limites estabelecidos.
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Segundo a Norma NP ISO/IEC 17025:2005, a Validacdo é a confirmacéo,
através da apresentacao de evidéncias objetivas, de que os requisitos especificos
relativos a uma dada utilizacdo sado cumpridos. Quando o laboratério se encontra
acreditado e adaptado a uma determinada norma ou procedimento interno adaptado
sd0 necessarios mais elementos para validar os resultados uma vez que nao
existem dados descritos nem validados como acontece com as normas ISO.
Tornando-se fundamente a realizagdo de estudos de repetibilidade, gama de
linearidade, limites de detecdo e quantificagdo, precisdo, exatidao, e estimativas de
incertezas. [11]

Um método necessita de validagdo quando:

o E um método novo que néo esté descrito na literatura cientifica

o E um método que existe mas que vai ser implementado pela primeira
vez no Laboratorio.

o E um método que existe mas que vai ser realizado recorrendo a uma

matriz diferente ou que sofreu uma alteragdo significativa.

Quando se pretende validar um método deve ser realizada a sua descricdo em
documentos, de forma detalhada, de modo que qualquer pessoa com preparagao
adequada o possa executar. Estes documentos deverdo conter 0S mesmos

elementos de uma norma.[8]

o Elementos identificadores do documento (Figura 9)
o Titulo ou designacéo do ensaio
o Cddigo identificador do ensaio
o Revisdo/edicdo
o Data da entrada em vigor e responsaveis pela sua elaboracéo e
aprovacao

o Numero de cada pagina e numero total de paginas
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()(‘!'h'm‘"

ACH¢ ;
A$40 de solidos Suspensos totais (SST)
Metodo Gravimeétrico

Figura 9: Exemplo da organizacdo dos elementos identificadores de um documento de descrigdo para um
determinado método de ensaio

o Elementos descritivos do método (Figura 10):
o Resumo ou referéncia aos principios tedricos da determinacao
indicando as grandezas influentes no resultado;
o Campo de aplicacéo
o Equipamento, material e reagentes
o Processo de calibragcéo
o Procedimento de ensaio
o Processo de calculo de resultados

o Referéncias bibliogréficas e normativas

0. INDICE
0. INDICE
1. OBJECTIVO y
<. CAMPO DE APLIC ACAD g
1 MISTORICO DAS REVISOES .
4 TERMOS ¢ DEFINICOES 3
5 RESPONSABILIDADES ?
6. PROCEDIMENTO 2
L
$
7. DOCUMENTOS ASSOCIADOS .. A
8. SEGURANCA VAV e SIS it A0
$. DOCUMENTOS DE REFERENCIA . =5 FARRRRRARTAPSN R CRUEUONT, |
9 1 FEsERENCA A SO & - WA "
9 " (=5 n
0 3 R A
10. FLUXOGRAMA ................ : Hianiiea b
11. ANEXOS................ seasssss . . . : 12
11,1 CROMATOGRAMAS

! 1 Amosra padri

Figura 10: Exemplo da organizacéo dos descritivos do método de ensaio que devem ser
incluidos no documento
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Deveréo, sempre que necessario, existir registos complementares como:

o Amostragem

o Caracteristicas do método utilizado pelo Laborat6rio
o Precaucgdes de seguranca

o Validagdo do método

o Validagéo e controlo do software

o Controlo de aplicagdo em rotina

o Caélculo de incertezas
5.1. Avaliacao indireta

Séo considerados parametros de avaliacéo indireta: a
especificidade/seletividade de um método, as curvas de calibragdo, os limiares
analiticos, a determinacgdo da sensibilidade, da precisdo, da exatiddo e da robustez

do método em analise. [8]

5.1.1. Especificidade/Seletividade

A Seletividade € a capacidade de um método identificar e distinguir um analito
em particular numa mistura complexa sem interferéncia dos outros componentes.
Diz-se que um método € especifico quando permite discriminar o analito
relativamente a outras substancias, eventualmente presentes na amostra a analisar,
ou seja, quando oferece garantias que a grandeza medida provém apenas do
analito. Assim, serd necessario averiguar a possivel interferéncia de outras
substancias eventualmente presentes na amostra, utilizando para o efeito uma
amostra complexa (multicompetente). [8]

Um meétodo analitico pode ser considerado aplicavel (especifico e seletivo)
guando na pratica, e ap0s a realizacdo de testes de recuperacao, se verificar que as
taxas de recuperagao sao proximas de 100%. O éxito das taxas de recuperagao
depende obviamente do tipo de metodologia praticada, isto €, se para alguns
métodos se admite intervalos de recuperacdo mais alargados devido as proéprias

caracteristicas do método, para outros ndo poderdo ser tolerados grandes intervalos.

(8]
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Compete ao Laboratério, que realiza ensaios de recuperacgao ter critérios de
aceitacao relativos as taxas de recuperacao conseguidas, baseados em dados e

factos crediveis.

5.1.1.1. Quantificacao

Para interpretar as informacdes veiculadas pelos estudos e ensaios efetuados,

0 analista apoia-se no calculo de vérios parametros, entre 0s quais se destacam:

o Curvas de calibracao;
o Limiares analiticos do método de ensaio;

o Sensibilidade.

5.1.1.2. Curvas de Calibracéo

Em analises quantitativas, a calibracdo indica um processo pelo qual a
resposta dum sistema de medida se relaciona com uma concentracdo ou uma
guantidade de substancia conhecida. [8]

Em métodos instrumentais de analise, a calibragdo analitica do equipamento

processa-se geralmente do seguinte modo:

o O analista deve preparar uma série de solugbes padrdo em que a
concentracdo do parametro a dosear é conhecida;

o As solugbes padrdo de calibragcdo sdo medidas num equipamento
analiticos e com as mesmas condi¢cdes das amostras a analisar;

o Estabelece-se um grafico de calibracdo e determina-se a

concentracdo do parametro nas amostras, por interpolagéo.

Quando ndo é efetuada a curva de calibracdo diaria, para cada série de
amostras, o laboratério deve definir um processo para verificacdo da validade da
curva usada, face a critérios de aceitacdo de desvios. Os padrées de calibracédo
devem distribuir-se equitativamente pela gama de trabalho. O branco da calibragéo
(solugé@o com todos os reagentes, com excegao do analito a analisar) € muitas vezes
diferente de zero e deve ser incluido na curva de calibracdo, quando aplicavel.
Quando a curva de calibracdo representa uma funcéo polinomial do primeiro grau,

isto €, uma reta, e caso se utilize o método dos minimos quadrados para as
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regressoes lineares, pressupbe-se que os erros tém uma distribuicdo normal e que
existe homogeneidade de variancias ao longo da reta. [8]

A forma algébrica da equacao (1) de uma reta € dada por:

y=a+hx

(1)

Em que a representa a ordenada na origem e o b o declive da reta. Esta reta
€ formada por um conjunto de pares ordenados e independentes, (x1,y1); (x2,y2); ...;
(xi,yi);...; (xN,yN) que devera corresponder a N pontos marcados na reta.

O ponto (x1,yl) pertence geralmente ao branco. A média de valores de X
(concentracdo dos padrdes utilizados) representa-se por x e a média dos valores de
y (sinal instrumental) representa-se pory.

O célculo do coeficiente de correlagdo, (p) pode ser usado como um dos

parametros para avaliar uma calibragédo analitica, demonstrado pela equacgéo (2):

iﬁrf ~x}-bi-»)
e o 7]

p=

(2)

O valor do coeficiente de correlacdo, pode tomar valores entre -1 e +1 (-1 <p
< +1). Na figura abaixo (Figura 11), verifica-se que um valor de p = +1 representa
uma correlagdo positiva (reta de declive positivo) e que um valor de p = -1
representa uma correlagdo negativa (declive negativo).

Em analise quimica, dependendo dos critérios internos do Laboratério e do préprio
método analitico, as curvas de calibracdo, geralmente, devem ter valores de

coeficientes de correlagdo superiores a 0,995. [8]
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Figura 11: Representacdes graficas do declive

5.1.1.3. Gama de trabalho

Para métodos que ndo envolvam curvas de calibracdo, a gama de trabalho
pode ser em funcdo da quantidade de amostra disponivel, da boa visualizagdo dos
pontos de viragem e volumes gastos em volumetria. [16] A gama de trabalho de um
método de analise pode ser avaliada utilizando o teste de homogeneidade das
variancias. Para métodos que usam modelos lineares devem ser utilizados dez (10)
pontos, podendo ser usados no minimo cinco (5) pontos para a calibracdo. [16]

Estes pontos devem estar distribuidos de forma idéntica ao longo da gama de
concentracdes utilizada e tanto o primeiro como o Ultimo padrdo devem ser
analisados em réplicas de 10, como se exemplifica na tabela 9, onde x; representa a
concentracao e y; representa a resposta do sinal. [16] Para um exemplo de padrbes

0 gquadro utilizado é o que se visualiza na Tabela 7.
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Tabela 9: Tabela utilizada para o registo de dados para determinar a gama de trabalho de um método

il | yh2 | yi3 | yhd | 5 | yib | w7 | yiB | w9 | w10

.

W o -J) Ss| W] | L] B =

—

=
——
{
———
1

Para realizar o teste de homogeneidade de variancias é necessario determinar
inicialmente as variancias do primeiro (S2) e do Ultimo padréo (S%y) [8] :

}‘L{i‘r’ij - ﬂ'}g

LE
: ﬂ-f - 1
©))
Sendo:
5. = }:1 Yi.j
' n;

(4)

Onde i corresponde ao numero do padréo, que neste caso pode seri=1oui=
10 e j corresponde ao numero de repeticdes realizadas para cada padréo.

A comparagdo de variancias de distribuicdes normais, aleatérias e
independentes, é calculada através do valor teste dado pelo quociente entre duas
variancias. Depois da determinacao das variancias para os dois padrdes, é

necessario verificar se as diferencas que existem entre elas sao significativas ou
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apenas fruto de variacdes aleatérias. Essa verificacdo é feita calculando o valor de
Fexp, SeNdo que o calculo é feito para que o valor obtido seja sempre maior ou igual a
1. ApoGs se obter o valor de Fey, tem que se comparar o resultado obtido com o valor
tabelado da distribuicdo de F de Snedecor/Fisher (também conhecido como teste de
Mandel ou teste de Fisher), para n — 1 graus de liberdade (Relacre 13). Caso Fey <
Fan @ gama de trabalho esta bem ajustada, sendo que as diferencas entre as
variancias nédo sao significativas. No caso contrario (Fexp > Fian ) as diferencas entre
as variancias sao significativas, logo a gama de trabalho ndo esta bem ajustada e
deve ser reduzida até Fexp < Fian.. [8]

5.1.1.3.1. Linearidade

Dentro de uma determinada gama de concentragbes considera-se como
linearidade de um método analitico a capacidade deste para obter resultados
diretamente proporcionais a concentragdo do analito numa amostra. A linearidade
pode ser avaliada através de visualizacdo de uma representacao grafica de um
conjunto de sinais. Quando se verifica que existe uma relagéo linear, a aplicagdo do
método dos minimos quadrados é o mais adequado, o qual permite calcular os
coeficientes da reta e respetivos parametros estatisticos (desvios-padréo residuais,
Syx). Existem, no entanto, casos em as variaveis dependente e independente nédo
apresentam uma relacao linear, mas uma qualquer transformacéo dos dados (por

exemplo a logaritmizacéo) apresenta uma relacéo linear. [8]

5.1.1.3.2. Limiares analiticos

Estes limiares ao estimados tendo em conta a incerteza da quantificacdo de
um analito, e podem ser determinados através de: réplicas do branco, incerteza de
parametros da curva de calibragdo, incerteza na dispersao dos valores em torno da
curva de calibragdo. Como anteriormente referido os limiares analiticos sao
constituidos por dois limites: Limite de Detecdo (LD) e Limite de Quantificacao (LQ).
[16]

5.1.1.3.3. Limite de Detecao (LD)

E o teor minimo medido, a partir do qual é possivel detetar a presenca do

analito com uma certeza estatistica razoavel. Este limiar analitico corresponde a
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mais pequena quantidade de substancia a analisar que pode ser detetada numa
amostra, mas nao necessariamente quantificada como valor exato. No entanto,
guando a leitura é inferior ao LD, isso apenas significa que com as condicbes
estabelecidas, a concentracdo do analito € inferior ao valor estabelecido como limite.

(8]

O limite de detecao é obtido por:

LD =x, + K.,
®)

em que :

o Xo € a média aritmética do teor medido de uma série de brancos ou
padroes vestigio (entre 10 e 20 ensaios), preparados de forma
independente e lidos ao longo de varios dias de trabalho, isto é,
reproduzindo 0 mais possivel a situacao de rotina;

o Ogrepresenta o desvio padrao associado a Xo.

Quando o método de andlise utiliza uma calibracéo linear, o limite de detecéo
€ dado por:

[3.3.55, ]
LD = B

(6)

em que:
o Syx € o0 desvio padrdo residual da curva de calibragéo (ver método

dos minimos quadrados).

o b é o declive da mesma.

5.1.1.3.4. Limite de Quantificacao (LQ)

Define-se como limite de quantificacdo a quantidade de um analito numa

amostra que pode ser determinada com uma precisao determinada previamente. Ou
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seja, € a menor concentracdo de um analito possivel de quantificar com uma

exatiddo e uma precisao aceitaveis. [8]

Este limiar € dado por:

LQ = xg + 10. 0
@)

em que:

o Xo € a média aritmética do teor medido de uma série de brancos
(entre 10 e 20 ensaios), preparados de forma independente e lidos
ao longo de varios dias de trabalho, isto €, reproduzindo o mais
possivel a situacao de rotina;

o Ogrepresenta o desvio padréo associado a Xo.

Quando o método de analise utiliza uma calibracdo linear, o limite de

guantificagéo é dado por:

L0 = [105y; ]

b
)

em que :
o Sy/x é o desvio padrao residual da curva de calibragdo (ver método

dos minimos quadrados);

o b é o declive da mesma.

5.1.2. Sensibilidade

A sensibilidade de um método deve ser entendida como a aptiddo deste para
distinguir pequenas diferencas de concentracdo de um analito, no entanto este

parametro é muitas vezes confundido com o limite de dete¢do de um método. Pode
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definir-se sensibilidade como “o quociente entre o acréscimo do valor lido AL e a

variacao da concentracao AC a que corresponde aquele acréscimo”. [8]

- _ AL
Sensibilidade = ac

(9)

A sensibilidade é a derivada de primeira ordem da curva de calibracdo na zona
de concentracdo do analito. Pode ainda afirmar-se que a sensibilidade é constante
ao longo da gama de trabalho e igual ao declive da curva de calibracdo quando é

utilizado um modelo linear. [8]
5.1.3. Preciséao

A precisdo pretende avaliar a dispersdo de resultados entre ensaios
independentes e repetidos sobre uma mesma amostra ou amostras semelhante, em
condicbes definidas. Existem duas medidas extremas para avaliar esta disperséo,
designadas por repetibilidade e reprodutibilidade. Entre estas duas medidas
extremas de precisao existe uma situacao intermédia que se designa por precisdo
intermédia. E importante salientar que geralmente a precisdo varia com a gama de

concentracoes. [16]

Para determinar a precisédo obtida em condi¢cdes de repetibilidade é necessario
gue o0 ensaio seja realizado sobre a mesma amostra ou amostras idénticas, no
mesmo laboratério pelo mesmo analista, utilizando o mesmo equipamento e 0s
mesmos reagentes dentro de um curto periodo de tempo. [8]

A reprodutibilidade é a precisdo obtida através da realizacdo do mesmo
método de ensaio, sobre a mesma amostra ou amostras idénticas, mas em
laboratérios diferentes, recorrendo a um analista diferente, com diferentes
equipamentos e em épocas do ano diferentes. Em relacdo a repetibilidade do
método, a reprodutibilidade deste vai apresentar um erro aleatério maior, devido as

condi¢cbes em que sao realizadas. [8]

A precisao intermédia € obtida em condic6es intermédias entre a repetibilidade
e a reprodutibilidade. Na repetibilidade o numero de variagbes € 0 menor possivel,

enquanto no caso da determinacao da reprodutibilidade sdo permitidas o maximo de
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variacbes possiveis. A determinacdo da precisdo intermédia de um método é
estimada sobre a mesma amostra, amostras idénticas ou padrbes, através da
realizacdo do mesmo método de ensaio sendo que este pode ou ndo ser realizado
no mesmo laboratorio. E depois necessario definir quais as condigdes que variam,
se 0 analista, se 0s equipamentos, se 0 método € realizado em alturas do ano
diferentes ou se é realizada a verificagdo da calibrag@o. A precisédo intermédia pode

ser calculada da seguinte forma:

[ -

Si, ':‘p'lr[nl-l}.zr.: *Z(yi -y,)

(10)

Sendo:

o Si( ) - desvio padrédo de precisdo intermédia (onde os simbolos
relativos as condic¢des intermédias de precisao podem aparecer entre
paréntesis, Ex.: Si(T.O.) significa tempo e Operadores diferentes)

o t—n° de amostras ensaiadas (ndo confundir com t de Student);

o nh—n°ensaios efectuados por amostra,

o j—n°daamostra (que vai de 1 a t amostras);

o k—n°do resultado obtido para a amostra j (Que vai de 1 a n);

o VY j—resultado individual (k) para a amostrajde 1 at

o Y- representa a média aritmética dos resultados da amostra jde 1 a
t.

Neste caso, a determinacdo da precisdo intermédia é feita através da recolha
de t valores de n ensaios de amostras ou padrdes. A precisao intermédia, tal como
mostra a expressdo de calculo, é baseada na dispersdo entre ensaios. E

recomendado que o valor de “t(n-1)” seja, pelo menos, igual a 15. [8]

5.1.4. Robustez

A robustez de um método de andlise define-se como a capacidade deste para
se manter inalterado face a pequenas alteracdes aos parametros do método. Esta

sensibilidade d4& uma indicagdo sobre a fiabilidade dos resultados gerados pelo
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método de analise. Os testes de robustez de um método servem também para

verificar a influéncia que determinados parametros tém sobre o resultado gerado.
Pode estudar-se o efeito que alteracbes em pardmetros como o pH, a

temperatura ou a humidade tém no resultado final. Um método é robusto se for

praticamente insensivel as pequenas variacdes que sao deliberadamente efetuadas.

[8]

Uma forma de verificar a robustez de um método de ensaio é realizando o
teste de YOUDEN. Ao utilizar o teste de YOUDEN é possivel ndo s6 testar a
robustez do método como determinar quais os parametros que mais influenciam

cada um e em que sentido ocorre essa variagcdo do resultado. [8]

Para se realizar corretamente o teste de YOUDEN é necessario conhecer bem
o método de ensaio de forma a identificar claramente quais os fatores que sdo mais

provaveis de influenciar o resultado.

A precisao intermédia é uma alternativa ao teste de YOUDEN uma vez que ao
fazer-se variar o maior nimero de parametros possivel e fazendo posteriormente
uma andlise detalhada dos resultados se determina quais 0s parametros que

influenciam os resultados. [8]
5.2. Avaliacéo Direta

Este tipo de avaliagdo visa essencialmente conhecer a exatiddo dos métodos
de ensaio. Esta é definida como sendo a concordancia entre o resultado de um

ensaio e o valor de referéncia aceite como convencionalmente verdadeiro. [16]

Os processos normalmente utilizados para avaliar a exatiddo de uma

metodologia sdo, entre outros, 0s seguintes:

o Materiais de Referéncia Certificados (MRC);
o Ensaios Interlaboratoriais (ECI’s);

o Testes comparativos.
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5.2.1. Materiais de Referéncia Certificados (MRC)

Os MRC sdo uma ferramenta importante no que respeita ao controlo da
gualidade externo de um laboratério e, por esse motivo, devem ser utilizados para a
avaliacdo de métodos de ensaio. Estes materiais servem para verificar a qualidade e
a rastreabilidade tanto ao nivel da metrologia como a nivel da validacdo de métodos
analiticos. [8]

Quando se adquire um material de referéncia certificado é fornecido um valor
de concentragdo associado ao valor da incerteza. A utilizagdo de um MRC numa
andlise serve para comparar o resultado obtido com o valor verdadeiro conhecido
(que vem descriminado no certificado de analise) sendo que também se deve
verificar o erro e a exatiddo da analise efetuada.

Quando se efetua esta comparacéo e se verifica que o valor obtido para o
MRC esta fora do intervalo de incerteza fornecido no certificado, deve procurar-se
a(s) causa(s) para tal ter ocorrido e, sempre que possivel, elimina-las. [8]

Existem varias formas para avaliar os resultados gerados na analise de um

material de referéncia certificado, entre eles:

o Erro relativo.
o Teste de hipoteses (teste t).
o Fator de desempenho Z (“Z-score”).

o Erro normalizado.
5.2.1.1. Erro relativo

Uma forma de avaliar a exatiddo de um método de ensaio € através do
calculo do erro relativo (Er), expresso em percentagem (%). Este é calculado pela

expressao:

Erro relative (%) = @. 100

r

(11)
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em que:

o Xla - valor obtido experimentalmente (ou a média aritmética de
valores obtidos);

o Xy - valor aceite como verdadeiro, ou seja, o valor certificado do
MRC.

5.2.1.2.  Teste de hipoéteses (teste t)

O teste t também exprime, tal como o erro relativo, a componente de erros

sistematicos relativos ao método de ensaio e é dado por:

(Iiub — IU:].'».-W
5

=
*lab

(12)

em que :

o X - Mmédia dos valores experimentais obtidos pelo laboratério na
analise do MRC;

o N - niumero de amostras ensaiadas;

o Sxab - 0 desvio padrdo associado a média dos valores do laboratorio
(Xiab).

Em seguida o valor t € comparado com o valor critico tan, € toma-se como

critério de aceitacao :

o Se |t| =2 tan , Na0 ficou estatisticamente evidenciada a existéncia de
erros sistematicos e logo o ensaio € satisfatorio;
o Se |t| >t , ficou estatisticamente evidenciada a existéncia de erros

sistematicos e logo o ensaio € nao satisfatorio.
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5.2.1.3. Fator de desempenho Z (Z-score)

O fator de desempenho é outra forma de analisar o desempenho do

laboratério na analise de um material de referéncia certificado:

_ (%tab — %v)
£ = g
(13)

em que :

o Xiap - valor obtido pelo Laboratério;

o Xy - valor aceite como verdadeiro, ou seja, o valor certificado do
MRC,;

o S - unidade de desvio, que pode ser a incerteza do MRC ou ainda

outra unidade de desvio interna.
A comparacao podera ser feita de acordo com seguinte escala:

o |zl]=2: Satisfatério
o 2< |Z|<3:Questionavel

o [z |>3:Incorreto
5.2.1.4. Erro Normalizado

Quando o laboratério calcula a incerteza o resultado do valor verdadeiro do
MRC (apresentado no certificado) deve estar compreendido no intervalo dessa
incerteza. O erro normalizado é calculado quando essa situacdo nao se verifica, pela

seguinte equacéao:
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En — (Ilab —Iu)
2 2

(14)

Onde X corresponde ao valor obtido pela analise do MRC, X, é o valor
verdadeiro, fornecido no certificado, Ui corresponde a incerteza associada ao valor
obtido pela analise do MRC no laboratério e Ur € a incerteza associada ao valor
verdadeiro e que é dada no certificado do MRC. Se o valor obtido para o erro
normalizado for maior do que um (En < 1), entdo a incerteza do laboratério foi bem

estimada. [8]

5.2.2. Ensaios interlaboratoriais

Existem diversos tipos de ensaios interlaboratoriais, consoante os objetivos a

gue se destinam. Refira- se, entre outros:

o Ensaio Interlaboratorial de Aptiddo: destina-se a avaliar o
desempenho dos laboratérios participantes. Se possivel, deve estar
rastreado a um MRC, podendo geralmente os participantes usar 0s
métodos que entenderem;

o Ensaio Interlaboratorial de Normalizagdo: destina-se a estudar as
caracteristicas de um método de andlise, nomeadamente a sua

reprodutibilidade e repetibilidade.

Quando o Laboratério pretender avaliar a repetibilidade e a reprodutibilidade
(parametros caracteristicos) de um método, e demonstrar em simultdneo que tem
uma precisdo compativel com a de outros laboratérios, pode recorrer a um ensaio do
tipo de normalizacdo. Quando tem por objetivo evidenciar a exatiddo dos seus

resultados, entdo pode participar em ensaios do tipo de aptidao. [8]
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5.2.3. Testes comparativos

Um laboratério que pretenda validar um método de ensaio pode faze-lo
comparando os resultados obtidos por esse método com os obtidos utilizando um
método de ensaio de referéncia. Com este teste avalia-se a exatiddo dos resultados
obtidos pelo método de ensaio que se pretende validar, comparando a sua

aproximacao com o valor do método de referéncia. [8]

Para se fazer esta comparacao podem ser utilizados varios processos como por

exemplo:

o Teste de hipéteses: teste t, tanto das médias como das diferencas.
o Teste da regressao linear entre dois métodos de ensaio.

5.2.3.1. Validacdo de Meétodos de Ensaio de Quimica

Ambiental

Era necessério fazer a validagdo de trés métodos de andlise quimica para o
departamento de quimica ambiental, com vista a serem auditados e acreditados pelo
IPAC. Tornando-se essencial criar evidéncias de que os requisitos da norma NP
ISO/IEC 17025:2005 sao cumpridos. O tempo era escasso entdo os Unicos pontos
em que foi possivel a minha participacdo, foi na preparacdo dos procedimentos e
documentos internos para os diferentes métodos e a realizacdo pratica de ensaios

de repetibilidade, ensaios em branco e ensaios de recuperacdo, para 0S mesmos.

Desta forma todos os resultados foram tratados estatisticamente pelo
Responsavel do Departamento e foram também criados e/ou adaptados Impressos
da Qualidade. Depois de todos os resultados da repetibilidade, dos brancos, e todos
os documentos inerentes estarem de acordo com o exigido, o Laboratério contratou
um Auditor Externo, qualificado para auditar estes métodos, de forma a obter a

acreditacao dos mesmos por parte do IPAC para o préximo ciclo de acreditacéo.
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5.2.3.2. Determinacdo da Caréncia Quimica de Oxigénio

(CQO)

A Caréncia Quimica de Oxigénio (CQO) permite determinar a quantidade de
oxidante quimico necessério para oxidar a matéria organica presente na amostra a
analisar. [17]

A sua determinacdo consiste na oxidacdo quimica da matéria organica
presente na amostra em meio acido, utilizando o acido sulfdrico (H.SO4), um agente
oxidante forte em excesso, o dicromato de potassio (K:Cr.07), e um catalisador de
reacao, o sulfato de prata (Ag2S0O.). [17]

A amostra é digerida a 150 °C durante aproximadamente duas horas, apés a
digestédo e arrefecimento da amostra digerida, o conteddo é transferido para uma
cuvete de 10mm de percurso Otico, e € realizada a leitura espetrofotométrica a
600nm para a Gama alta de trabalho e a 440nm para a Gama baixa de trabalho. A
concentracao final de CQO ¢é obtida a partir da uma curva de referéncia. As Gamas
de trabalho s&o divididas como Gama baixa 30-90 mgO./L e Gama alta 100-900
mgO./L. [17]

Para o calculo do resultado final de CQO é usado o 1Q.76.1A — Reta de
Calibracdo (Figura 12), que calcula automaticamente os resultados finais em
comparagado com a curva de calibracéo e os resultados das absorvancias obtidos no

aparelho.
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Figura 12: Impresso da Qualidade 1Q.76.1A Curva de calibracéo, utilizado para o
célculo final do valor de CQO.

Para validagdo deste método foram realizados estudos de repetibilidade,
precisdo intermédia, incerteza, taxas de recuperagdo e ensaios em branco. Toda a
parte pratica foi realizada por mim no laboratério do departamento de quimica
ambiental, no entanto, o tratamento estatistico foi realizado pelo responsavel do
departamento. Os estudos de repetibilidade eram descritos e estipulados no
impresso da qualidade 1Q.22, devidamente validado, e calculava automaticamente
os valores necessarios para a comparacdo estatistica, como se pode verificar na
Figura 13. Para ensaios de recuperacéo € utilizado o impresso da qualidade 1Q.193,
Figura 14. Verificou-se com base em ensaios realizados que os valores de exatiddo
obtidos cumprem com os critérios estabelecidos para todas as matrizes. Nao sao

realizados DPCS para este método uma vez que ainda esta em fase de acreditacao.
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Figura 13

: Impresso da Qualidade 1Q.22 utilizado para estudo da repetibilidade
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Figura 14: Impresso da Qualidade 1Q.193 utilizado para estudos de ensaios de recuperagéo
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5.2.3.3. Determinacéo de solidos Suspensos totais (SST)

Este método apenas se aplica & matriz de dguas residuais, a amostra é filtrada
através de um filtro de fibra de vidro utilizando um equipamento de filtracdo sob
vacuo. O filtro é antecipadamente pesado, apds filtragdo € colocado numa estufa a
aproximadamente 104+ 1 °C até obter peso constante. Para a realizacédo de padrdes
séo utilizadas solucdes padréo de celulose de 500mg/l, 50mg/L e 5mg/L. Em cada
série de trabalho é sempre realizado um ensaio em branco, os 3 padrbes de
celulose anteriormente referidos, em amostra em duplicado por cada lote de 10
amostras e € feito um ensaio de recuperacéo. [18]

Também para este método foram realizados estudos de repetibilidade usando
o impresso da Figura 13, ensaios de recuperacdo utilizando o impresso da Figura
14.

O estudo da repetibilidade para este método, foi mais demorado a nivel
pratico, pois para além de ser um método que exige muito tempo para estabilizacao
do peso, os resultados obtidos dos padrdes estavam a ter taxas de recuperagdo
inferiores a 80% (valor minimo) ou entdo superiores a 120% (valor maximo). [18]

Posteriormente foi desenvolvido um Impresso da qualidade para do céalculo
final 0 1Q.195.0B Célculo do teor dos Sdélidos suspensos totais, exemplificado na
Figura 15.

Este método também foi auditado por um auditor contratado, todos os
documentos dos calculos realizados e da auditoria foram enviados para o IPAC, que

posteriormente procedeu a auditoria externa.
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Figura 15: Impresso da Qualidade 1Q.195.0D para o célculo do teor de sélidos suspensos totais
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5.2.3.4. Determinacéo da Caréncia Bioquimica de Oxigénio

A determinacdo da caréncia bioquimica de oxigénio a cinco dias consiste
num teste empirico que determina a concentragdo massica do oxigénio consumido
durante cinco dias, num recipiente fechado (OXYTOP) em condi¢Bes de temperatura
e agitacdo constantes, pela oxidagcdo biol6gica da matéria organica da agua. A
guantidade de oxigénio consumido é dada em funcdo da alteracdo de presséao
causada pelo consumo de oxigénio a volume constante. O diéxido de carbono
produzido é removido por absor¢cdo em pastilhas de hidroxido de sédio colocado no

interior do recipiente. [19]

Neste método, ha a utilizagdo de um equipamento designado por OXITOP,
que regista e armazena o0s valores de pressao negativa, Com 0 recurso a sensores
electrénicos, gerada proporcionalmente ao consumo de oxigénio no “headspace” —
espagco gasoso existente acima da amostra liquida a analisar. Se o volume de
amostra for adequado a sua concentracdo e ao tamanho do frasco, a quantidade de
oxigénio que fica armazenado no “headspace” do frasco sera suficiente para que o
decréscimo seja detetado e para que a partir deste se possa calcular a caréncia
bioquimica de oxigénio. [19]

Foram realizados também ensaios de repetibilidade usando o mesmo
impresso da figura 13, e foi desenvolvido um impresso da qualidade 1Q.195.0C
Célculo do teor de CBO5, como esta exemplificado na Figura 16.
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Figura 16: Impresso da Qualidade 1Q.195.0C Calculo do teor de CBO5
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6. Conclusao
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Um Laboratério com um SGQ implementado tem estabelecido estruturas
organizacionais robustas, com um suporte documental amplo e organizado. Existe um
compromisso por parte da gestdo de topo e uma necessidade de formacdo continua dos
colaboradores. Ao ter implementado um SGQ a organizacao necessita de rever o sistema
pelo menos uma vez por ano, passar por constantes auditorias internas e validar métodos
gue realiza. Ao obter a acreditagdo segundo a Norma NP ISO/IEC 17025:2005 o laboratorio
comprova a sua competéncia e a fiabilidade aos clientes e as entidades regulamentadoras.

Apés a obtencdo da acreditagcdo, a organizacdo passa por avaliagdes periddicas por
parte dos organismos de acreditagdo o0 que acarreta a necessidade de uma melhoria
continua por parte do Laboratorio no seu SGQ.

A realizagédo de auditorias, tanto internas como externas, tem como principal objetivo
obter evidéncias que confirmam a eficacia e conformidade do que estd a ser realizado,
detetar e corrigir discrepancias que possam existir no sistema ou mesmo melhorar alguns
parametros de forma a aumentar o desempenho e a qualidade dos resultados obtidos.

Com a realizacdo de auditorias técnicas, ao longo do estégio, foi possivel detetar
algumas nado conformidades, tanto a nivel do controlo de qualidade como a nivel
laboratorial.

As auditorias técnicas por mim realizadas serviram para ajudar o laboratério a dar
cumprimento ao plano de auditoria a 4 anos que se encontra atualmente em vigor. Desta
forma, foram encontradas algumas n&o conformidades em relacdo a documentacdo da
gualidade, ou seja, documentos que ndo estavam bem preenchidos pelos analistas,
impressos que nao se encontravam validados e alguns procedimentos externos que nao se
encontravam completos, no entanto todas as nao conformidades encontradas no ano
anterior pelo IPAC ja tinham sido tratadas. Todas estas ndo conformidades detetas nas
auditorias internas foram tratadas pelo Laboratério e foram também criadas algumas
oportunidades de melhoria para procedimentos que estavam incompletos com a realizagc&o
de revisGes do procedimento, para os impressos que ndo se encontravam validados foram
realizadas a sua validacao, e os analistas responsaveis foram alertados e sensibilizados
para estas mudancas.

A validacdo experimental dos métodos analiticos no departamento de quimica
ambiental foi realizada, tendo estes métodos sido posteriormente auditados internamente e
externamente pelo IPAC. Uma grande parte de todo o trabalho laboratorial necessario para
as validagbes dos métodos foi realizado por mim, sob supervisdo do responsavel do
laborato6rio de ambiente.

A validagdo € um processo essencial que bem definido e documentado fornece

evidéncias objetivas de que o método é adequado ao uso pretendido.
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