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Resumo

Um dos requisitos de gestdo da NP EN ISO/IEC 17025 é a necessidade da
realizacdo de auditorias internas periédicas, que visam verificar se as atividades
laboratoriais continuam a ser executadas em conformidade com o sistema de gestéo
implementado e com a referida norma.

O presente estagio curricular foi realizado na Silliker Portugal, S.A., pertencente ao
grupo Mérieux NutriSciences, e teve a duracdo de apenas cinco meses devido a
situacdo pandémica por COVID-19. O principal objetivo incidiu no acompanhamento e
realizacdo de auditorias técnicas a métodos analiticos nos laboratérios de quimica
classica e métodos instrumentais de analise e acreditados pela NP EN ISO/IEC 17025.
O laboratério encontrava-se em processo de transicdo para a NP EN ISO/IEC
17025:2018, deste modo foi abordada a verséo anterior, do ano de 2005. O presente
trabalho comeca com um enquadramento geral do estagio e uma pequena abordagem
relativa & empresa, sendo posteriormente apresentada uma exposicdo tedrica de
tematicas relacionadas com qualidade, acreditacdo e o referencial normativo em
guestéao.

Durante o estagio foram realizadas auditorias técnicas aos seguintes métodos de
ensaio:

e PAFQ.006 Determinacao de sulfitos, expresso em SO.. Método de Monier-Williams.
e NP ISO 5984 Alimentos para animais. Determinag&o da cinza bruta.
e NP 2930:2009 Pescado e derivados. Determinacdo do azoto basico volatil total

(ABVT). Método por célula de Conway.

e PAFQ.019 Determinagéo da humidade. Secagem por estufa e gravimetria.
e NP ISO 6492:2014 Alimentos para animais. Determinacdo do teor de gordura.

Soxhlet.

e 1SO 3960:2017 Determinagao do valor de perdxido por determinag&o do ponto final
iodomeétrico - Gorduras e 6leos animais e vegetais.

e PAFQ.098 Determinacao de humidade e residuo seco (estufa de vacuo).

e PAFQ.140 Determinacao do peso liquido escorrido em conservas.

e PAFQ.139 Determinacédo do teor de cafeina. Método por cromatografia liquida de
alta eficiéncia (HPLC).

e NP 453:2002 Leite. Ensaios preliminares de analise. Provas de fervura e do alcool.

e NP 3441:2008 Carnes e produtos carneos. Medigéo do pH. Método de referéncia.
No final de cada auditoria foi realizado um relatério que engloba todas as

constatac6es observadas, evidéncias e ndao conformidades do processo de auditoria.
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Posteriormente, todas as ndo conformidades foram registadas e encontravam-se a ser

tratadas pelo departamento da qualidade e pelos responséaveis das areas auditadas.

Palavras-chave: auditoria, método analitico, qualidade, seguranca alimentar,

setor agroalimentar.
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Abstract

One of the management requirements of NP EN ISO/IEC 17025 is the need to carry
out periodic internal audits, aiming at verifying that laboratory activities continue to be
carried out in accordance with the management system implemented and with that
standard.

This curricular internship was held at Silliker Portugal, S.A., which belongs to the
Mérieux NutriSciences group, and lasted only five months due to the pandemic situation
of COVID-19. The main objective was to monitor and carry out technical audits of
analytical methods, accredited by NP EN ISO/IEC 17025, in the laboratories of wet
chemistry and instrumental chemistry. The laboratory was transitioning to NP EN
ISO/IEC 17025:2018, so the previous version, from the year of 2005, was the one
approached. The present work begins with a general framework of the internship, a small
approach about the company and later presenting a theoretical discussion of themes
related to quality, accreditation and the standard in question.

During the internship, the following analytical methods were audited:

PAFQ.006 Determination of sulfites, expressed as SO». Monier-Williams method.
NP ISO 5984 Animal feed. Determination of crude ash.

e NP 2930: 2009 Fish and fish products. Determination of total volatile basic nitrogen
(TVBN). Conway cell method.

o PAFQ.019 Determination of humidity. Kiln drying and gravimetry.

e NP ISO 6492: 2014 Animal feed. Determination of fat content. Soxhlet.

e |SO 3960: 2017 Determination of the peroxide value by determining the iodometric
end point - Animal and vegetable fats and oils.

o PAFQ.098 Determination of humidity and dry residue (vacuum oven).

o PAFQ.140 Determination of the drained net weight in preserves.

o PAFQ.139 Determination of caffeine content. High performance liquid
chromatography (HPLC) method.

e NP 453: 2002 Milk. Preliminary analysis tests. Evidence of boiling and alcohol.

e NP 3441: 2008 Meat and meat products. pH measurement. Reference method.

At the end of each audit, a report was made that includes all the observations,
evidences and non-conformities, of the audit process. Subsequently, all non-conformities

were registered and have been treated by the quality department.

Keywords: quality control, food safety, accreditation, technical audits, analytical
methods, NP EN ISO/IEC 17025
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1. Introducéao

1.1. Enquadramento Geral

Atualmente a seguranca alimentar assume um papel importante no setor
agroalimentar, sendo este conceito transversal a toda a cadeia alimentar, comecando
na producdo primaria e atravessando todos os intervenientes até ao consumidor final.
E, de facto, importante ver o processo de producdo de alimentos como um todo,
estabelecendo objetivos de seguranca alimentar para cada uma das fases sempre que

aplicavel [1].

Deste modo os laboratorios surgem como o interveniente que realiza analises a
géneros alimenticios, contribuindo para a verificagdo da eficacia da implementacéo das
medidas de seguranca e qualidade alimentar. Como tal, é essencial que os métodos
analiticos sejam os mais rigorosos e fiaveis possiveis sendo, por isso, vantajoso o
laboratorio ser acreditado. A acreditacdo transmitird aos clientes confianga nos métodos
e resultados dados pelo laboratério, significando isso que esse local opera de acordo
com os padrdes globais estabelecidos para este fim e que é capaz de produzir

resultados corretos, rastreaveis e reprodutiveis [2].

Com o objetivo de garantir a qualidade de um laboratério sé@o realizadas avaliagbes
periddicas, como auditorias, que permitem a identificacdo de possiveis problemas e a
implementacdo de medidas corretivas e preventivas, sendo estas uma ferramenta fulcral

na melhoria do sistema de gestdo da qualidade de um laboratdrio.

Assim, 0 presente estagio curricular, que teve lugar na empresa Silliker Portugal,
S.A, tem como objetivo 0 acompanhamento de métodos de ensaio acreditados pela NP
EN ISO/IEC 17025 e implementados no laboratério de quimica classica e instrumental

da empresa e a realizacdo de auditorias técnicas aos mesmos.

1.2. Instituicao de Acolhimento

A Silliker Portugal, S.A é uma empresa independente de presta¢cdo de servicos
intimamente ligada aos varios ramos do setor agroalimentar. Foi fundada em julho de
1992 em Canelas, no concelho de Vila Nova de Gaia com a designagcédo de EGI —
Sociedade de Engenharia e Gestdo da Qualidade, Lda., iniciando assim a sua atividade

com o objetivo de dar resposta as necessidades do mercado e assumindo rapidamente
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a posicao de lider nacional no setor. Em 1993, obteve a acreditacdo do laboratério,
integrando no Sistema Portugués da Qualidade (SPQ).

| *ﬁ [\J/IERIEUX e

utnS(:lenCes

Fig. 1 - InstalacBes da Silliker Portugal, S.A. em Canelas, Vila Nova de Gaia (fotografia tirada no dia 6 de janeiro
de 2020).

Com o reconhecimento da importancia da avaliagdo organolética na caracterizagao

de produtos de consumo surgiu no ano de 2000 o laboratério de Andlise Sensorial.

Devido ao forte crescimento da empresa e numa perspetiva de desenvolvimento
futuro, em marco de 2005 foram estruturadas e projetadas de raiz novas instalacdes de

forma a albergar todos os laboratorios e servigos.

Em margo de 2008 a empresa EGI passa a usar a denominacao Silliker Portugal,
S.A com a aquisi¢do de 86% do capital da empresa pela multinacional norte americana
Silliker, passando a integrar um dos maiores grupos mundiais na prestacao de servi¢cos
na area da qualidade e seguranga alimentar. Em 2011, a mesma multinacional norte-

americana adquire mais 10%, perfazendo um total de 96% do capital da empresa.

Tendo em vista a satisfacdo das necessidades dos clientes, surge o primeiro servi¢co
de Inovacgéo & Tecnologia — os Estudos de Vida Util —, auxiliando o cliente na validag&o

do periodo de validade estabelecido para os produtos comercializados.

A obtencado da acreditacao dos primeiros ensaios de aguas de consumo humano,
em novembro de 2010, para quatro ensaios microbiolégicos e quatro ensaios fisico-
quimicos foi o inicio do desenvolvimento deste setor de atividade. Em janeiro do ano

seguinte foi obtida a acreditacdo das colheitas das amostras de aguas para consumo
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humano e para mais dois ensaios fisico-quimicos. Nesse mesmo ano conseguiu-se
também o alargamento da acreditacdo para analises veterinarias, com a pesquisa da
Salmonella em amostras de material fecal e ambientes provenientes da producao

primaria.

Durante o ano de 2013 nasceu o servigo de andlises aos materiais de embalagem
gue entram em contacto direto com os géneros alimenticios, oferecendo a oportunidade
de avaliar todos os aspetos dos produtos, desde o design e fabrico até a utilizacao final
e eliminacao. No ano seguinte surgiram os servi¢os de analises de biocidas, de produtos

cosméticos e farmacéuticos.

Em 2016 foi obtida a acreditagéo flexivel global para 48 dos ensaios acreditados de
fisico-quimica e voltou a alargar-se o ambito da acreditacdo para efluentes liquidos, com
as determinacgdes de condutividade elétrica, pH, CBO5, CQO e soélidos suspensos totais.
No seguimento da expansdo do Grupo para outros segmentos profissionais como a
farmacéutica, cosmética, ambiente, bens de consumo e agroquimica, passou-se a

utilizar globalmente a marca Mérieux NutriSciences.

No ano de 2018 foi realizado um novo alargamento no &mbito da acreditacdo para
0 ar do ambiente interno, com a acreditacdo de trés ensaios. Assim, todos 0s ensaios
acreditados passaram a estar sob o0 &mbito da acreditacao flexivel intermédia ou global.
Neste ano iniciou-se a atividade na Delegacéo do Alentejo e surgiram o0s servigos de

Relatorios Nutricionais e Gestao de Crises [3].

Atualmente, a marca Mérieux NutriSciences estad presente em 26 paises onde

existem mais de 100 laboratérios [4].
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Fig. 2 - Rede internacional da Mérieux NutriSciences.
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1.2.1. Mérieux NutriSciences

Em 1897, Marcel Mérieux, colega de Louis Pasteur e Emile Roux, fundou o Institut
Mérieux. Inicialmente sob a dire¢&o do filho de Marcel, Dr. Charles Mérieux, e mais tarde
de Alain Mérieux, neto de Marcel, o Institut Mérieux tornou-se lider mundial no campo

de vacinas humanas e veterinarias.

Fig. 3 - Marcel Mérieux no seu laborat6rio em 1895.

Na década de 90 do século passado a familia Mérieux adquiriu a empresa americana
de ensaios alimentares Silliker para tratar de questdes de seguranca e nutricdo

alimentar. Foi essa aquisicdo que mais tarde resultou na Mérieux NutriSciences.

Silliker é o pilar histérico da Mérieux NutriSciences e pioneiro no campo da
seguranca e qualidade dos alimentos. A empresa foi criada nos Estados Unidos pelo
reconhecido microbiologista Dr. John H. Silliker em 1967. Com sede em Chicago, lllinois,

a empresa cresceu rapidamente nos ultimos anos [5].

Desde 2016 que a Silliker se apresenta como Mérieux NutriSciences, dedicando-se
a proteger a saude dos consumidores de todo o mundo disponibilizando uma vasta
oferta de servigos analiticos e de consultadoria para as industrias do setor alimentar e
da nutricdo. Adicionalmente presta servicos a empresas de diferentes setores,
nomeadamente nas &areas da agua e ambiente, agroquimicos, bens de consumo,

farmacéutica e cosméticos [6].
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1.2.2. Valores e Compromissos

Todos os colaboradores das empresas associadas a Mérieux NutriSciences tém a
responsabilidade ética e 0 compromisso de respeitar quatro valores fundamentais:

e Exceléncia, assegurando um papel de lideranca cientifica e promovendo uma
cultura orientada para o desempenho.

e Integridade, mantendo um comportamento ético, honesto e confiavel.

e Iniciativa, mantendo um comportamento flexivel, inovador e acessivel,
desenvolvendo proximidade e uma abordagem proativa.

e Responsabilidade, demonstrando comprometimento, confianga e dominio em

todas as atividades [6].

1.2.3. Acreditacao, Certificacdes e Reconhecimentos

Todos os laboratérios da Silliker Portugal, S.A sao acreditados por um organismo
independente de acordo com o referencial NP EN ISO/IEC 17025. Este fornece uma
avaliacdo objetiva da competéncia técnica dos laboratérios e assegura a "precisao,
exatiddo e repetibilidade" dos resultados analiticos. O facto de se tratar de uma norma
internacional € o ponto de partida para oferecer servicos harmonizados a nivel mundial.

O laboratério em Portugal é acreditado pelo Instituto Portugués de Acreditacéo — IPAC.

A Silliker Portugal, S.A é também uma entidade formadora certificada pela DGERT
na area de educacao e formacao. Possui ainda o reconhecimento do Instituto Portugués
do Mar e da Atmosfera (IPMA) para a realizacdo de analises microbiol6gicas em

moluscos bivalves vivos.

1.3. Qualidade

Atualmente as empresas sdo pressionadas, por um lado, por exigéncias
permanentes dos seus clientes e por uma concorréncia extremamente agressiva movida
por empresas do mesmo setor estando por outro lado, sujeitas a uma forte presséo de
inovacédo tecnoldgica movida por fabricantes das novas tecnologias, pela necessidade
de manter uma competitividade permanente e melhorar as caracteristicas dos produtos

ou servigos prestados aos seus clientes [7].

A qualidade é um conceito muito subjetivo na medida em que para cada pessoa tem
um significado diferente, embora exista algo em comum daquilo que o conceito pode

significar nas diferentes possiveis utilizagcdes que dele possamos fazer [7]. Este conceito
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esta em constante evolucdo, pelo que ndo parece existir uma definicdo Unica ou
consensual. Deste modo, entende-se que qualidade pode ser definida pelo conjunto de
caracteristicas de um produto ou servico fornecido por uma organizag¢do que permitam
satisfazer as necessidades explicitas e implicitas do cliente e das partes interessadas
relevantes. Assim, € de esperar que quanto maior a correspondéncia entre as
caracteristicas do produto ou servigco e 0s requisitos dos seus utilizadores maior sera a

qualidade do mesmo.

Segundo a NP EN ISO 9000:2015, que define fundamentos e vocabulario
relacionados com sistemas de gestdo da qualidade, qualidade é definida como o “grau
de satisfacao de requisitos dado por um conjunto de caracteristicas intrinsecas de um
objeto” [8]. Assim, torna-se essencial saber a quem se destina o produto ou servico,

quais as suas expectativas e o0 custo que o cliente estara disposto a pagar [9].

Efetivamente a qualidade possui notavel importancia na atualidade, uma vez que o0s
consumidores e 0s mercados estdo mais exigentes e informados, pois vivemos num
mundo cada vez mais global, no qual a vida moderna depende do bom funcionamento
dos produtos e servicos. E um facto que o cliente mantém permanentemente uma
apeténcia por algo melhor e inovador. Deste modo, torna-se necessario um permanente
contacto com o cliente no sentido das empresas anteciparem os seus desejos, sendo
capazes de dar resposta as necessidades e, consequentemente, conseguirem uma

vantagem competitiva acrescida [7].

1.3.1. Evolugao do Conceito Qualidade

A Qualidade existe desde sempre. Ao longo da histéria 0 Homem sempre procurou
0 que mais se adequasse as suas necessidades, qualquer que fosse a natureza das

mesmas.

Antes da Revolucdo Industrial a atividade que vigorava era o trabalho artesanal.
Nesse sentido, 0 artesdo era responsavel por todas as etapas envolvidas na vida do
produto, desde o projeto, selecdo de matérias-primas e concegdo até a venda do
produto [10]. A qualidade era entdo assegurada pela vontade de cada um fazer bem e
de ser considerado o melhor na sua especialidade. Com o aumento do mercado, o
artesdo ja ndo conseguia controlar e executar todo o processo produtivo. Desse modo,
comecaram a surgir oficinas de artesdos nas quais o controlo da qualidade era

assegurado por mestres, capatazes, encarregados ou supervisores [7].
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A partir da Revolugéo Industrial, com o desenvolvimento das ferramentas de trabalho
e dos sistemas de unidades de medidas, o conceito de qualidade evoluiu até aos dias
de hoje através de quatro eras: Inspecédo, Controlo Estatistico, Garantia da Qualidade e
Gestao da Qualidade Total [10].

A Era da Inspecéo surgiu durante a | Guerra Mundial (1914-1918), periodo durante
o qual muitos produtos foram fornecidos fora de especificacfes. Desse modo, surgiram
atividades associadas a verificagdo da conformidade com as especificagfes, sendo a
figura dos inspetores da qualidade fundamental para assegurar a conformidade dos
produtos [11]. A acdo centralizava-se sobretudo na identificagdo de produtos
defeituosos, ndo havendo ainda uma preocupagcdo com O que origina o produto
defeituoso [12]. O objetivo principal era obter qualidade igual e uniforme em todos os

produtos.

A Il Guerra Mundial (1939-1945) proporcionou condigbes para uma importante
evolucao histérica na area da qualidade. Os produtos eram fornecidos de acordo com
as especificacdes, porém o comportamento em servico nem sempre era fiavel. Assim,
na década de 1930, um grupo de investigadores, do qual fez parte Walter Shewart e
Joseph Juran, duas grandes mentes no ramo da qualidade, dedicaram-se a pesquisas
gue levaram ao surgimento da Era do Controlo Estatistico [12]. Assim, comecou-se a
estruturar um estilo de gestéo corretiva, no qual se identificavam as causas reais e se
agia sobre as mesmas. O conhecimento das fontes de variabilidade, o grau de variagédo
e 0 estabelecimento de limites estatisticos permitiram manter 0os processos sob controlo,

sendo possivel identificar, minimizar e remover as causas de variagao [10].

Apb6s a Il Guerra Mundial sucedeu-se um grande desenvolvimento tecnolégico e
industrial, introduzindo no mercado novos produtos com requisitos tecnolégicos muito
exigentes. Tal provocou uma revisdo do conceito de controlo da qualidade de forma a
assegurar a seguranca de funcionamento do produto no tempo, ou seja, a fiabilidade
[11]. Assim, nasce a Era da Garantia da Qualidade, na qual o produto deixa de ser o
Unico objeto de intervencdo e comecam a ser também objeto de intervencdo as
atividades da organizagéo que influenciam a obtenc&o da qualidade pretendida. Esta
incidia sobretudo no planeamento prévio, assim como na coordenacao das atividades
praticadas pelos departamentos das empresas, no estabelecimento de padrdes da

qualidade e o aprofundamento das técnicas estatisticas [11], [13].

A Era da Gestéo pela Qualidade Total, do inglés Total Quality Management (TQM),

iniciou-se no ocidente no final da década de 70 e prolonga-se até a atualidade. E uma
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evolucdo natural das trés eras que antecedem e baseia-se numa filosofia focalizada na
gualidade global dos produtos e servigos, tendo por finalidade a satisfacao de todas as
partes interessadas na organizacao [11], [12]. Foi também neste periodo que ocorreu
um grande desenvolvimento das ferramentas da qualidade, que sdo técnicas que se
recorre de modo a definir, medir, analisar e propor solu¢ées para problemas que possam
ser detetados e que interfiram com o bom funcionamento dos processos de trabalho,

com a finalidade de se obter a exceléncia.

1.3.2. Instituto Portugués da Qualidade

O Instituto Portugués da Qualidade (IPQ) é o organismo responsavel a nivel nacional
pela gestdo do Sistema Portugués da Qualidade (SPQ), promovendo o desenvolvimento
concetual e organizativo, numa perspetiva de integracdo de todos os componentes
relevantes para a melhoria da qualidade de sistemas, processos, produtos e servicos.
E responsavel pelo reconhecimento da qualificacdo das entidades publicas e privadas
que pretendam intervir no a&mbito do SPQ e pela normalizagcdo nacional [7], [14]. No
ambito regulamentar, o IPQ é ainda responséavel pelo controlo metrol6gico em Portugal

e pelo processo comunitério de notificagéo prévia de normas e regras técnicas.

Assim, o IPQ assegura a representacao portuguesa a nivel internacional no dominio
da Qualidade, mantendo contacto com 0s organismos europeus. Este organismo
nacional orienta a atividade de numerosos organismos que com ele colaboram,

aplicando os procedimentos definidos a nivel europeu [14].

1.3.3. Sistema Portugués da Qualidade

A integracdo de Portugal na Comunidade Europeia, associada a réapida
transformacdo da sociedade, tornou ndo s6 evidente a importancia da qualidade de
produtos e servicos, como urgente a tomada de medidas inerentes a criacdo de uma
estrutura nacional que pudesse enquadrar e sustentar as necessidades intrinsecas

geradas pelo préprio processo.

Nesta perspetiva surgiu a necessidade do estabelecimento de um sistema da
gualidade em Portugal. Tal veio a traduzir-se no Sistema Nacional de Gestdo da

Qualidade, o qual apés revisdo deu origem ao atual SPQ.

Efetivamente, pelo artigo 4° do Decreto-Lei 71/2012, o SPQ define-se pelo “conjunto

integrado de entidades e organiza¢fes interrelacionadas e interatuantes que, seguindo
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principios, regras e procedimentos aceites internacionalmente, congrega esforgos para
a dinamizacao da qualidade em Portugal e assegura a coordenacédo dos 3 subsistemas
— da normalizacéo, da qualificacdo e da metrologia —, com vista ao desenvolvimento

sustentado do Pais e ao aumento da qualidade de vida da sociedade em geral”.
O SPQ rege-se pelos seguintes principios:

¢ Credibilidade e Transparéncia — o funcionamento do SPQ baseia-se em regras
e métodos conhecidos e aceites a nivel nacional ou estabelecidos por consenso
internacional, e é supervisionado por entidades representativas;

¢ Horizontalidade — pode abranger todos os setores de atividade da sociedade;

e Universalidade — pode abranger todo o tipo de atividade, seus agentes e
resultados em qualquer setor;

e Coexisténcia — podem aderir ao SPQ todos o0s sistemas setoriais ou entidades
que demonstrem cumprir as exigéncias e regras estabelecidas;

e Descentralizagdo — assenta na autonomia de atuacdo das entidades que o
compdem e no respeito pela unidade de doutrina e agdo do sistema no seu
conjunto;

e Adesao livre e voluntéaria — cada entidade decide sobre a sua adesao.

O SPQ pode ser dividido consoante os trés subsistemas de atuagcédo — qualificacéo,
normalizacdo e metrologia —, como se pode verificar pelo esquema da Figura 4.

Sistema Portugués da Qualidade (SPQ)

Qualificagdo Metrologia

Fig. 4 - Esquematizacéo dos subsistemas do Sistema Portugués da Qualidade (SPQ).

A metrologia define-se pela ciéncia da medicéo e engloba todos os aspetos técnicos
e praticos da medi¢do, qualquer que seja a incerteza de medicdo e 0 campo de
aplicacdo. Assim, o subsistema da metrologia tem como principal objetivo garantir o
rigor e a exatiddo das medi¢cOes realizadas, assegurando a sua comparabilidade e
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rastreabilidade a nivel nacional e internacional, e a realizagdo, manutencédo e

desenvolvimento dos padrdes das unidades de medida [15].

Este subsistema divide-se em metrologia cientifica, industrial e legal. A metrologia
cientifica trata da conservacdo, manutencdo e desenvolvimento dos padrbes de
medicao nacionais e internacionais, ou seja, € a rastreabilidade méxima dos padrbes de
referéncia. A metrologia industrial trata da aplicacdo da metrologia no controlo dos
processos produtivos e na garantia da qualidade dos produtos finais. E a avaliacdo da
conformidade de processos e equipamentos existentes em organizagoes,
principalmente as que possuem um SGQ certificado, ou seja, € a calibragédo de padrées
e equipamentos de medicdo. A metrologia legal efetua o controlo e verificacdo
metroldgica junto de todos os agentes econémicos e do publico em geral, fazendo
cumprir a legislacdo aplicavel aos mais diversos tipos de equipamentos de medicao
utilizados nas transacdes comerciais, operagdes fiscais, de seguranga, de prote¢do do

ambiente e da saude.

A normalizagdo consiste nas atividades de elaboragdo de normas e outros
documentos de carater normativo de ambito nacional, europeu e internacional. Esta €
gerida pelo IPQ enquanto Organismo Nacional de Normalizacdo (ONN), com a
colaboragédo dos organismos de normalizagéo setorial (ONS), sempre que estejam em
causa matérias relativas aos respetivos dominios de atuacado [14]. Neste subsistema
insere-se 0 Programa Anual de Normalizagdo (PAN) que concretiza a estratégia

nacional no que diz respeito a participagdo na normalizacdo europeia e internacional.

O subsistema da qualificagdo enquadra as atividades de acreditacdo, de certificacao
e outras de reconhecimento de competéncias e de avaliagdo da conformidade [7].
Relativamente a certificacdo, esta 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 verificados. A
acreditacdo consiste no reconhecimento da competéncia técnica de entidades para
executar determinadas atividades de avaliagdo da conformidade, como por exemplo

calibracdes, ensaios, certificacéo e inspecao [7], [14], [16].

1.4. Acreditacéo

A acreditagdo de um laboratorio ndo é uma certificacdo, como muitas vezes é
considerado. Estas diferenciam-se ndo sé nos objetivos, mas também nas normas que

sdo utilizadas. A certificacdo (de sistemas de gestdo da qualidade) € uma atividade de
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avaliagdo da conformidade que visa demonstrar que a entidade tem um sistema de
gestao credivel. Enquanto a acreditacdo € o reconhecimento, pelo organismo nacional
de acreditacdo (IPAC), da competéncia técnica das entidades para executar
determinadas atividades cumprindo requisitos estruturais, técnicos e ainda de sistema

de gestdo, de modo a garantir a fiabilidade dos resultados dessas atividades [17].

A acreditacdo € de natureza voluntéria, contudo, em determinadas areas,
dependendo do enquadramento legislativo, esta pode ser uma condicdo necessaria
para o exercicio da atividade.

A acreditagdo de um laboratorio segundo o referencial normativo NP EN ISO/IEC
17025 permite a demonstracdo e o reconhecimento da competéncia técnica para a
realizacdo de ensaios. Se o laboratério cumprir os requisitos da NP EN ISO/IEC 17025,
0 seu sistema de gestdo da qualidade, para as atividades de ensaio e calibracao,
satisfaz igualmente os principios da norma ISO 9001.

No caso de laboratérios quimicos, o IPAC definiu quatro parametros essenciais para
a sua acreditagéo:

e Calibracdo de equipamentos de medicao fisica;

e Calibracao analitica;

e Controlo da qualidade em analises quimicas;

¢ Resultados de andlises quimicas.

1.4.1. Calibracdo de Equipamentos de Medicéo Fisica

Calibracdo define-se como uma operagdo que estabelece, sob condi¢cdes
especificadas, num primeiro passo, uma relagdo entre os valores e as incertezas de
medicéo fornecidos por padrdes e as indicagcdes correspondentes com as incertezas
associadas; num segundo passo, esta informacgdo é utilizada para estabelecer uma
relacdo com vista a obter um resultado de medicdo a partir duma indicacao [18]. Pode
ser efetuada externamente, através de entidades competentes, ou internamente usando

padrbes de referéncia calibrados.

Antes de serem colocados ao servigo 0s equipamentos que sejam suscetiveis de
influenciar significativamente os resultados dos ensaios, ou cuja calibracdo seja
requerida nas normas ou especificacdes de ensaio, deverao ser sujeitos a um processo
de calibracdo [19]. Os resultados obtidos na calibracdo devem atingir os valores de

exatiddo exigidos e cumprir com as especificagcbes pertinentes para a funcdo do
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equipamento. A periodicidade de calibracdo devera ser estabelecida pelo laboratério
tendo em conta fatores como as caracteristicas do equipamento, a frequéncia e tipo de
utilizacdo e o histérico das calibracbes anteriores, de forma a garantir que o
eguipamento cumpra o erro maximo admissivel (EMA) definido durante o intervalo das

calibracdes [20].

Apoés a calibracao e emisséo do respetivo certificado, o laboratério deve proceder a
avaliacdo da calibracdo através de critérios de aceitagcdo face aos fins e usos a que se

destinam, como por exemplo valores minimos ou méaximos admissiveis [19].

Todos os equipamentos deverdo estar codificados e identificados e aqueles que
sofreram calibracdo dever&o estar etiquetados com a indicagdo da data de execucao da
Ultima calibracdo, a data da préxima calibracdo e, caso aplicavel, os ajustes ao
equipamento. Para além disso, devem ser mantidos registos relativos a cada item do
eguipamento e respetivo software, tais como:

e aidentificacdo do equipamento e do seu software;

e 0 nome do fabricante, a identificacdo do modelo e o niUmero de série ou outra

identificacdo inequivoca;

e as verificagbes de que o equipamento cumpre as especificacoes;

e alocalizagéo habitual, quando apropriado;

e as instrucdes do fabricante, caso estejam disponiveis, ou a indicagdo da sua

localizacao;

e as datas, os resultados e as copias dos relatérios e certificados de todas as

calibrac@es, ajustes, critérios de aceitacdo e data prevista da préxima calibragéao;

e 0 plano de manutencdao, se apropriado, e as manutencdes efetuadas até a data;

e (uaisquer danos, avarias, modificacdes ou reparacdes no equipamento [21].

A calibracdo dos instrumentos de pesagem deve ser realizada no local de trabalho
habitua, onde devem estar instalados de acordo com as instru¢cfes dos fabricantes. Para
além disso, deve efetuar-se um controlo perioddico de funcionamento, isto é, verificacdes
entre os intervalos de calibracdo [20]. Através desse controlo é possivel avaliar e
otimizar os prazos de calibracdo estabelecidos, bem como detetar atempadamente
avarias ou falhas. Na Silliker Portugal, S.A as balancas sdo calibradas com uma

periodicidade anual e séo verificadas diariamente com recurso a massas calibradas.

Relativamente ao material volumétrico, este deve ser inspecionado visualmente de

forma periddica para verificar se apresenta sinais de deterioracdo ou ataque pelos
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reagentes e solugbes utilizados. As pecas calibradas, como por exemplo material
volumétrico com émbolo, devem estar identificadas de forma a garantir que estdo dentro
do periodo de calibracdo. Além disso, é recomendavel a utilizacdo de material

volumétrico de classe A ou AS para medicdes rigorosas de volume [20].

A calibracdo de equipamentos com controladores de temperatura, como por
exemplo estufas, muflas e banhos, consiste num estudo do seu comportamento térmico
no qual € avaliada a estabilidade térmica no tempo e a homogeneidade da temperatura
no interior do equipamento. Assim, o laboratério deve proceder a verificagdo intermédia
das caracteristicas metroldgicas e funcionais dos equipamentos entre calibracdes de
modo a avaliar a sua aptidao ao uso [20]. Na Silliker Portugal, S.A estes equipamentos
sdo calibrados e possuem sondas de temperatura que sao verificadas periodicamente
com sondas calibradas. As temperaturas sdo monitorizadas e registadas duas vezes

por dia.

A calibracao instrumental devera ser efetuada quando a norma de ensaio o exija ou
quando tenha uma influéncia significativa no resultado. Pode ser efetuada, por exemplo,
a calibracBo de um comprimento de onda ou absorvancia medida por um

espetrofotometro [20].

1.4.2. Calibracao Analitica

A calibracdo analitica consiste na calibracdo efetuada com recurso a padrbes
guimicos e/ou materiais de referéncia [20]. O tipo de calibracdo analitica devera ser
adeguado ao tipo de analises e amostras. No caso dos métodos instrumentais podem
ser utilizados os seguintes métodos:

¢ Reta/curva de calibracao;

e Adicao de padréo;

e Enquadramento;

e Padrdo interno ou externo;

e Fator de resposta.

O laboratério deve, assim, escolher o(s) método(s) que mais se adequa(m) a cada
caso concreto segundo critérios de escolha e aplicabilidade. De seguida, depois de
escolhido o método mais adequado, o laboratério deve definir critérios de aceitacdo das
calibracbes obtidas, nomeadamente quanto a linearidade, tipo de ajuste polinomial e

coeficiente de correlagdo [20]. Além disso, a utilizacdo do equipamento de analise
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instrumental deve ser antecedida de um protocolo de verificagdo do bom funcionamento

do equipamento.

A calibracdo analitica deve ser complementada com o programa de controlo da
qualidade, que pode incluir a utilizagdo de amostras diarias de controlo dos processos
(DPCS), que tém como finalidade a monitorizac¢éo diéria dos processos laboratoriais, de
modo a validar os resultados obtidos [20], [22].

A periodicidade da calibracdo analitica deve estar descrita na norma ou
procedimento sendo, no caso de métodos com curvas de calibra¢do, geralmente diaria
ou a cada série de trabalho. No entanto, alguns sistemas analiticos quando aplicados
adequada e controladamente, sdo bastante estaveis, pelo que é permitida a calibracdo

periddica.

Assim, o laboratorio pode adotar a calibragdo periddica desde que sejam utilizadas
matrizes conhecidas e estaveis, seja evidenciado que o sistema analitico (declive) é
estavel através de, pelo menos, cinco calibracdes, seja efetuada uma verificacdo da
validade da calibracdo em vigor para cada sesséo de trabalho nos dois pontos extremos
da reta ou outros que enquadrem as amostras, de modo a ser efetuado um controlo do
declive. Para além disso, deve-se efetuar uma verificagdo do branco no caso de gama
baixa, de modo a controlar possiveis contamina¢des. Devem existir critérios de
aceitacdo tanto das verificacbes mencionadas como da calibragdo periddica. Assim
sendo, os intervalos de tempo entre calibracdes devem estar definidos e fundamentados
[20].

1.4.2.1. Limites de Detecao e Quantificagcao

O limite de detecdo (LD) é definido pelo “inicio do intervalo em que é possivel
distinguir com uma dada seguranca estatistica (normalmente 95%), o sinal do branco
do sinal da amostra e como tal indicar se o analito em quest&o esta ausente ou presente”
[20]. De forma simplificada, este limite corresponde, assim, a mais pequena quantidade

de analito que é possivel detetar na analise de uma determinada amostra [22], [23].

Por outro lado, o limite de quantificacdo (LQ) define-se como o “inicio da gama em
gue o coeficiente de variacdo do sinal e o erro relativo se reduziram a valores razoaveis
(normalmente 10%) para se poder efetuar uma avaliagdo quantitativa” [20]. Assim,
corresponde a mais pequena quantidade de analito passivel de ser quantificado com

uma determinada precisdo e exatidao [22], [23].
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E importante referir que o intervalo entre estes dois limites é designado como uma
zona de detecao semi-quantitativa e ndo quantitativa, pelo que ndo se devem reportar
valores numéricos, sendo que deve usar-se 0 LQ como inicio da zona em que se

reportam valores numéricos [20].

Deste modo, em andlises qualitativas a determinacéo do LQ ¢ irrelevante, sendo,
por outro lado, o LD um parametro fundamental, uma vez que em termos qualitativos o
LD determina a concentracdo minima na amostra que é possivel distinguir de outra
amostra com igual matriz, mas que ndo tem o analito presente. No entanto,
relativamente a analises quantitativas ambos os parametros sdo fundamentais [23]. Na
apresentacdo dos resultados, quando for reportado que o analito em causa nao foi

detetado ou quantificado devem ser reportados os valores de LD e LQ, respetivamente.

Caso o numero de ensaios realizados seja significativo, a determinagéo dos limites
deve seguir uma distribuicdo normal reduzida. Neste caso, o LD deve corresponder a
trés vezes o desvio padréo (sp) acima do valor do branco (xo), conforme a equacéo 1:

LD = X0 + 3,3 So (1)

Relativamente ao LQ deve corresponder a dez vezes o desvio padréo (sg) acima do

valor do branco (xo), conforme a equacao 2:

LQ = xO + 10 SO (2)

Caso o numero de ensaios ndo seja estatisticamente significativo deve ser utilizada

uma distribuicdo de t-Student.

Assim, o limite de detecao e o limite de quantificacdo podem ser estimados através
de trés métodos:
e Experimentalmente, pela razdo sinal/ruido instrumental;
e Experimentalmente, a partir de uma série de ensaios com um branco
representativo ou um padréo de baixa concentracdo e calculando a respetiva
média e desvio padrao;

e Estatisticamente, pelo método dos minimos quadréticos da reta de calibracéo.

Estes limites dependem de fatores que variam com o tempo, pelo que, quando se
trabalha na gama baixa, devem ser reavaliados sempre que haja variacdo de
equipamento, pessoal e critérios. Como precaucao, o laboratério pode adotar o uso de

um valor “tipico” de LQ majorado por excesso [20].
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1.4.3. Controlo de Qualidade em Analises Quimicas

O Controlo da Qualidade engloba todas as atividades que se centram na
monitorizacdo, nomeadamente na andlise dos desvios e na reposicdo dos parametros

dos processos nas condices desejadas [24].

Qualquer andlise quimica pode ser sujeita a manipula¢cdes que induzam a erros,
tanto sistematicos como aleatérios, que podem afetar significativamente o valor do
resultado final. Assim, torna-se essencial minimizar esses erros e o controlar a sua
ocorréncia de modo a garantir e melhorar a eficacia do SGQ implementado [20].
Considera-se, assim, necessaria uma avaliacdo periddica da exatiddo dos resultados,
de forma a cumprir os objetivos do SG. Para tal, recorre-se ao controlo da qualidade

externo e interno.

1.4.3.1. Controlo de Qualidade Externo

O controlo de qualidade externo (CQE) corresponde as acgfes realizadas pelo
laboratorio que dependem de intervencdes externas ao mesmo [25]. Este controlo tem
como objetivo avaliar a exatiddo dos resultados obtidos num determinado método de
ensaio, através do uso de materiais de referéncia certificados (MRC) ou padrbes

equivalentes e de participagdes em ensaios interlaboratoriais [20], [25].

A periodicidade do uso destas ferramentas deve ser definida consoante a
complexidade e dificuldade das analises, a sua frequéncia, a experiéncia do laboratério

e o nivel de confianca exigido aos resultados [20].

Caso ndo existam MRC ou ensaios interlaboratoriais devem ser usados meios
alternativos para avaliar a exatiddo ou evidenciar a comparabilidade de resultados com
outros laboratérios, como por exemplo o uso de padrfes internacionais ou nacionais,
devidamente reconhecidos pelo setor técnico, ou a comparagdo com métodos de

referéncia.

1.4.3.1.1. Materiais de Referéncia Certificados

Sao materiais homogéneos e estaveis em relacao a propriedades especificas e
adequados a uma medicdo ou a um exame de propriedades qualitativas. Estes materiais
sdo acompanhados de uma documentacao emitida por uma entidade reconhecida, a
qual fornece um ou mais valores de propriedades especificadas com as incertezas e as

rastreabilidades associadas, utilizando procedimentos validos [18].
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Estes materiais de referéncia devem ser usados quer durante a fase inicial de
validacao ou implementacao dos métodos, quer depois na sua utilizacao quotidiana [20].
O seu correto uso permite avaliar o desempenho do laboratério, podendo testar a sua

competéncia e procurar melhora-la.

1.4.3.1.2. Ensaios Interlaboratoriais

Os ensaios interlaboratoriais consistem na organizagéo, realizagéo e avaliagdo de
ensaios no mesmo item ou material, por dois ou mais laboratérios, de acordo com
condi¢cBes pré-determinadas [25]. Efetivamente, por defini¢cdo, estes ensaios requerem
a participacdo de mais do que um laboratério, embora estatisticamente s6 sejam
conclusivos os resultados obtidos através de pelo menos cinco laboratérios [26].

Estes ensaios permitem ao laboratério monitorizar o seu desempenho, em relagéo
aos seus proprios requisitos e aos referenciais normativos. Permitem analisar ndo s6 a
repetibilidade e a reprodutibilidade entre laboratorios, mas também a existéncia de erros
sistematicos, que podem resultar em tendéncias [27].

Existem cinco tipos diferentes de ensaios interlaboratoriais, cada um deles

requerendo o seu proprio modelo de andlise estatistica (Tabela 1) [26].

Tabela 1 - Tipos de ensaios interlaboratoriais e area de atuagao [26].

Tipo de Ensaio Descricao Area de Atuacéo

Realizagdo de um ou mais ensaios por um grupo

de laboratdrios, muitas vezes permitindo a Estudo do
Ensaio de aptiddo ou liberdade de escolher o método de analise. Comportamento de
competencia Objetivo: Avaliagéo do desempenho dos Laboratérios

participantes com base na exatid&o e precisdo dos

resultados

Todos os laboratérios participantes utilizam o
mesmo método e protocolo numa série de
A Estudo do
materiais idénticos de forma a fornecer resultados a

Ensaio colaborativo . : L ~ Comportamento de
partir dos quais as caracteristicas de execucao do

. . o Métodos Analiticos
método, nomeadamente erro sistematicos e
precisao intra e interlaboratdrios podem ser

deduzidos.
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Objetivo: Caracterizacdo do procedimento de um

método em analise

Ensaio comparativo

Cada laboratério utiliza mais do que um método
especifico numa série de materiais idénticos,
executados pelo mesmo protocolo. O protocolo e
0s materiais analisados sao selecionados a
semelhanca do ensaio colaborativo.
Objetivo: Comparacao dos resultados obtidos por

varios métodos analiticos.

Ensaio de consenso

ou conformidade

Um grupo de laboratérios analisa um material ou
materiais. Depois de analisado e caracterizado, 0
material pode servir para futuros estudos
interlaboratoriais ou para ser utilizado no controlo
da qualidade.

Objetivo: Caracterizacéo das propriedades de um
material, nomeadamente os teores ou

concentracdes de alguns compostos ou elementos

Ensaio de

certificacéo

Um grupo selecionado de laboratérios peritos
analisa um material candidato a MRC, usando os

métodos considerados mais apropriados.

Obijetivo: Certificacdo de um dado valor e respetiva

incerteza de um material candidato a MRC.

Estudo do
Comportamento de

Materiais

No caso do laboratério pretender avaliar a repetibilidade e a reprodutibilidade de um

método, comprovando que tem uma precisdo compativel com a de outros laboratérios,

pode recorrer a um ensaio colaborativo ou comparativo. Por outro lado, se o objetivo do

laboratério for evidenciar a exatiddo dos seus resultados, entdo pode participar em

ensaios de aptidao [23], [25].

As amostras destes ensaios devem ser analisadas simulando uma amostra vulgar,

pelo que devem apresentar matriz semelhante as restantes amostras e sendo

analisadas de igual forma [20].

Sempre que possivel, os laboratdrios devem participar em ensaios interlaboratoriais,

nomeadamente nos ensaios de aptiddo, permitindo ao laboratério comprovar a sua

competéncia [19], [20]. Assim, a participacdo nestes ensaios permite ao laboratorio
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evoluir tecnicamente, dado que implica trabalhar com amostras cujo valor correto é

desconhecido, proporcionando novos desafios a serem ultrapassados.

7

De forma a ser garantida a qualidade dos resultados € recomendado que a
participacado nestes ensaios seja uma prética regular e que permita a criacdo de um
historico, possibilitando um acompanhamento mais rigoroso do desempenho do
laboratério. Assim, a Silliker Portugal, S.A. participa, no minimo e sempre que possivel,
em dois circuitos interlaboratoriais por ano para cada método acreditado. Para além
destes, o laboratorio participa também nos circuitos do Grupo Silliker [22].

Apb6s a obtencdo dos resultados dos laboratérios participantes, a entidade
organizadora realiza o tratamento estatistico dos dados de acordo com os objetivos do
ensaio. Posteriormente, a entidade emite e envia um relatério final, podendo haver uma

divulgacao seletiva da informacao, com niveis de confidencialidade diferentes [26].

Geralmente, os resultados sédo avaliados tendo em conta o Z-score. Efetivamente,
através do calculo de fator de desempenho Z (Z-score) é possivel avaliar a performance

do laboratério, recorrendo a seguinte formula:

Xigp — XV
Z=( labS )

3)

Nesta equacado Xiap representa o valor obtido pelo laboratério, X, representa o valor
aceite como verdadeiro estabelecido no ECI (valor de referéncia) e S representa o
desvio padrao da média dos laboratérios no ECI.

No caso de ensaios interlaboratoriais realizados pelo Grupo Silliker considera-se
aceitavel um |Z| < 3, sendo questionavel um |Z| > 3.H& fornecedores que consideram
aceitavel um |Z| £ 2 e questionavel um |Z| > 2. De forma simplificada, o critério de

aceitacdo encontra-se definido na Tabela 2.

Tabela 2 - Critério de Aceitacdo do Z-score.

Valor do Z-score Critério de Aceitacdo

|Z| <2 Satisfatoério

2<|Z|=3 Questionavel

|Z] >3 Nao satisfatério
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Todos os resultados questionaveis e ndo satisfatérios sdo registados como néo
conformes e, se possivel, a amostra do circuito interlaboratorial é analisada novamente
como amostra cega. Assim, € importante que os resultados obtidos pelo laboratério nos
ensaios interlaboratoriais sejam sujeitos a uma analise cuidada, pelo que se o
laboratdrio obtiver um resultado ndo conforme deve proceder-se ao registo e tratamento
dessa nao conformidade, de modo a poder corrigir-se as falhas e evitar a sua repeticdo
no futuro [23], [26].

1.4.3.2. Controlo de Qualidade Interno

O controlo de qualidade interno pode ser definido pelas acdes de controlo de
qualidade cuja implementacéo depende apenas da vontade e meios do laboratério, ndo
dependendo de qualquer fator externo. De uma forma geral, estas acbes tém como
objetivo controlar a precisdo dos resultados produzidos pelo laboratério, de modo a

assegurar a validade dos mesmos [25], [27].

Efetivamente, o laboratério deve estabelecer um sistema de controlo de qualidade
interno dos resultados, podendo recorrer a materiais de referéncia internos (MRI),
tratamento estatistico de dados (por exemplo, cartas de controlo) e outras técnicas
complementares de controlo da qualidade dos resultados, como por exemplo a analise
de brancos em paralelo com amostras, andlises em replicado, amostras cegas, ensaios
de recuperacao e fortificacdo de amostras, o0 uso do método de adicdo de padréo, entre
outras [20]. A periodicidade do uso destas ferramentas deve estar de acordo com o tipo

de amostra e analises efetuadas [25].

1.4.3.2.1. Controlo dos Brancos

Um branco consiste numa preparac¢ao que contém todas as componentes da matriz,
exceto o analito em estudo [28]. E sujeito ao mesmo procedimento analitico que a
amostra em analise e permite controlar possiveis contamina¢des ou deterioracao de
reagentes e, consequentemente, identificar e corrigir possiveis erros sistematicos. No
caso de métodos instrumentais permite também corrigir o sinal instrumental [20], [25],
[28]. O controlo dos brancos é fundamental na gama baixa de concentragdes e deve

estar associado a verificacdo periodica do LQ [20].
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1.4.3.2.2. Duplicados

Entende-se como duplicados a realizac&o de ensaios sobre duas tomas da amostra
submetidas em separado a todo o processo analitico e ndo deve ser confundido com a

realizacao de varias medicfes ou leituras sobre a mesma toma [20], [28].

E de salientar que a realizacdo de amostras em duplicado ndo garante que o
resultado final tenha uma maior exatiddo pois se houver um erro sistemético ambos os
duplicados estardo afetados. Por outro lado, a existéncia de um erro acidental num dos
duplicados ira gerar um erro menor no valor médio obtido entre os resultados. Assim, a
realizacdo de duplicados deve ser considerada como uma ferramenta de detecéo de
erros acidentais e de controlo da repetibilidade, sendo aconselhavel a sua realizacao
entre 5 a 10% do total de analises. Recomenda-se o uso desta ferramenta em andlises
com véarios passos e fontes de erro, bem como para novas amostras ou amostras de

dificil homogeneizacao [25].

Na Silliker Portugal, S.A. séo realizados duplicados entre 5 a 10% do total de
amostras da série de trabalho, sendo a sua escolha aleatéria e da responsabilidade do
analista que executa o ensaio. Para além disso, o laboratério tem um critério de
aceitacdo de duplicados que define que a diferenca entre os mesmos devera ser inferior

a repetibilidade definida para o método [22].

1.4.3.2.3. Amostras Cegas

As amostras cegas definem-se como amostras cujos teores ou concentracdes séo
conhecidos, por exemplo, pelo departamento da qualidade, mas que os analistas
pensam tratar-se de amostras vulgares [25]. Estas amostras podem ser amostras
excedentes de clientes, de ensaios de comparacéo interlaboratorial (ECI), de DPCS ou

de materiais de referéncia [22].

O uso destas amostras tem como finalidade conhecer a precisdo e/ou a exatidao,
no caso de MRC ou padrfes, dos resultados obtidos pelo laboratério, podendo ser

utilizadas na qualificacdo e/ou na manutencédo de competéncias dos analistas [22], [25].

1.4.3.2.4. Ensaios de Recuperacao

Na realizacdo de ensaios de recuperacdo sdo utilizadas amostras fortificadas, isto

€, amostras as quais foi adicionada uma quantidade conhecida de determinado analito,
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que tanto podera ser um parametro de interesse ou um interferente, consoante o
objetivo pretendido [20], [23].

Estes ensaios sdo importantes no caso de amostras desconhecidas e devem ser
realizados considerando os diferentes tipos de matriz. Nos métodos instrumentais, com
processos que possam induzir a perdas ou contaminacdes, a realizacéo de ensaios de

recuperacao junto ao LQ deve ser feita regularmente para controlar esse risco [20].

Na Silliker Portugal, S.A. 0s ensaios de recuperacdo sédo efetuados no laboratério
de quimica e no laboratério de ambiente como ferramenta de avaliagdo da
especificidade e seletividade, preciséo e veracidade/justeza da medi¢do dos resultados
gerados. Assim sendo, estes ensaios sdo efetuados durante a validagdo de métodos de
andlise, quando aplicavel, como um meio de controlo do processo analitico, em
substituicdo do DPCS e sempre que necessario. A periodicidade de realizacdo deste
tipo de ensaio depende de cada método [22].

1.4.3.2.5. Materiais de Referéncia Internos

Os materiais de referéncia internos, também designados por materiais de referéncia
do laboratério, devem apresentar estabilidade a médio/longo prazo, permitindo o
controlo da precisdo, avaliando continuamente a variabilidade dos resultados. A
homogeneidade destes materiais devera ser superior ou igual a precisdo exigida aos
resultados. Como MRI podem ser utilizadas amostras de controlo, padrdes de matriz
ajustada com a das amostras, padrbes semelhantes e/ou remanescentes de amostras
de ensaios interlaboratoriais. A frequéncia com que sao utilizados devera constituir, pelo

menos, 5% do total de analises para os ensaios de rotina [20], [25].

Na Silliker Portugal, S.A., em cada série de trabalho, quando aplicivel, € realizada
a andlise de uma amostra diaria de controlo de processo (DPCS) para a elaboragéo de
cartas de controlo associadas aos diferentes ensaios e, consequentemente, para

validacdo dos resultados das amostras.

Estas amostras consistem em produtos alimentares fabricados no laboratério Food
Science Center, do Grupo Silliker, materiais de referéncia distribuidos pelo Grupo
Silliker, produtos alimentares adquiridos a uma empresa fornecedora de ensaios de
comparagdo interlaboratorial e de materiais de referéncia e produtos alimentares

comerciais estaveis.
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Quando o resultado do DPCS se encontra fora dos limites estabelecidos, todos os
resultados das amostras dessa série de trabalho ficam suspensos até a nao
conformidade ser tratada. Para todos os parametros estdo estabelecidos critérios de
precisdo e exatiddo que devem ser obedecidos pelo laboratério. Diariamente, os

resultados sao introduzidos na plataforma ZETASafe [22].

1.4.3.2.6. Cartas de Controlo

As cartas de controlo foram introduzidas em 1931 por Walter A. Shewart e consistem
em cartas que permitem ao operador controlar determinado processo [25], [29]. Esta é
a principal ferramenta para a avaliagdo da qualidade baseada no desempenho e é
internacionalmente aceite como um dos meios mais eficientes de exercer e visualizar

um controlo continuo sobre os resultados produzidos e detetar erros [25], [28].

Estas sdo muito Uteis se elaboradas com um objetivo concreto e bem definido.
Assim, podem ser utilizadas no controlo de equipamentos automaticos, na validacéo de
calibragbes, no controlo da precisédo e exatiddo da técnica e no controlo das operacdes
ligadas a realizacdo da técnica. Na elaboracdo de cartas de controlo podem ser
utilizados padrbes certificados, MRC, MRI e duplicados. Contudo, nhem sempre sao
utilizados materiais na construcao de cartas de controlo e exemplos disso séo cartas de
controlo de temperatura, tempo, humidade, entre outros. Associado a cada carta de
controlo deve existir uma ficha de registo na qual esteja indicado o analista, 0 método
de ensaio, 0 equipamento, o material utilizado, a data de elaboragéo e a periodicidade
[29].

A escolha do tipo de carta de controlo a ser utilizado deve ser feita considerando as
caracteristicas que se pretendem controlar [20]. Na Silliker Portugal, S.A sao utilizados
dois tipos de cartas de controlo: as cartas de controlo de médias ou de individuos e as

cartas de controlo baseadas em valores fixos [22].

Cartas de Controlo de médias ou individuos

As cartas de controlo de médias ou individuos representam ao longo do tempo um
determinado parametro [22], [29]. Nas cartas de controlo a ocorréncia de erros é
aleatoria, pelo que a distribuicdo dos pontos em torno do valor médio (x) segue a Lei
Normal, isto é, uma distribuicdo de Gauss. Deste modo, a probabilidade de um ponto se
situar a mais de dois desvios-padrao (20) do valor médio é superior a 5%, e a mais de
trés desvios-padrao (30) excede 0,3% [22], [25].
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Na construcdo destas cartas de controlo séo utilizados pelo menos 20 pontos,
obtidos em ensaios previamente realizados e, sempre que possivel, num periodo de
tempo semelhante aquele em que depois se irdo apresentar os dados [22]. Contudo,
enguanto ndo sao obtidos os 20 pontos necessarios a construcao da carta poderao ser

utilizados 7 pontos para a obtencédo de limites de controlo temporérios [30].

A média é representada por uma linha central, permitindo a identificagdo de
possiveis tendéncias que ocorram. Como se pode ver na Figura 5, neste tipo de carta
de controlo estdo também representadas outras linhas que sdo definidas pela
multiplicacdo do desvio-padréo, sendo estas as linhas de x £ 10, as linhas de x + 20,
geralmente designadas como linhas de aviso e as linhas de x + 30, geralmente

designadas como linhas de controlo [22], [25], [29].

y+3c limite superior de controlo

--------------------------------------------- »+2 limite superior de aviso

___________________________________________ rtlo

—

7l

............................................. 7-2c limite inferior de aviso

7 -3 limite inferior de controlo

Fig. 5 - Representacdo das linhas existentes numa carta de controlo de médias ou individuos [22].

No eixo das abcissas define-se a frequéncia temporal e no eixo das ordenadas os

valores obtidos do parametro a controlar [22].

A Silliker Portugal, S.A identifica como tendéncias sisteméticas numa carta de

controlo:

e Uma série de 7 ou mais pontos consecutivos a mover-se para cima ou para
baixo;

¢ Um conjunto de 8 ou mais pontos consecutivos acima ou abaixo da média.

Na presenca de uma tendéncia sistematica sdo analisadas as causas, definidas as
corregbes e implementadas as acdes corretivas adequadas a dimensdo da nao

conformidade detetada [22].
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Cartas de Controlo baseadas em valores fixos

As cartas de controlo baseadas em valores fixos séo utilizadas, por exemplo, na
verificacdo da temperatura de equipamentos, como frigorificos, banhos, estufas e
muflas. A linha central desta carta é definida pela temperatura alvo a atingir,
estabelecida com base na literatura ou pelos proprios procedimentos ou normas de
ensaio e sao estabelecidos limites superiores e inferiores consoante a gama de
temperatura. A representacdo grafica das linhas presentes neste tipo de carta de

controlo pode ser observada na Figura 6.

Limite superior de temperatura

——- Temperatura alvo

Limite inferior de temperatura

Fig. 6 - Representacdo das linhas existentes numa carta de controlo de valores fixos [22].

No eixo das abcissas deverd estar definida a frequéncia temporal da verificagéo e

no eixo das ordenadas a temperatura expressa em graus Celsius.

No caso de um valor se encontrar fora do intervalo definido devera, se possivel,
proceder-se a regulacdo da temperatura do equipamento (setpoint). Se a situacao nao
for resolvida dessa forma devera recorrer-se a um técnico de equipamento e devera

registar-se a ndo conformidade detetada [22].

ZETASafe

O ZETASafe consiste num software utilizado pela Silliker Portugal, S.A. e por todos
os laboratoérios do Grupo Mérieux NutriSciences e € projetado para armazenamento e
tratamento de dados registados em cartas de controlo de médias ou individuos, relativas
aos DPCS. Todos os laboratorios pertencentes ao grupo tém obrigatoriamente de utilizar
este software, exceto laboratérios recentes, 0s quais possuem um periodo de dois anos

para proceder a instalacao desta ferramenta.

Recorrendo ao ZETASafe é possivel interpretar os resultados do proprio laboratorio
e dos restantes laboratérios associados. Efetivamente, com este software € possivel

comparar a média obtida para determinado DCPS pelo laboratério com a média que o
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grupo Mérieux fornece correspondente a esse mesmo DPCS, através do valor de Z-
score, avaliando a exatiddo dos métodos. Além disso, permite também avaliar a
precisdo através da comparacdo do desvio-padrao relativo (% RSD) com os limites de

% RSD referéncia, definidos pelo Grupo para cada método [30].

1.4.4. Resultados de analises quimicas

Os resultados produzidos pelo laboratério devem ser sujeitos a uma validagao
técnica por elementos devidamente identificados e qualificados. E importante salientar
que a validacdo técnica é independente da validagcdo oficial ou administrativa dos
boletins analiticos. A validacéo técnica deve ser realizada por pessoal familiarizado com
0s métodos de ensaio, apto para executar e supervisionar os ensaios, conhecer os
pontos criticos do método, avaliar os resultados do controlo da qualidade e apresentar
corretamente os resultados obtidos [20].

Os resultados de cada ensaio devem ser apresentados num relatério de ensaio ou
boletim analitico de forma exata, clara, correta, objetiva e de acordo com as instru¢cdes
especificas dos métodos de ensaio, fornecendo toda a informacéo relevante para o
cliente [20], [21].

O laborat6rio deve definir regras ou critérios para selecionar o nimero de algarismos
significativos e unidades de medida a apresentar no relatdrio ou boletim em coeréncia
com a legislag@o e com os referenciais normativos. Caso os resultados sejam inferiores
ao limite de quantificacdo devem ser apresentados indicando que séo inferiores a esse
limite e qual o valor estabelecido para o referido limite [20]. De forma a garantir o
cumprimento de requisitos de qualidade deveréo existir critérios de aceitacao ou rejeicao

da qualidade dos resultados finais, expressos de forma numérica [25].

Na Silliker Portugal, S.A os resultados analiticos obtidos sé@o transmitidos ao cliente
sob a forma de boletins analiticos. Estes boletins possuem uma formatacéo uniforme
efetuada de forma automética pelo software LABOLIMS, concebido para processar toda
a informacéo relativa a ensaios e amostras, desde a rececédo de amostras, distribuicdo
de ensaios, emisséo de listas de trabalho, introdugéo de dados, emissao de relatérios e
estatisticas [31], [32]. Cada método possui critérios definidos no LABOLIMS e séo

aplicados automaticamente no boletim analitico a emitir [31].
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1.5.NP EN ISO/IEC 17025:2005 - Requisitos Gerais de

Competéncia para Laboratorios de Ensaio e Calibracao

1.5.1. Introduc&o a norma

A NP EN ISO/IEC 17025 especifica os requisitos gerais de competéncia para a
realizacdo de ensaios e/ou calibracdes. Este referencial normativo deve ser utilizado
pelos laboratdrios no desenvolvimento dos seus sistemas de gestdo da qualidade e para
as atividades administrativas e técnicas associadas [21].

A acreditacdo de um laboratorio segundo este referencial normativo permite que a
aceitagdo dos resultados de ensaios e calibracdes entre paises seja facilitada. Para
além disso, a adogcdo desta norma permite, ainda, a cooperagdo e a partilha de
informac&o entre laboratérios e outros organismos que também utilizem este referencial

normativo.

A NP EN ISO/IEC 17025 esta dividida em dois tipos de requisitos: requisitos de

gestao e requisitos técnicos, como se pode observar pela Tabela 3.

Tabela 3 - Esquematizagao da organizagao do referencial normativo NP EN ISO/IEC 17025.

NP EN ISO/IEC 17025

4. Requisitos de gestéao 5. Requisitos técnicos
4.1 Organizagdo 5.1 Generalidades
4.2 Sistema de gestao 5.2 Pessoal
4.3 Controlo dos documentos 5.3 Instalag6es e condigbes ambientais
4.4 Analise de consultas, propostas e 5.4 Métodos de ensaio e calibracdo e
contratos validacdo dos métodos
4.5 Subcontra_ta(;écg de ensaios e 5.5 Equipamento
calibragbes
4.6 Aquisicao de produtos e servicos 5.6 Rastreabilidade das medicbes
4.7 Servico ao cliente 5.7 Amostragem

~ 5.8 Manuseamento dos itens a ensaiar
4.8 Reclamacdes

ou calibrar
4.9 Controlo de trabalho de ensaio e/ou | 5.9 Garantir a qualidade dos resultados
de calibracdo néo conforme de ensaio e de calibracdo

4.10 Melhoria 5.10 Apresentacdao dos resultados
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4.11 Acdes corretivas
4.12 Acoes preventivas
4.13 Controlo de registos
4.14 Auditorias internas

4.15 Revisbes pela gestédo

1.5.2. Requisitos de gestao

1.5.2.1. Organizacao

O laboratério deve ser uma entidade cuja identificacdo juridica possa ser
comprovada por meio de um documento legal apropriado. Deve, também, ter como
responsabilidade o cumprimento dos requisitos da presente norma na realizacao das
atividades de ensaio e calibragdo e a satisfagdo das necessidades do cliente e das

partes interessadas [19], [21].

As instalacbes permanentes, temporarias e moveis afetas as areas acreditadas
deverdo estar identificadas num documento como, por exemplo, o Manual de Qualidade
(MQ), de modo a serem abrangidas pelo sistema de gestédo [19]. No caso do laboratério
pertencer a uma organizagao mais vasta devem estar identificadas todas as atividades
passiveis de gerar conflito de interesses e as responsabilidades dos elementos da
entidade [21].

De forma a prevenir pressdes e influéncias indevidas que possam afetar
negativamente a qualidade do trabalho devem existir disposi¢cfes escritas. Além disso,
deverédo existir politicas e procedimentos com a finalidade de garantir a protecdo de

informacé&o confidencial e dos diretos de propriedade dos clientes [19], [21].

Assim, na Silliker Portugal, S.A, de forma a prevenir quaisquer pressdes externas, o
pessoal técnico ndo se encontra em contacto direto com os clientes e a sua
remuneracdo ndo depende do numero de ensaios realizados nem dos resultados
obtidos. Para garantir a confidencialidade foi criado o impresso 1Q.59 Acordo de
confidencialidade e normas éticas, o qual é assinado anualmente por todos os
colaboradores apds a reunido anual sobre estes temas [3]. Deve existir também um

documento ou organigrama no qual esteja definida a organizacéo e estrutura de gestao
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do laboratério [19]. Assim, na Figura 7 encontra-se apresentado o organigrama da
Silliker Portugal, S.A [3].

Direcdo Geral

Analise Sensorial Qualidade Operagdes Comercial Marketing Assessoria Servigo ao Finangas Rotulagem & Embalagem
Inavacia & | Técnica Cliente Legislacio
Tecnalogia
HUTRIA QUIMICA AMBIENTE FCROEIOLOGIIQ
¥
v ¥
Coordenador Coordenador Coordenador Validagio BA Recegdo
MIA Quimica Microbiologia Amestras

Amaostragem

Aguas Alimentar

Fig. 7 - Organigrama da Silliker Portugal, S.A [3].

1.5.2.2. Sistema de gestao

O laborat6rio deve estabelecer, implementar e manter um SG adequado ao ambito
de atuacao da organizacéo e, neste caso, de forma a garantir a qualidade dos resultados
gerados e a satisfacdo do cliente [3], [21]. O SG da Silliker Portugal, S.A aplica-se a
todas as atividades laboratoriais desenvolvidas na empresa e segundo 0s requisitos do
referencial normativo NP EN ISO/IEC 17025 [3].

Todas as suas politicas, sistemas, programas, procedimentos e instru¢des devem
estar documentados e toda a documentacéo relativa ao sistema deve ser comunicada,
ser compreendida e estar acessivel [19], [21]. Efetivamente, na Silliker Portugal, S.A
toda a documentacdo relacionada com o SG ¢é comunicada, implementada,
compreendida e esta acessivel a todo o pessoal afeto as atividades relacionadas com
o sistema. O SG da empresa encontra-se estruturado com base no suporte documental

esquematizado na Figura 8 [3].
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Descreve a estrutura documental utilizada no 5G.
Apresenta a empresa e a sua politica da qualidade.
Define os objetivos de cada um dos requisitos do 5G.

MANUAL
DA QUALIDADE \
Procedimentos escritos do SG cujo objetivo & descrever o
Procedimentos de Gestdo da - . i L
Qualidade (PGQ) \ ;r\Godo como sdo aplicadas no laboratdrio os requisitos do
Procedimentos de Controlo da

Qualidade (PCQ)

j Descrevem as regras gerais de funcionamento do

Procedimentos gerais do laboratério (PGL) laboratorio.

Procedimentos relativos aos ensaios laboratoriais: \

Andlises Microbiolégicas (PAM) Descrevem o modo de realizacao dos ensaios
Andlises Fisico-Quimicas (PAFQ) laboratoriais.

Procedimentos relativos ao Equipamento: j
Utilizagdo (PEQ) \ Descrevem o modo de funcienamento dos

Manutencdo (PME) aparelhos e estabelecem as regras para a sua
Calibragdo (PCE) manutencao e calibragao.

Constituem o suporte para a organizacao e
sistematizacao dos registos do sistema da
qualidade

Fig. 8 - Esquematizacéo da organizacao do suporte documental da Silliker Portugal, S.A [3]

O sistema de gestdo deve ser revisto aguando da revisédo pela gestédo, de forma a
averiguar a sua aplicabilidade e eficiéncia e introduzir as alteragbes necessérias. A
gestdo de topo deve ser capaz de demonstrar o seu comprometimento com o
desenvolvimento e implementacdo do SG e a participacdo na melhoria continua, de

forma a atingir os objetivos do sistema de gestao [19], [21].

1.5.2.3. Controlo dos documentos

Todos os documentos que integram o SG, sejam documentos internos ou externos,
devem ser sujeitos a um processo de revisdo e aprovagdo antes da sua emissao e
distribuicdo ao pessoal autorizado. Os documentos deverdo estar devidamente
identificados com a data de emissao e/ou a identificacdo da revisdo, a numeracéo das
paginas, o nimero total de paginas ou uma marcacgao que assinale o fim do documento

e as autoridades emissoras [21].

E recomendavel que as alteracdes aos documentos sejam revistas e aprovadas pela
mesma fungéo que inicialmente os reviu. O texto modificado ou introduzido deve ser
identificado no documento [19], [21]. Se o sistema de controlo de documentos permitir
emendas manuscritas até a reedicdo do documento, estas devem ser claramente

assinaladas, datadas e rubricadas [21].
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Deve existir uma lista ou procedimento de controlo de documentos, que identifique
o estado de revisdo atual e a distribuicdo dos documentos no SG, de forma a impedir a
utilizacdo de documentos obsoletos [21]. Todos 0os documentos obsoletos conservados
por motivos legais ou de salvaguarda devem estar identificados de modo adequado [19],
[21].

1.5.2.4. Andlise de consultas, propostas e contratos

O laborat6rio deve estabelecer as regras, as responsabilidades, o acompanhamento
e a documentacao referentes as fases da consulta, elaborag¢édo da proposta e contrato.
Os requisitos, incluindo os métodos a utilizar, devem estar definidos, documentados e
compreendidos. Desse modo, o laboratério deve possuir 0s recursos necessarios para
cumprir 0s requisitos exigidos na consulta e selecionar o método de ensaio adequado e

capaz de satisfazer os requisitos do cliente [3], [21].

As diferencas existentes entre a consulta ou a proposta e o contrato devem ser
debatidas e devidamente resolvidas antes do laboratério prestar qualquer servico,
sendo que o contrato devera ser aceitavel para ambas as partes [21].

Deverdo ser conservados, durante o periodo de execugdo do contrato, registos de
discussbes pertinentes entre os clientes e o laboratério, bem como registos de andlises
ou quaisquer alteracdes significativas [19], [21]. No caso de haver necessidade de
alterar o contrato apds o inicio do mesmo, deve proceder-se novamente a analise do
contrato e tais modifica¢cbes devem ser comunicadas ao pessoal afeto. Se o laboratorio

recorrer a subcontratacdo essa informacgéo deve ser incluida na proposta [3], [21].

1.5.2.5. Subcontratados de ensaios e calibracdes

Os laboratérios subcontratados deverdo atuar em conformidade com a norma NP
EN ISO/IEC 17025, isto €, deverdo estar acreditados para o método em questdo. O
laboratorio dever4 manter um registo de todos os subcontratados a que recorre, de

forma a evidenciar que os mesmos atuam em conformidade com a referida norma.

O cliente devera ser informado pelo laboratério acerca da subcontratacédo e devera
obter a sua aprovacio. E da responsabilidade do laboratério todo o trabalho efetuado
pelo subcontratado, exceto no caso do subcontratado ser escolhido pelo cliente [19],
[21].
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1.5.2.6. Aquisicao de produtos e servigos

O laboratorio deve estabelecer politicas e procedimentos de selecdo e compra dos
produtos e servigos relacionados com 0s ensaios e as calibragbes. Deverdo também
existir procedimentos relativos a rececdo e armazenamento de reagentes e produtos

consumiveis [3], [21].

Todos os produtos consumiveis e reagentes antes de serem utilizados deverao ser
sujeitos a um processo de inspecédo e avaliacdo da conformidade com especificagbes
normativas ou com requisitos definidos pelos métodos de ensaio em questdo. O
laboratério devera manter registos das agdes realizadas na avaliacdo da conformidade
[3], [21]. Os fornecedores de produtos ou servigos relacionados com 0s ensaios ou
calibracbes deverdo ser sujeitos a uma avaliacdo, sendo que o laboratério devera
conservar os registos das avaliagdes, bem como uma lista dos fornecedores aprovados
[19], [21].

Os documentos relativos a aquisicdo dos produtos e servicos devem incluir uma
descricéo dos servigos e produtos encomendados e devem ser analisados e aprovados

pelo responsavel quanto ao seu conteudo técnico [21].

1.5.2.7. Servico ao cliente

E importante o laboratorio comunicar e cooperar com os clientes ou com 0s seus
representantes no esclarecimento de qualquer questao ou no acompanhamento do
trabalho no laboratério, garantindo a confidencialidade em relacdo a outros clientes.
Através do contacto com o cliente, o laboratério deve procurar receber informacdes
relativas ao grau de satisfacdo, tanto positivas como negativas, com o objetivo de utilizar
esses dados para melhorar o SG, as atividades de ensaio e/ou calibracdo e o servico
ao cliente [3], [21]. Na Silliker Portugal, S.A é enviado, anualmente, um inquérito de
satisfacdo a todos os clientes, de forma a avaliar o grau de satisfacdo. Os resultados do
inquérito aos clientes sdo compilados num relatério, analisados pelos elementos do
Comité de Direcao (todos os responsaveis de todos os departamentos/areas funcionais

da Silliker Portugal, S.A) e, posteriormente, arquivados [3].

1.5.2.8. Reclamacdes

Deveréo ser criados procedimentos para a resolucédo de reclamacdes por parte de

clientes ou terceiros e deverdo ser mantidos os registos de todas as reclamacgoes,
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investigacdes e agdes corretivas conduzidas pela empresa [21]. Durante o processo de
tratamento da reclamacdo a entidade que apresentou a reclamacdo devera ser
informada relativamente a metodologia de tratamento da mesma e relativamente ao
resultado do tratamento [19]. Na Silliker Portugal, S.A todos os colaboradores estao
sensibilizados para a importadncia do tratamento das nao conformidades e,

especificamente, das reclamacdes [3].

1.5.2.9. Controlo de trabalho de ensaio e/ou de calibracdo nao

conforme

O laboratério deve ter um procedimento que defina a metodologia de tratamento
para o trabalho ndo conforme detetado. Este procedimento deve ser adotado sempre
gue qualquer aspeto do trabalho de ensaio e/ou calibragdo, ou os respetivos resultados,
ndo estejam conforme com 0s proprios procedimentos da organizacdo ou com 0S

requisitos do cliente [3], [21].

A organizacdo deve garantir que séo definidas as responsabilidades e as acdes a
desencadear perante situagdes de trabalho ndo conforme e deve ser realizada uma
avaliacdo da gravidade, tendo em consideragdo as suas causas e consequéncias.
Perante situagfes andmalas, o laboratério deve notificar o cliente e o trabalho deve ser
reavaliado [19], [21]. No caso da avaliag&o indicar a possibilidade de nova ocorréncia
de trabalho ndo conforme ou no caso de haver diavidas quanto a conformidade em
relag@o aos procedimentos e politicas, o laboratério deve definir e implementar as a¢des

corretivas adequadas [21].

1.5.2.10. Melhoria

A politica da qualidade, os objetivos da qualidade, os resultados das auditorias, da
andlise de dados, das acdes corretivas e preventivas e da revisdo pela gestdo devem
ser utilizados como ferramentas de melhoria continua e da avaliagdo da eficacia do
sistema de gestado [21]. Esta melhoria podera ser implementada, por exemplo, através
da melhoria do desempenho de métodos de ensaio, atualizagbes de software,
diminuic@o do prazo de resposta a clientes, definindo indicadores mensuraveis e metas
a atingir, permitindo a avaliacdo e o acompanhamento da evolugdo dos objetivos
designados e, consequentemente, garantindo a aplicabilidade do SG implementado
[19].
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1.5.2.11. Acdes corretivas

O laboratorio deve estabelecer as regras para a implementacgéo das ac¢des corretivas
necessarias, impedindo que determinada ndo conformidade identificada volte a ocorrer
[3], [21].

Efetivamente, uma acao corretiva define-se como uma a¢ao capaz de eliminar uma
causa de uma nao conformidade para prevenir a sua reocorréncia [8]. Desse modo,
antes da implementagdo de uma agéo corretiva deve proceder-se a uma analise de
causas, isto €, uma investigacdo de forma a determinar as causas que originaram o
problema em questdo. E importante que as acdes corretivas a implementar sejam
aguelas que detenham uma maior possibilidade de erradicar o problema e,
consequentemente, a sua repeticdo [21]. Estas devem estar devidamente
documentadas, assim como o resultado da avaliacéo da sua eficacia [19], [21].

No caso da identificacdo das ndo conformidades suscitar davidas em relagcdo a
conformidade do laboratério, com os seus préprios procedimentos ou com a NP EN
ISO/IEC 17025, deve ser realizada uma auditoria as areas de atividade em questéo [21].

1.5.2.12. Agdes preventivas

A implementacdo de acBes preventivas tem como objetivo evitar a ocorréncia de
potenciais ndo conformidades e promover a melhoria do sistema de gestao, tirando
partido das oportunidades de melhoria [3], [19], [21]. Assim, quando sdo identificadas
oportunidades de melhoria ou s@o necessarias acgbes preventivas, devem ser
desenvolvidos, implementados e acompanhados planos de acdo de forma a que a
possibilidade de ocorréncia de determinadas nédo conformidades seja minimizada. Os
procedimentos relativos as ac¢des preventivas devem consistir na aplicacdo pratica

dessas acdes e no seu controlo, com o objetivo de garantir a sua eficacia [21].

1.5.2.13. Controlo de registos

O laboratério deve estabelecer procedimentos e regras para a identificagéo,
armazenamento, manutencdo e eliminacdo dos registos técnicos e dos registos da
qualidade [3], [21]. Estes devem incluir os relatorios das auditorias, das revisdes pela
gestdo e os registos das acdes corretivas e preventivas. Todos os registos devem ser
legiveis e estar armazenados em local apropriado e com garantia de confidencialidade.

Além disso, o laboratorio deve criar procedimentos de protecao e de recuperacdo dos
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registos armazenados no sistema eletrénico com o objetivo de salvaguardar quaisquer

perdas de documentos.

Relativamente aos registos técnicos o laboratério deve conservar, durante
determinado periodo, registos das evidéncias, dos dados resultantes e da informacao
suficiente para estabelecer uma linha de auditoria. Devem ser armazenados também os
registos das calibracdes e uma copia de cada relatério de ensaio ou certificado de
calibracdo emitido.

Quando sdo detetados erros nos registos, esses erros ndo devem ser apagados,
mas sim riscados com um traco, ficando legiveis, mas inutilizados, e o valor correto deve
ser colocado ao lado. Estas alteragfes nos registos devem ser rubricadas e datadas

pela pessoa que efetua a correcao [21].

1.5.2.14. Auditorias internas

Este tipo de auditorias deve ser realizado as atividades do laborat6rio, incluindo
todos os elementos do SG. Devem ser realizadas periodicamente, segundo um
programa e procedimento, com o objetivo de avaliar se as atividades continuam a
satisfazer os requisitos do sistema de gestdo e do referencial normativo em questao
[21]. A realizacdo destas auditorias é importante na medida em que permite detetar e
corrigir possiveis erros que ocorram e, consequentemente, melhorar o SG [3], [19]. As
auditorias internas devem ser realizadas por pessoal devidamente qualificado e treinado

e, sempre gue possivel, independente da atividade a auditar [19], [21].

E importante que sempre que surjam davidas relativamente a conformidade da
atividade auditada, como a eficacia, rigor ou validade dos resultados de ensaio, seja
implementada uma acéo corretiva e o cliente deve ser notificado por escrito se houver
a evidéncia de que os seus resultados possam ter sido afetados. Devem ser mantidos
registos relativos a atividade auditada, bem como todas as constatacdes da auditoria e
as acgles corretivas implementadas. Posteriormente, deve avaliar-se a eficacia das

acOes estabelecidas [21].

O laborat6rio deve evidenciar que todos os requisitos da presente norma, bem como
todas as areas técnicas abrangidas pela acreditacdo, sdo auditados a cada ciclo de

auditoria interna, isto €, um ano [19], [21].
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Na Silliker Portugal, S.A sdo realizadas periodicamente auditorias internas as
atividades abrangidas pela acreditacdo e aos elementos do SG. Para além dessas
auditorias sdo também realizadas auditorias internas conduzidas por elementos do
Grupo Mérieux NutriSciences, auditorias técnicas focadas nos métodos de ensaio e

auditorias de rastreabilidade [3].

1.5.2.15. RevisOes pela gestao

A revisdo do sistema de gestao e das atividades de ensaio do laboratério deve ser
conduzida periodicamente pela gestado de topo, segundo um programa e procedimento
pré-determinados para garantir a adequabilidade e a eficacia do SG e para implementar,
quando e se necessario, quaisquer alteracdes ou melhorias ao mesmo [3], [19], [21].

Durante a revisdo pela gestdo deve-se ter em consideragdo a adequagdo das
politicas e procedimentos, os relatérios do pessoal supervisor, os resultados das
auditorias internas, as a¢cfes corretivas e preventivas, as avaliagbes efetuadas por
organismos externos (por exemplo auditorias externas), os resultados obtidos em
ensaios de comparacéo interlaboratorial, as alteracées do volume e tipo de trabalho, o
retorno dos clientes, as reclamacdes, as recomendacdes de melhoria, as atividades de

controlo da qualidade, os recursos e a formagéo dos colaboradores [21].

Os resultados da reviséo pela gestdo, como as metas, objetivos e planos de acao
para o ano seguinte, devem ser registados e incluidos no sistema de planeamento do
laborat6rio [19], [21].

1.5.3. Requisitos técnicos

1.5.3.1. Generalidades

E importante que os resultados gerados pelo laboratério sejam exatos e fiaveis. A
exatidao e a fiabilidade dos resultados produzidos dependem de fatores humanos, das
instalagcbes e condicbes ambientais, dos métodos de ensaio e da validacdo dos
métodos, do equipamento, da rastreabilidade das medi¢Bes, da amostragem e do
manuseamento de itens a ensaiar [21]. Estes fatores serdo abordados nos proximos

topicos.

Assim, o laboratorio deve ter em consideracdo estes parametros aquando do
desenvolvimento dos métodos de ensaio, na formacédo e qualificacdo do pessoal e na

selecédo e calibracdo do equipamento utilizado [21].
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1.5.3.2. Pessoal

Todos os colaboradores devem possuir a devida qualificagdo, formacdo e
competéncia para o cargo e as funcdes que desempenham. Sempre que se recorra a
pessoal ainda em processo de formacédo deve proceder-se a supervisdo do trabalho
realizado [21]. O laboratério deve ser capaz de demonstrar a competéncia dos
colaboradores, por exemplo através da realizacdo periddica de testes praticos ou de
desempenho, comparacdes com pessoal mais experiente e qualificado ou participacdo

em ensaios de comparacao interlaboratorial [19].

O laboratério deve possuir procedimentos para a identificacdo das necessidades de
formagdo e para proporcionar formacdo aos seus colaboradores. O programa de
formac&o deve ser adaptado as tarefas atuais e previsiveis do laboratério. E importante
que o laboratério avalie a eficacia das acdes de formacao realizadas consoante 0s

objetivos estabelecidos para cada agéo de formacao [19], [21].

A descricéo de fungbes do pessoal de gestao, técnico e de apoio essencial envolvido
nos ensaios deve estar atualizada e nela devem estar definidas as responsabilidades
relativas a realizacdo de ensaios, ao planeamento dos ensaios, a emissao de opinides
e interpretagfes, a alteracdo de métodos e ao desenvolvimento e valida¢cdo de novos
métodos, a especializacdo e experiéncia exigidas, as qualificacées, assim como o

programa de formacao e as responsabilidades de gestéo.

1.5.3.3. Instalacdes e condicbes ambientais

E essencial que as instalagdes do laboratério, incluindo as fontes de energia, a
iluminag&o e as condi¢cdes ambientais, permitam a correta realizagdo dos ensaios e ndo
invalidem os resultados ou afetem negativamente a qualidade dos mesmos. Assim, 0
laborat6rio deve estabelecer os requisitos técnicos relativos as instalacdes e as

condigbes ambientais [3], [21].

O laboratério deve proceder a uma monitorizacao, controlo e registo das condi¢des
ambientais, por exemplo temperatura e humidade, de acordo com o exigido nas
especificacbes, métodos e procedimentos relevantes, ou quando a qualidade dos

resultados produzidos seja afetada [3], [21].

Nos locais onde se realizem atividades que ndo sejam compativeis deve existir uma

separacdo efetiva das mesmas e devem ser tomadas medidas para prevenir a
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ocorréncia de contaminagdo cruzada [21]. No caso do laboratorio de microbiologia
aplica-se o principio da “marcha em frente” [19]. O laboratério deve, ainda, garantir uma
correta limpeza, higienizacdo e arrumacao das instalacdes e, sempre que se justifique,

podem ser implementados procedimentos especiais [21].

1.5.3.4. Métodos de ensaio e calibracéo e validacdo dos métodos

O laboratério deve utilizar métodos e procedimentos apropriados para a sua
atividade e que satisfacam as necessidades do cliente. Estes devem incluir a
amostragem, manuseamento, transporte, armazenamento e preparagdo dos itens a

ensaiar.

Na selecdo do método € recomendavel o uso de métodos publicados em normas
internacionais, nacionais ou regionais. O laboratorio deve garantir que a edigéo a ser
utilizada se encontra em vigor. Assim, todas as instru¢des, normas e manuais que o

laborat6rio utiliza devem estar atualizados e acessiveis ao pessoal.

Por outro lado, o laboratério pode também utilizar métodos desenvolvidos
internamente, desde que sejam adequados a utilizagdo pretendida e tenham sido
devidamente validados. Esta deve ser uma ac¢do devidamente planeada e executada
por pessoal qualificado. Efetivamente, os métodos desenvolvidos pelo laboratério
devem ser devidamente validados, isto €, sujeitos a uma confirmacéo, através de exame
e apresentacdo de evidéncia objetiva, de que os requisitos especificos relativos a uma
dada utilizag&o sao satisfeitos. Para além dos métodos criados pelo laboratorio, também
devem ser sujeitos a validacdo todos os meétodos ndo normalizados, métodos
normalizados utilizados fora do ambito previsto e extensdes ou modificacbes de

métodos normalizados.

Sempre que possivel o laboratorio deve apresentar uma estimativa da incerteza de
medicao. Nos casos em que ndo é possivel calcular a incerteza de medi¢éo, deve-se

identificar todos os componentes associados as medi¢fes (fontes de incerteza).

De forma a garantir a qualidade dos resultados, todos os célculos e transferéncias
de dados devem ser verificados sistematicamente. Além disso, sempre que seja
utilizado algum computador ou equipamento automatizado para registo, processamento,
armazenamento ou recuperacao de dados de ensaio, o laboratério deve garantir que o

software esteja devidamente documentado e validado como apto, sejam estabelecidos
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procedimentos para protecdo de dados e seja realizada manutencéo de forma a permitir

o funcionamento adequado [21].

1.5.3.5. Equipamento

O laboratorio deve ter todo 0 equipamento necessario para a realizacao dos ensaios,
incluindo amostragem, preparacao de itens a ensaiar, tratamento e anélise dos dados
de ensaio. Sempre que a empresa recorra a equipamentos fora do seu controlo

permanente deve garantir que os requisitos da NP EN ISO/IEC 17025 sdo cumpridos.

Tanto o0 equipamento como o software utilizado deve ser adequado a exatiddo
exigida e deve cumprir com as especificacbes de cada método de ensaio. Os
equipamentos devem ser calibrados nas principais grandezas ou valores sempre que
estas propriedades tenham influéncia na qualidade dos resultados. Sempre que o
laboratério adquire um equipamento este deve ser calibrado ou verificado antes de ser

colocado ao servigo.

Os registos relativos a cada equipamento e respetivo software devem ser
conservados e estes devem incluir a identificagdo do equipamento e do seu software, o
nome do fabricante, a identificacdo do modelo e o numero de série, as evidéncias de
gue cumpre com as especificagdes, a localizagdo do equipamento, as instru¢cdes do
fabricante, as datas, resultados e copias dos certificados de calibracdo, ajustes, critérios
de aceitagcdo e data prevista para a proxima calibragdo, o plano de manutencéo e as
manutencdes realizadas e quaisquer danos, avarias, modificagdes ou reparagdes no

eguipamento.

Qualquer equipamento que se tenha revelado defeituoso ou com desvios
relativamente as especificagbes deve ser devidamente etiquetado como estando fora

de servico para impedir a utilizacdo do mesmao.

Os equipamentos sujeitos a calibracbes periédicas devem estar devidamente
etiguetados indicando o estado de calibracéo, incluindo a data da ultima calibracao e a
data da préxima calibracdo. Nestes equipamentos devem também ser realizadas

verificagbes intermédias para manter a confianca no estado de calibragdo [21].

1.5.3.6. Rastreabilidade das medi¢cOes

Os equipamentos do laboratério que tenham como finalidade a realizacdo de

ensaios ou afetem significativamente a exatiddo ou validade dos resultados gerados
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devem ser submetidos a uma calibracao [19], [21]. Quando é realizada uma calibracéo
a rastreabilidade ao Sistema Internacional de Unidades (Sl) deve ser garantida
recorrendo-se a padrdes e instrumentos de medi¢cao rastredveis ao sistema Sl, através
de sucessivas calibracdes ou pela comparacdo dos referidos padrdes com padrdes

primarios relevantes das unidades Sl [21].

Contudo, nas medi¢cbes quimicas e biolégicas, a rastreabilidade das medi¢cbes a
unidades Sl € normalmente impossivel [19], [21]. Nestes casos deve ser estabelecida a
rastreabilidade a padrbes de medicdo adequados, como a utilizacdo de materiais de
referéncia certificados (MRC) ou a utilizagdo de métodos especificados e/ou padrdes
acordados por todas as partes interessadas. Para além disso o laboratério deve, sempre

gue possivel, participar em ensaios de comparacao interlaboratorial.

Assim, o laboratério deve possuir um procedimento para a calibracdo dos seus
padrbes de referéncia e estes devem ser calibrados por uma entidade competente
capaz de garantir a rastreabilidade. Devem, também, existir procedimentos para o
manuseamento, transporte, armazenamento e utilizacdo destes materiais. E essencial
a realizacao de verificacdes intermédias a estes materiais com a finalidade de manter a

confianga no estado de calibragéo dos mesmos [21].

1.5.3.7. Amostragem

A amostragem refere-se a colheita de uma amostra representativa de um todo para
ensaio ou calibragéo [19], [21]. O laboratorio deve, entéo, ter um plano de amostragem
e procedimentos para a realizacdo das mesmas. Estes planos devem basear-se em
métodos estatisticos apropriados e o procedimento deve referir quais os fatores a

controlar para garantir a validade dos resultados.

O laborat6ério deve possuir registos do procedimento de amostragem utilizado, a
identificacdo do pessoal envolvido, as condigbes ambientais, sempre que relevante, a
identificacdo do local da amostragem e as técnicas estatisticas utilizadas nos

procedimentos de amostragem [21].

1.5.3.8. Manuseamento dos itens a ensaiar ou calibrar

O transporte, a rececdo, 0 manuseamento, a protecdo, 0 armazenamento, a
conservacdo e/ou a eliminacdo dos itens a ensaiar devem estar descritos em

procedimentos. Além disso, o laboratério deve possuir um sistema de identificacdo dos
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itens a ensaiar e essa identificacdo deve ser conservada durante a permanéncia do item
no laboratorio. Na Silliker Portugal, S.A é usado um sistema de etiguetas numeradas e
com respetivo codigo de barras, garantindo que os itens ndo sado confundidos

fisicamente ou quando referidos em registos ou documentos.

Durante a rececao do item a ensaiar o pessoal responsavel deve registar quaisquer
anomalias ou desvios relativos as condi¢des normais ou descritas no método de ensaio.
O laboratério deve pedir mais instrucdes ao cliente em caso de davidas relativamente a
adequabilidade do item para ensaio, ou quando o item nao corresponde a descri¢do ou
0 método de ensaio ndo esta descrito com detalhe suficiente.

Todas as instru¢cdes de manuseamento fornecidas juntamente com o item devem
ser seguidas. No caso de haver a instrucdo de que o item tem que ser armazenado ou
condicionado sob condi¢cdes especificas, as mesmas devem ser monitorizadas. Na
necessidade de um item ter que ser guardado, o laboratério deve ser capaz de
armazenar o mesmo sob condigdes que protejam o seu estado e integridade [21].

1.5.3.9. Garantir a qualidade dos resultados de ensaio e de calibragao

O laboratério deve implementar procedimentos de controlo da qualidade para
garantir a validade dos resultados produzidos. Todos os dados resultantes do controlo
da gqualidade devem ser registados com 0 objetivo de se poder detetar possiveis
tendéncias que ocorram. O controlo da qualidade dos resultados deve ser uma atividade
planeada e pode incluir o uso de MRC, a participacdo em ECI, ensaios em replicado,
novo ensaio de itens retidos e a correlacéo dos resultados de caracteristicas diferentes
de um item [19], [21].

No caso dos critérios predefinidos para o controlo da qualidade ndo serem
satisfeitos, o laboratorio deve planear e tomar as devidas medidas corretivas de forma
a corrigir o problema e evitar a emisséo de boletins analiticos com resultados incorretos
[21].

1.5.3.10. Apresentacéo dos resultados

Neste requisito técnico é definido que o laboratério deve apresentar os seus
resultados de forma exata, clara, inequivoca e objetiva, e de acordo com as
especificacBes de cada método de ensaio [3], [21]. Os resultados sao apresentados num

boletim analitico, no qual devem constar ndo s6 todas as informacg8es solicitadas pelo
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cliente e necessérias a interpretacdo dos resultados, como também todas as
informacdes exigidas pelo método de ensaio em questdo. Se forem incluidas opinibes
e interpretacdes no relatério de ensaio estas devem estar devidamente fundamentadas

e assinaladas [19], [21].

Quando se incluem resultados de ensaios realizados por laboratérios
subcontratados estes devem estar inequivocamente identificados como tal. Quaisquer
emendas que surjam apés a emissao do relatério de ensaio implicam a emissdo de um
novo documento com a designacao de suplemento ao relatério de ensaio emitido

originalmente [21].

1.6. Auditorias

De acordo com a NP EN ISO 9000:2015 auditoria define-se como um “processo
sistematico, independente e documentado para obter evidéncia objetiva e respetiva
avaliacdo objetiva, com vista a determinar em que medida os critérios da auditoria sdo
cumpridos” [8]. Deste modo, as auditorias permitem determinar a conformidade dos
elementos do SG com os requisitos especificados e, quando possivel, desenvolver
formas para melhorar o sistema e para identificar as atividades que necessitem de acbes

corretivas.

Existem dois tipos de auditorias: as internas e as externas, como € possivel verificar
pela Figura 9. As auditorias externas podem ser divididas em auditorias de segunda e
terceira parte [32]. As auditorias de segunda parte sao realizadas por iniciativa das
partes interessadas, tais como clientes, ou potenciais partes interessadas da empresa.
As auditorias de terceira parte sdo realizadas por entidades independentes e imparciais
relativamente a empresa e reconhecidas como competentes para avaliar o Sistema de
Gestao da Qualidade (SGQ) segundo documentos normativos, legais e regulamentares,
como organismos de certificacdo e acreditacdo ou alguns departamentos
governamentais. Por outro lado, as auditorias internas, também designadas por
auditorias de primeira parte, sdo conduzidas pela prépria organizacao aos seus proprios
sistemas, procedimentos e instalacdes para diagnéstico dos mesmos, recorrendo a

pessoal interno qualificado ou a auditores externos contratados [33].
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Auditorias de 12 parte

Auditorias de 22 parte Auditorias de 32 parte

Auditorias Internas Auditorias Externas

Fig. 9 - Esquematizag&o dos varios tipos de auditorias.

As auditorias técnicas inserem-se no ambito das auditorias de primeira parte e
consistem no acompanhamento da realizacdo de ensaios efetuados por analistas do
laboratério. Estas auditorias sdo realizadas de forma a garantir que os métodos

abrangidos pela acreditagdo sédo auditados em cada ciclo de acreditagdo [32], [19].

1.6.1. Auditorias Internas

As auditorias internas constituem um dos requisitos de gestdo da NP EN ISO/IEC
17025 (requisito 4.14), a qual define requisitos gerais de competéncia para laboratérios
de ensaio e calibracdo. Estas auditorias devem ser realizadas periodicamente e
segundo um programa e procedimento pré-determinados, devendo abranger todos os
elementos do sistema de gestéo, incluindo as atividades de ensaio e/ou calibracéo [19],
[21].

Este tipo de auditorias pode ser realizado por pessoas que pertencam ao laboratério,
desde que seja demonstrada a independéncia em relacao a atividade auditada, pela
nao existéncia de responsabilidades da mesma (sempre que possivel e que 0s recursos
do laboratério assim o permitam) [32]. Podem também ser realizadas por elementos
externos, devidamente acompanhados por um responsavel superior, desde que a
iniciativa de iniciar e concluir as auditorias pertenca ao laboratério, existam evidéncias
de que a equipa auditora possui a competéncia para o fazer e esteja devidamente
qualificada para a norma NP EN ISO/IEC 17025, assim como para os métodos de ensaio

e/ou calibragédo e que as auditorias sejam eficazes [8], [19], [34].

O laboratério deve implementar uma acdo corretiva atempada sempre que as
constatacfes da auditoria suscitem davidas sobre a eficacia das operacdes, ou no rigor
ou validade dos resultados. E, também, fundamental notificar por escrito os clientes se

as investigacbes demonstrarem que os resultados do laboratério possam ter sido
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afetados [32], [21]. No final da auditoria deve ser realizado um relatério de auditoria, no

qual devem ficar registados todos os dados relativos a auditoria [32].
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2. Metodologia

Antes da realizacdo das auditorias técnicas efetuou-se um estudo prévio de cada
método analitico, para a identificacdo dos pontos criticos dos mesmos, e de todos os

procedimentos de controlo da qualidade associados.

A realizacdo das auditorias foi dividida em duas partes: auditoria presencial e
auditoria vertical. Primeiramente realizou-se a auditoria presencial que consistiu no
acompanhamento da realizacdo do método analitico por parte do auditor. Nesta fase
pretendeu-se evidenciar se o analista cumpria e respeitava as metodologias definidas
no procedimento ou norma e, para além disso, verificar tudo o que se encontra
diretamente ligado ao método, como por exemplo, condicbes ambientais, registo do
controlo de reagentes e gestdo dos equipamentos utilizados. Numa segunda fase
realizou-se a auditoria vertical, na qual se verificou toda a rastreabilidade associada ao
resultado obtido e a eficacia do sistema de gestdo. Desta forma, verificou-se também a

documentacdao relativa aos recursos humanos e se esta se encontra atualizada.

No final de cada auditoria foi elaborado um relatério de auditoria que engloba todas
as constatacdes observadas no processo de auditoria, evidéncias e hdao conformidades.
Ap6s a elaboracao do relatério de auditoria foram abertas notas de conformidade no
1Q.123 Anomalias, desvios, trabalho ndo conforme e reclamacdes de clientes.
Posteriormente, o tratamento das ndo conformidades detetadas é da responsabilidade

do departamento da qualidade.
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3. Resultados e Discussao

3.1. Auditorias Realizadas

3.1.1. PAFQ.006 Determinacdo de sulfitos, expresso em SOo..

Método Monier-Williams

O principio do método PAFQ.006 baseia-se no arrastamento do diéxido de enxofre,
SO;, por intermédio de uma corrente de azoto, e posterior fixacédo e oxidacdo do didxido
de enxofre numa solugao diluida e neutra de peréxido de hidrogénio.

SOZ + Hzoz i H2504

A gquantificagdo do acido sulfdrico formado é obtida com recurso a uma solugéo

padronizada de hidréxido de sédio [35].
H,S0, + 2NaOH - Na,S0, + 2H,0

A auditoria foi realizada em 12 de dezembro de 2019 e o relatério da mesma pode
ser encontrado no Anexo 1. Durante a auditoria presencial foi acompanhado um
ensaio de uma amostra de bolacha e foram constatadas as seguintes nao

conformidades:

e Na&o foi evidenciado o cumprimento do definido no procedimento PAFQ.044
Preparacédo de amostras relativamente ao acondicionamento das amostras para

a determinacgédo de sulfitos.
¢ Na&o foi evidenciada no PAFQ.044 a metodologia para a preparacao de bolachas.

e NA&o foi evidenciado o cumprimento da metodologia relativa ao ensaio de

recuperacao descrita no PAFQ.006.

e Os registos diarios efetuados no impresso 1Q.112 Carta de controlo (B) do
frigorifico 35H ndo se encontravam atualizados, sendo que o ultimo registo tinha

sido efetuado no dia 10 de dezembro de 2019.

e Os registos diarios efetuados no impresso 1Q.112 Carta de controlo (B) do

frigorifico 35A ndo se encontravam atualizados, uma vez que ndo existiam
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registos desde dia 9 de dezembro de 2019, como se pode verificar na Figura 10.
Adicionalmente, constatou-se que a localizacdo do frigorifico 35A descrita no

impresso ndo se encontrava atualizada.
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Fig. 10 - Evidéncia da auséncia de registos no impresso 1Q.112 Carta de controlo (B) do frigorifico 35A.
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e N&o foi evidenciado no impresso 1Q.35 Manutencdo de equipamento, a

realizacao da manutencdo mensal e anual do frigorifico 35A.

e Constatou-se que os valores do fluxo de azoto registados no impresso 1Q.189A
(inicio e fim da destilagdo) ndo corresponderam aos fluxos evidenciados nos
caudalimetros. N&o foi igualmente verificada a data e o responsavel pela
aceitacdo da calibracdo externa e a etiqueta 1Q.146 ndo estava de acordo com
o definido nos certificados de calibra¢do dos caudalimetros.

¢ Nao foi evidenciado o procedimento relativo a utilizacéo, calibracao, verificacéo
e manutencao do chiller e evidenciou-se que este se encontrava regulado a uma

temperatura superior a temperatura descrita no procedimento.

e Constatou-se que a verificagdo do conta-minutos nédo foi efetuada para o tempo

utilizado.

¢ Nao foi evidenciado o certificado de lote n°® 19G024032 do etanol absoluto.

e A abertura do lote de hidroxido de sédio (lote n°® 19F124126) nao foi registada

no impresso 1Q.197 Controlo de reagentes.

¢ Constataram-se erros no registo da data de validade do perdxido de hidrogénio
e evidenciou-se que o hidrogenoftalato de potassio e a fenoftaleina se

encontravam fora da validade.

¢ Nao foi verificado o controlo da solugdo de concentracao 0,1N de hidroxido de
sédio no impresso 1Q.210 Controlo da preparacao - Solu¢des_Placas de TLC.

As ndo conformidades constatadas durante a auditoria vertical foram as seguintes:

e Na&o foi evidenciada a realizacdo de amostras em duplicado num total de 11

amostras analisadas.

e Constatou-se que o resultado do DPCS ndo foi colocado no ZetaSafe no dia da
realizacdo do ensaio e encontrava-se fora do critério de aceitagdo definido no
impresso 1Q.106 Registo de resultados - ZETA. Adicionalmente, constatou-se
gue o critério de aceitagdo definido no impresso 1Q.106 Registo de resultados -

ZETA nado se encontrava de acordo com o critério de aceitacdo definido no
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procedimento. N&o foi evidenciado o registo da n&do conformidade para o

resultado de DPCS obtido fora de limites.

e Constatou-se que as funcdes descritas da analista ndo estavam atualizadas e

nao foi evidenciada no curriculo a competéncia para a técnica realizada.

3.1.2. NP 1SO 5984:2014 Alimentos para animais. Determinacao da

cinza bruta

O principio da metodologia baseia-se na decomposi¢do por incineragéo da toma de

matéria organica para andlise seguida da pesagem da cinza obtida [36].

Durante a auditoria realizada em 7 de janeiro de 2020 ndo foram constatadas nao
conformidades. No decorrer da auditoria presencial a metodologia descrita foi
cumprida pela analista e toda a execu¢do do método realizou-se de forma regular e em
conformidade. Relativamente a auditoria vertical, toda a rastreabilidade ao resultado
obtido encontrava-se em conformidade. O relatério da auditoria encontra-se no Anexo
2.

3.1.3. NP 2930:2009 Pescado e derivados. Determinacdo do azoto

basico volatil total (ABVT). Método por célula de Conway.

A metodologia descrita nesta norma baseia-se na extracdo das bases volateis por
meio de uma solugdo de acido tricloroacético. Posteriormente ocorre alcaliniza¢do por
acao de carbonato de potassio para libertacao das bases volateis, e a sua rece¢do numa

solugédo de acido borico seguida de titulagéo [37].

A auditoria foi realizada em 14 de janeiro de 2020 e o relatério da mesma pode ser
consultado no Anexo 3. Durante a auditoria presencial realizada a uma amostra de

pescado foram constatadas as seguintes ndo conformidades:

e A etiqueta relativa ao DPCS que se encontrava nos tubos apenas tinha a data
de preparacédo, 28 de novembro de 2019, estando em falta a rastreabilidade a

analista que o preparou.
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Verificado o impresso 1Q.213 Controlo da preparacéo/validade DPCS constatou-
se gue nao foi registada a preparacao deste DPCS.

Verificado o impresso 1Q.111 Carta de controlo (A) da camara frigorifica 20B(2),
na Figura 11, constatou-se que néo foram efetuados os registos nos dias 13, 14,
15 e 16 de janeiro a tarde. Relativamente ao frigorifico 152W constatou-se que
ndo foram efetuados os registos nos dias 13, 14 e 15 de janeiro de tarde (1Q.112).
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CARTA DE CONTROLO (A)

Equipamento: Camara frigorifica Procedimento: PCE.08 Responsavel: Bela/Erika/SusanalCristina
N.°:20B (2) Temperatura alvo/parametro a controlar: -18°C + 3°C Més/Ano: Janeiro 2020
Localizagao: SPA Frequéncia: Bidiaria
Periodo: Manha Hora: Inicio da manha
1 2 3 4 5 6 7 4 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31
-21°C |
3 -18°C
o
£ % s o
T e s v ¥ ’ —{ 157 ]
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Fig. 11 - Evidéncia da auséncia de registos no impresso 1Q.111 Carta de controlo (A) da camara frigorifica 20B(2).
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e Constatou-se que na embalagem do &cido tricloroacético ndo estava

evidenciada a data de abertura e a rubrica da analista.

e O procedimento de validagdo deste método ndo se encontrava atualizado, uma
vez que foi emitido em 31 de maio de 2013 e estes devem ser atualizados a cada
5 anos.

Durante a auditoria vertical ndo foram constatadas quaisquer ndo conformidades.

Toda a rastreabilidade inerente ao resultado obtido encontrava-se em conformidade.

3.1.4. PAFQ.019 Determinacao da humidade. Secagem por estufa e

gravimetria.

A metodologia descrita neste procedimento interno consiste na pesagem e secagem
da amostra em determinadas condi¢des e posterior célculo da humidade e do residuo
seco a partir da perda de massa [38].

Durante a auditoria realizada em 21 de janeiro de 2020 nédo foram constatadas nao
conformidades. No decorrer da auditoria presencial a metodologia descrita foi
cumprida pela analista e toda a execucdo do método realizou-se de forma regular e em
conformidade. Relativamente a auditoria vertical, toda a rastreabilidade ao resultado
obtido e célculos associados encontravam-se em conformidade. O relatério da auditoria

encontra-se no Anexo 4.

3.1.5. NP I1SO 6492:2014 Alimentos para animais. Determinacao do

teor de gordura. Soxhlet.

Neste método distinguem-se duas categorias de alimentos para animais — A e B. Na
categoria B estdo presentes alimentos de origem animal, incluindo produtos lacteos,
alimentos de origem vegetal nos quais a gordura ndo pode ser extraida sem uma
hidrélise prévia (glaten, leveduras, proteinas da soja e da batata), alimentos para
animais tratados termicamente e alimentos compostos em que pelo menos 20% da
gordura advenha dos produtos anteriormente mencionados. Na categoria A enquadram-

se todos os alimentos para animais ndo mencionados na categoria B.

Se a amostra pertencer a categoria B € hidrolisada com &cido cloridrico a quente. A

solucéo é arrefecida e filtrada. O residuo da hidrolise é lavado e seco e a gordura é
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extraida com éter de petréleo. Posteriormente, o solvente é removido por destilacdo e
secagem. No final, o residuo de extragdo é pesado. Se a amostra se enquadrar na
categoria A é extraida com éter de petroleo. O solvente é removido por destilagédo e
secagem e o residuo é pesado. As amostras que apresentarem um teor de gordura
relativamente elevado (pelo menos 200 g/kg) tém que sofrer uma extragéo preliminar

com éter de petroleo [39].

Durante a auditoria presencial realizada entre os dias 28 e 30 de janeiro de 2020

foram constatadas as seguintes ndo conformidades:

~

e O procedimento relativo a utilizagdo, verificacdo e manutencdo do extrator

(PEQ.74) nado evidenciava a que temperatura deveria estar regulado o chiller.

¢ Nao foi evidenciada a verificagdo dos cronometros 192J, 192L e 192AC, sendo
gue o primeiro foi verificado pela Gltima vez em maio de 2018 e para os restantes

nao foram evidenciados quaisquer registos (Figura 12).

Boletim de verificacao interna - Timers

Data: 18-03-2019 Procedimento: PEQ.09 VS Analista: 1P
Equipamento de referéncia n.” : 58 Certificado de calibracio, entidade, emissdo: CL-20244TM-18, EIA, 2018-10-11
N
1924 1928 192C | 1926 192M 1920
00h15m00s 15 00h15m00s 0K 00h15m00s OK 00h15m00s OK 00h15m00s oK 00n15m00s oK 00h15m00s oK

| 01h00m00s 60 01h00m00s | OK | 01h00maos | OK | 01hoomoos | oK 01h00m00s | 3 | o1hoomoos |~ oK 01h00m00s | 3

1925 3 | » 192X 192v

00h15m00s 00h15m00s. C 00h15m00s 00h15m00s

01h00mO0s | 01h00moos | | 01hoomoos | OK | 01h00m0os | | 01hoomoos | | 01h0omoos | 0K

1Q.54.0C

Fig. 12 - Evidéncia da auséncia da verificagé@o dos timers utilizados pela analista em 2019 no impresso 1Q.54C
Boletim de verificagéo interna — Timers.

¢ Nao foi evidenciada a data de abertura e a rubrica da analista no reagente éter
de petroleo.
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Verificou-se que toda a rastreabilidade ao resultado obtido e calculos associados se
encontravam em conformidade, pelo que durante a auditoria vertical ndo foram
constatadas quaisquer ndo conformidades. O relatério da auditoria pode ser consultado

no Anexo 5.

3.1.6.1SO 3960:2017 Animal and vegetable fats and oils -
Determination of peroxide value — lodometric (visual) endpoint

determination

A amostra é dissolvida em isoctano e acido acético glacial, sendo de seguida
adicionado iodeto de potassio. O iodo libertado pelos perdxidos é determinado
iodometricamente (visualmente) com um indicador de amido e uma solugéo padréo de

tiossulfato de sodio. O ponto final da titulagéo é determinado iodometricamente [40].

Esta auditoria foi realizada a 7 de fevereiro de 2020. Durante a auditoria presencial

foram constatadas as seguintes ndo conformidades:

e A abertura dos lotes de acido acético glacial (lote n°® 19F054009), isoctano (lote
n® 19B134019) e iodato de potassio (lote n°® 182404N) utilizados pela analista
nao foi registada no impresso 1Q.197 relativo ao controlo dos reagentes (Figura
13).



Controlo dos reagentes

FCUP

Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

56

Reagente: Isooctano/2-2 trimetilpentano Codigo: D4
e e R Lo g Exasyl 2 =
FQ 14J240508 Prolabo 28781.325 0-2019 29-05-2015 I.Pontes 19-06-2015 I.Pontes
FQ 14D250503 Prolabo 28781.325 03-2019 26-06-2015 I.Pontes 27-11-2015 P
MA 14H050520 Prolabo 28781.325 Jut-19 04-09-2015 Telma 25-10-2015 T
FQ 15F110501 Prolabo 28780.322 jun-20 27-11-2015 P 19-02-2016 P
MiA 150220501 Prolabo 28780.323 mar-20 18422015 | JosoTrigo | 10022015 | Josotrige
rQ 156300505 Prolabo 28780,322 Jut-20 19-02:2016 P 29.042016 P
FQ 151280511 Prolabo 28780,322 set-20 29-04-2016 P 01-07-2016 P
FQ 151280512 Prolabo 26780.366 set-20 01-07-2016 s 28102016 3
FQ 16C070505 Prolabo 28780.366 jan-21 28-10-2016 P 09-06-2017 P
MIA 16C070505 Prolabo 28780.36 jan-21 10-03-2017 ir 18-06-2017 ir
FQ 16K254001 Protabo 28780.366 nov-21 09-06-2017 P 12-01-2018 DS
MIA 16K254001 Prolabo 28780.366 nov-21 18-06-2017 ir 10-01-2018 i
MA 17A194014 Prolabo 28780.367 Jan-22 10-01-2018 ir 24-05-2018 JR
FQ 17A194014 Prolabo 28780.367 jan-22 12-01-2018 13 08-10-2018 DS
A 184314004 VWR 28780.367 jan-23 24052018 i 09-01-2020 AR
FQ 18A314004 VWR 28780.367 jan-23 08-10-2018 DS 30-11-2018 153
FQ 18124017 VR 28780.367 jan23 10-11:2018 DS
 Nova revisio do fmpresso em 2020-01-08: 1Q.197.2.
MIA 18¢124017 VWR 28780.366 jan-23 09-01-2020 AR
|
|

1Q.197.2

Fig. 13 - Evidéncia da auséncia de registos de abertura do lote n°® 19B134019 de isoctano no impresso 1Q.197

Controlo de reagentes.

¢ Naembalagem do reagente amido n&o era legivel a data de abertura e validade,

visualizando-se apenas a rubrica da analista.

e Nao foi evidenciada a data de abertura, a data de validade e a rubrica da analista

no reagente acido cloridrico.

Relativamente a auditoria vertical, verificou-se que toda a rastreabilidade ao

resultado obtido e célculos associados se encontravam em conformidade, pelo que nao

foram identificadas quaisquer ndo conformidades. O relatério da auditoria pode ser

consultado no Anexo 6.

3.1.7. PAFQ.098 Determinacao de humidade e residuo seco (estufa

de vacuo)

O método PAFQ.098 consiste na pesagem da amostra, seguida de uma pré-

secagem, quando aplicavel, em banho de agua ou estufa e posterior secagem em estufa

de vacuo até obtencéo de massa constante [41].
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dias 13 e 18 de fevereiro de 2020 foram constatadas as seguintes ndo conformidades:

e O procedimento relativo a preparacdo das amostras (PAFQ.044) precisava de
ser atualizado, uma vez que ndo definia a metodologia de preparacdo de

caramelos.

¢ No controlo do reagente Sicapent com indicador a analista considerou uma data
de validade de 5 anos apds a data de abertura (Figura 14); no entanto o

certificado de lote, na Figura 15, define a data de validade de 31 de julho de

2023.

Controlo dos reagentes

N

Reagente:

fQ

Sicapent com indicador

ZC089643

Merck

Codigo:

1.00543.0500

F230

S ANOS APGS ABERTURA|

23.10.2015

I.Novais

01-02-2019

57

MAFALDA

FQ

20519443

Merck

1.00543.0500

5 ANOS APGS ABERTURA

01-02-2019

MAFALDA

Fig. 14 - Evidéncia no 1Q.197 Controlo dos reagentes do registo do reagente Sicapent com indicador com uma
data de validade de “5 anos apds a abertura”.
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Certificate of Analysis

1.00543.0500 SICAPENT® with indicator (phosphorus pentoxide drying agent for
desiccators) on inert carrier material

Batch 20519443

Batch Values
Water absorption capacity 250 %
color change to blue conforms

Date of release (DD.MM.YYYY) 23.07.2018
Minimum shelf life (DD.MM.YYYY) 31.07.2023

Dr. Hans Henning Brewitz
Responsible laboratory manager quality control

This document has been produced electronically and is valid without a signature.

EMD Chemicals - An affiliate of Merck KGaA, Darmstadt, Germany Page 1 of 1

One International Plaza, Suite 300, Philadelphia, PA 19113, USA, Phone: (484) 652-5600
SALSA Version 739392 /990000564379// Date: 23.07.2018

58

Fig. 15 - Certificado de andlise do lote de Sicapent com indicador utilizado pela analista, no qual a data de

validade é “31.07.2023”.
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Durante a realizacdo da auditoria vertical, toda a rastreabilidade ao resultado
obtido e célculos associados encontravam-se em conformidade, pelo que nao foram

detetadas ndo conformidades. O relatério da auditoria pode ser consultado no Anexo 7.

3.1.8. PAFQ.140 Determinacdo do peso liquido escorrido em

conservas

A metodologia descrita ho procedimento tem como principio a pesagem do produto
sélido contido na embalagem apds o escorrimento do meio de cobertura, por meio de

um peneiro [42].

Durante a auditoria realizada a uma amostra de atum em conserva no dia 14 de
fevereiro de 2020 nédo foram constatadas ndo conformidades. No decorrer da
auditoria presencial a metodologia descrita foi cumprida pela analista e toda a
metodologia se realizou de forma regular e em conformidade. Relativamente a auditoria
vertical, toda a rastreabilidade ao resultado obtido e calculos associados encontravam-

se em conformidade. O relatdrio da auditoria encontra-se no Anexo 8.

3.1.9. PAFQ.139 Determinacdo do teor de cafeina. Método por

cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC)

Neste método € realizada uma extracéo seguida de filtracdo e posterior inje¢cdo no
HPLC. A extragdo da cafeina em cafés e derivados (com excecao do extrato de café) é
realizada com agua a 90°C na presenca de 6xido de magnésio. Em amostras solidas ou
semissolidas é feita uma extracdo da cafeina com agua a 100°C. Nas amostras liquidas
e no extrato de café é realizada apenas uma diluicdo com agua. Apos filtracdo, a cafeina
presente nos extratos é determinada por HPLC numa coluna de fase reversa C18 com

detecao espetrofotométrica ao comprimento de onda de 272 nm [43].

Durante a auditoria presencial, realizada no dia 18 de fevereiro de 2020, a uma

amostra de café foram constatadas as seguintes ndo conformidades:

e A copia controlada do procedimento utilizada pela analista correspondia a

revisao anterior;
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Foi usada na pesagem da amostra uma balanga com aproximacéo de 0,001 g,
enquanto a metodologia define que deve ser usada uma balanca com

aproximacéao de 0,0001 g;

Verificou-se que a analista ndo cumpriu com a metodologia "Colocar o baldo num
banho termostatizado fervente e esperar que a solucédo atinja pelo menos 90°C.
Manter o aquecimento durante 20 min". A analista ndo monitorizou a temperatura
da amostra de forma a garantir que atingia pelo menos 90°C e deixou a amostra

no banho durante 30 min.

Verificou-se que o tempo de andlise cromatogréfica foi de 12 minutos, como se
pode observar na Figura 16, enquanto que o procedimento descreve um tempo
de analise de 10 minutos. Efetivamente, atendendo ao tempo de retencdo do
analito, aproximadamente 7 minutos, € possivel obter resultados fidedignos com
um tempo de corrida de 10 minutos.
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instrumentHPLC_98 Sequence:20200218

Page 1 of 1

5:20200218'#15 ) dpc cafe comercial

VWD1_Signal_A WVL272 nm |

400
i mAU

375
3505
3251
300
275+
250
225 ]
200 ]
1751
150 ]
125
100
75

504

1 - Cafeina - 6,793

min

12,0

cafeina/Chromatogram

Chromeleon (c) Dionex
Version 7.2.5.9717

Fig. 16 - Cromatograma do DPCS que evidencia o tempo de andlise de 12 minutos.
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N&o foram rastreados no impresso os equipamentos utilizados durante a analise,

como é possivel verificar pela Figura 17.
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RETA DE CALIBRACAD DA CAFEINA

Métoda:
Loop:
Gata;
Analista:

HF LG )
Micropipeta {s) -
Outro {5)

Fig. 17 - Impresso relativo a reta de calibracédo da cafeina que evidencia que nédo foram rastreados os

equipamentos utilizados pela analista.

¢ Nao foi evidenciada a carta de controlo relativa ao banho utilizado.

o Constatou-se que a analista utilizou a micropipeta 82AG para 0s volumes de
2000 pL e 2500 pL e a mesma tinha sido verificada apenas no volume de 5000
ML, ndo existindo rotatividade de volumes na verificagdo tal como definido no

procedimento PEQ.49 Micropipetas, pipetas descartaveis e pipetadores
automaticos.

¢ Nas embalagens dos reagentes metanol e etanol absoluto nao foi evidenciada a
data de abertura e a rubrica da analista.

Relativamente a auditoria vertical foi identificada a seguinte ndo conformidade:

e Verificou-se um erro de transcricdo dos resultados do Excel para o sistema
informatico LIMS, como se pode verificar pela Figura 18.

H - .
f :
[ 10 835,144 15,29105 &
1,219 250 l 10 642,611 11,7136 s ikt i 2,402
| G
! -

6015 syt e 10 10 50 10 715,278 13,06243 kD e TR B
(CENTRADOS | i

2.03 ’ #N/D | #N/D HNID 113,537 1,87449

Caté e derivadas finclsindo ext 1,581 ‘ 250
i CONCE

6720a

67206

101.32 #N/D HNID | #NID 5441,409 | 100,93354
; | ‘ |
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: Férmul. .
TIPO DE ENSAIO/AGRUPADO ormula DETERMINACDES - 23| vaor: 2
RESULTADO FINAL : [2.44
LISTA DE TRABALHO N*: 20207002616 DATA : | 2020/01/28 as 09:57

atrsunas: [N 4390

METODO | DESCRICAO |[RESULTADD| UNID. |  DATA
PAFQ 139.1 Det de cafeina (HPLC). bs ' g/100g
Det de cafeina ] 202001291704

: =

TIPO DE ENSAIO/AGRUPADO Formula DETERMINACOES - 1 .ﬂ VALOR - E
RESULTADO FINAL : [2.44

LISTA DE TRABALHO N*® : 20207002616 DATA : | 2020701728 as 09:57

atreupas: [N @930
METODO | DESCRICAQ RESULTADO| UNID. |  DATA
PAFQ 139.1 Det de cafeina (HPLC). bs . ig/100g
Det de cafeina [€X} 202001291705

Fig. 18 - Evidéncia da incorreta transcri¢céo de resultados do Excel para o sistema informético LIMS.

O relatdrio desta auditoria encontra-se disponivel no Anexo 9.

3.1.10. NP 453:2002 Leite. Ensaios preliminares de analise. Provas

de fervura e do alcool

A metodologia baseia-se na verificagdo do comportamento do leite pelas provas de
fervura, adicdo de alcool etilico a 80% (V/V) e adicdo de alcool etilico a 80% (V/V)
contendo um indicador de pH [44].

A auditoria presencial foi realizada no dia 19 de fevereiro de 2020 a uma amostra
de leite com chocolate. Durante este dia foram constatadas as seguintes nao

conformidades:

e Nao foi evidenciado o cumprimento da metodologia relativa a determinacdo da

concentracao e verificacdo do pH da solugéo alcool etilico 80%;

e Osregistos de manutencao (Figura 19) do frigorifico 152F, utilizado para guardar
a amostra apds a sua preparacao, ndo se encontravam atualizados, tendo sido

realizada a ultima manutencdo em 20 de dezembro de 2019;
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a Mérisux NulriSciences Company

Manutencio de Equipamento

Equipamento:  Frigorifico Frequéncia: Quinzenal e sempre que necessario
A 152F Procedimento: PEQ.14
Localizagao: Corredor central Responsavel:  M*Carmo/M2Glaria

o
iof
{

914119
cajalig

- DA
=N )

idode

A M
‘,‘L. tf M

Loy

«4'{; Lo ] m Hh Glue
Q2] (&) /3|1 G
lositigmlie e
900215 M Coce
2] {2 115 e Seoss

Observagdes/notas:
Em caso de desvio, abrir uma nota de nfo conformidade.

CScowaes S AraSeira do €Suipcuases ™ -
Mub.)\

1Q.35.1

Figura 19 - Impresso 1Q.35.1 relativo @ manutencéo do frigorifico 152F no qual é possivel constatar que a Ultima

manutencao foi em dezembro de 2019.

e NA&o foi evidenciada a data de preparacdo, a validade, a rubrica da analista

responsavel pela preparacéo e etiqueta da solucéo de etanol a 80% (v/v).

Y

Relativamente a auditoria vertical constatou-se que toda a rastreabilidade ao
resultado obtido e célculos associados se encontravam em conformidade, pelo que nao
foram identificadas ndo conformidades. O relat6rio da auditoria pode ser consultado no

Anexo 10.
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3.1.11. NP 3441:2008 Carnes e produtos carneos. Medicdo do pH.

Método de referéncia

O principio do método baseia-se na medida da diferenca de potencial entre um
elétrodo de vidro e um elétrodo de referéncia, os quais sédo colocados numa amostra da

carne ou do produto carneo [45].

A auditoria foi realizada no dia 11 de mar¢co de 2020 e o seu relatério pode ser
consultado no Anexo 11. No decorrer da auditoria presencial foram identificadas as

seguintes ndo conformidades:

e Verificada a carta de controlo da estufa 125, na Figura 20, constatou-se que 0s
registos diarios se encontravam desatualizados, uma vez que o Uultimo registo foi

feito em 5 de fevereiro de 2020;
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CARTA DE CONTROLO (B)

Responsavel: Lara

Equipamento: Estufa Refrigerada Procedimento: PCE.08
Mo 125 Temperatura alvo/pardmetro a controiar: 20°C = 1°C Més/Ano:Fevereiro 2020
Localizacdo: Lab. FQ Frequéncia: bidiaria
Hora: manha
1 2 3 4 S 5] 4 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 8 13 20 21 22 23 21 25 26 27 28 29 30 31
; 7 T !
‘ - ‘ 21,0°C
: o ‘
® : ‘ ‘ ‘ : ; 20,5°C
e N e s T 20,0¢C
i : ‘ 19,5°C
‘ ‘ - ‘ : ‘ - ‘ ‘ ‘ [ 19.0°C
: : ; ; i . | |
: ! i ‘ I i !
7 7z 3 ] 5 B 7 E] 570 T T¥ 73 T4 15 16 77 18 15 20 21 2z 23 24 25 26 27 28 29 30 31
Hora: tarde
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 1617 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31
7 T ! : -4

3 ; : : ; : - : 21,0°C

ﬂ «!u

o ‘ : 20,5°C

20,0°C

: : ; = i
0 g
- 19,0°C =5 -
i D
: w
5 5 7 ] g T0 1 e 13 i& 15 16 17 18 18 20 21 73 23 24 25 26 27 78 29 30 31 .
(=
N
sonda 86BN g .
3 . i

iQ.112.5

Fig. 20 - Carta de controlo da estufa 125 (1Q.112.5) na qual é possivel verificar a falta de registos a partir de dia 5 de fevereiro de 2019.
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e O lote da solugao tampéo a pH 4 utilizada pela analista n&o tinha sido controlado

no impresso relativo ao controlo de reagentes (1Q.197);

¢ Nao foi evidenciado o relatério de validagédo do método.

Durante a auditoria vertical foi detetada a seguinte ndo conformidade:

e Verificado o impresso utilizado (1Q.305) constatou-se que ndo existia

rastreabilidade a balanca utilizada.

3.2. Tratamento de ndo conformidades

O conceito de ndo conformidade é muito genérico e, por isso, de forma a simplificar,
na Silliker Portugal, S.A séo categorizadas quanto ao tipo e ao subtipo. Assim, as nao

conformidades classificam-se conforme o descrito na Tabela 4.

Tabela 4 - Classificagdo das ndo conformidades quanto ao seu tipo [46].

Tipo Designagédo

A Controlo da qualidade

B Controlo metrologico

c Colheita de amostras

D Rececido de amostras

E Consumiveis e material descartavel
F Processos analiticos

G Resultados analiticos

H Erros nos dadosfinformacéo enviada
| Auditorias

As ndo conformidades evidenciadas em auditorias, pertencentes ao tipo I,

classificam-se quanto ao subtipo da seguinte forma:
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Tabela 5 - Classificacdo das néo conformidades detetadas em auditorias (tipo |) quanto ao seu subtipo [46].
Tipo Subtipo Descrigao

1 Constatactes das auditorias internas

2 Constatactes das auditorias técnicas

3 Constataces das auditorias do Grupo Silliker
I 4 Constatacdes das auditorias de clientes

5 Constatacdes das auditorias de 32 parte

6 Constatacdes de outro tipo de auditorias (concesséo de reconhecimentos)

99 Outro

Assim, todas as nado conformidades detetadas nas auditorias realizadas

mencionadas anteriormente sao nao conformidades do tipo | e subtipo 2.

As nao conformidades sdo também classificadas quanto ao risco/gravidade,
podendo ser menor, média ou maior. Uma ndo conformidade menor é imediatamente
resolvida, tem pouco ou nenhum impacto nas atividades da empresa e nenhum impacto
para o cliente. As ndo conformidades de risco médio implicam normalmente a
confirmacgéo do ensaio e/ou colheita de nova amostra, ndo causando qualquer impacto
para o cliente, apesar do mesmo ter sido alertado para a ndo conformidade. As nao
conformidades maiores podem ser, por exemplo, a detecdo de um valor errado enviado

para o cliente [46].

Todas as nao conformidades detetadas sdo registadas no impresso 1Q.123
Anomalias, desvios, trabalho ndo conforme e reclamacdes de clientes. Neste impresso
fica registada a origem da ndo conformidade, o nimero, o més, a identificacéo do tipo e
subtipo, o risco/gravidade, o assunto, a descricdo da ndo conformidade, a andlise de

causas, a correcdo, a acao corretiva, a verificacao da eficacia e a eficacia.

De forma a prevenir a ocorréncia de determinada ndo conformidade é importante
gue se proceda a uma andlise de causas, permitindo a identificacdo das causas que a
originaram, com o0 objetivo de resolver a ndo conformidade permanentemente. Sempre
gue possivel, todas as ndo conformidades devem ser sujeitas a uma correcao simples
e direta que leve a resolucao do problema. Por vezes, a correcao pode eliminar a causa
da ndo conformidade. Contudo, quando tal ndo acontece deve ser implementada uma

acao corretiva.
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Se for detetada a ocorréncia de ndo conformidades semelhantes a anteriores deve
proceder-se a uma nova analise de causas, pois as mesmas nao foram devidamente
identificadas, uma vez que nado eliminaram a possibilidade de recorréncia do mesmo

tipo de nao conformidade.

Apés a implementacdo das acdes corretivas avalia-se a sua eficacia. Sempre que
possivel, define-se uma data para a verificacdo da eficicia, podendo ser efetuada, nos
casos em que seja pertinente, uma auditoria as atividades em questdo. O fecho da néo
conformidade é considerado quando é realizada a verificacdo da eficicia das acdes
implementadas. Se a acgao corretiva definida ndo se revelar eficaz, e caso se considere
relevante, procede-se a abertura de uma nova nota de ndo conformidade. No caso de a

acao corretiva se revelar eficaz procede-se ao fecho da n&o conformidade.

De forma a simplificar a exposi¢cdo do tema, segue um exemplo, na Tabela 6, da ndo
conformidade 1101/Q/Dez2019 detetada na auditoria técnica realizada ao método
PAFQ.006 e anteriormente descrita.

Tabela 6 - Tratamento da néo conformidade 1101/Q/Dez2019 da auditoria técnica realizada no dia 12 de dezembro de

2019 ao método analitico PAFQ.006 Determinacéo de sulfitos, expresso em SO,. Método Monier-Williams.

Origem Laboratdrio de Quimica

Niamero da NC 1101

Més Dezembro

Tipo 1

Subtipo 2

Risco/Gravidade Menor

Constatacdes das auditorias técnicas (métodos): PAFQ.006 Determinacdo de sulfitos, exp. SO2. Monier-Williams. Controlo

Assunto
de reagentes

Descrigao da NC N&o foi evidenciado o certificado do lote n.® 19G024032 do etanol absoluto utilizado pela analista (2019-12-18).

Agquando da abertura deste lote em 2019-08-28, a analista que abriu o lote esqueceu-se de verificar a existéncia do

Andlise de causas certificado de lote (2020-01-07).

Correcéo Efetuar o pedido do certificado de lote em falta no impresso 1Q.139 — implementacdo imediata (2020-01-07).

Atualizar o impresso 1Q.197 com uma coluna que questione a existéncia do certificado de lote. Esta coluna evitara que as
analistas se esquecam de verificar a existéncia do certificado de lote — implementagdo imediata (2020-01-07).
Verificagao da a) Certificado do lote em falta; b) Impresso 1Q.197 atualizado de acordo com o definido na acdo corretiva (prazo de uma
eficacia semana).

Agao corretiva

Eficacia a) b) OK (2020-01-08, 2020-01-23).

3.3. Oportunidades de melhoria

De forma a facilitar a identificacdo de oportunidades de melhoria no laboratério
realizou-se um estudo das ndo conformidades detetadas e a incidéncia nos diferentes

requisitos do referencial normativo NP EN ISO/IEC 17025. Assim, elaborou-se uma
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representacdo gréfica (Figura 21) que distribui as ndo conformidades detetadas, em
percentagem, pelos diferentes requisitos.
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4.2 Sistema de gestdo 5.2 Pessoal
4.3 Controlo dos documentos 5.3 Instalagdes e condi¢des ambientais
4.4 Andlise de consultas, propostas e contratos 5.4 Métodos de ensaio e calibragdo e validagdo de
4.5 Subcontratagdo de ensaios e calibragdes métodos
4.6 Aquisicdo de produtos e servigos 5.5 Equipamento
4.7 Servigo ao cliente 5.6 Rastreabilidade das medigdes
4.8 Reclamagdes 5.7 Amostragem
4.9 Controlo de trabalho de ensaio e/ou calibragdo 5.8 Manuseamento dos itens a ensaiar ou calibrar
ndo conforme 5.9 Garantir a qualidade dos resultados de ensaio e

4.10 Melhoria de calibragdo
4.11 Acdes corretivas 5.10 Apresentagdo dos resultados

4.12 Acgdes preventivas
4.13 Controlo de registos
4.14 Auditorias internas
4.15 RevisOes pela gestdo

Fig. 21 - Representacao gréafica da distribuicdo das ndo conformidades, em percentagem (%), pelos diversos requisitos
da NP EN ISO/IEC 17025.

Através da observacao da representacao gréafica é possivel concluir que se registou
uma maior percentagem (46,8 %) de ndo conformidades que ndo obedeciam ao
requisito de gestdo 4.13 relativo ao controlo de registos, nomeadamente registos
técnicos (reagentes e equipamento). O requisito 5.4 ndo foi cumprido em 21,3 % das
néo conformidades e 10,6 % ndo cumpriam com o estabelecido no requisito técnico 5.5

relativo ao equipamento. Tendo em conta a adocdo da melhoria continua, estas nao
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conformidades identificadas nas auditorias realizadas devem ser vistas como uma

oportunidade de melhoria.

Assim, tendo em conta as ndao conformidades registadas e a maior incidéncia no
controlo de registos, nomeadamente no controlo de reagentes, registos de manutencao
e verificacdo de equipamento, considera-se importante a realizacdo de formacgdes
periddicas e a sensibilizagdo das analistas para as ndo conformidades detetadas.
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4. Conclusoes

A acreditacdo de um laboratério segundo o referencial normativo NP EN ISO/IEC
17025 permite a demonstracdo e o reconhecimento da competéncia técnica para a
realizacdo de ensaios. Permite, ainda, uma uniformizacdo, facilitando a
internacionalizacdo do laboratério, bem como a cooperacao e partilha de informacéao

entre laboratérios e outros organismos que também utilizem este referencial normativo.

Um dos requisitos definidos na NP EN ISO/IEC 17025 é a realizacdo periddica de
auditorias internas as atividades realizadas no laboratorio, de forma a avaliar se as suas
atividades estéo de acordo com 0 SGQ implementado e em conformidade com a referida
norma. Este tipo de auditorias é fulcral na melhoria do desempenho dos laboratérios e
possibilita a identificacdo de ndo conformidades e a posterior tomada de medidas

corretivas.

Relativamente as auditorias técnicas realizadas, verificou-se uma maior incidéncia
no ndo cumprimento do requisito de gestdo relativo ao controlo de registos e dos
requisitos técnicos relativos aos métodos de ensaio e calibracéo e validacdo de métodos
e equipamentos. Durante o trabalho desenvolvido surgiram algumas dificuldades devido
a situacao pandémica por COVID-19 e a interrup¢do do trabalho durante o periodo de
estado de emergéncia implementado pelo governo. Desta forma, tornou-se impossivel
finalizar o tratamento de todas as ndo conformidades, pelo que algumas ainda estédo a

ser tratadas pelo departamento da qualidade.

Numa situagdo normal, as ndo conformidades registadas seriam resolvidas de
imediato, o que devido a situacdo pandémica se tornou um processo mais demorado.
Contudo, as ndo conformidades foram todas menores, pelo que ndo tém qualquer

impacto quer para o cliente quer nas atividades da Silliker Portugal, S.A [47].

Através desta ferramenta € possivel garantir a melhoria continua, a evolucéo e a
verificacdo da eliminagdo de causas das ndo conformidades detetadas. A sua
periodicidade € importante na medida em que permite detetar e controlar erros que, ndo
sendo detetados atempadamente, podem afetar a qualidade dos resultados gerados.
Assim, a realizacao de auditorias periodicas € um fator essencial e que permite a Silliker

Portugal, S.A obter a exceléncia no trabalho que desenvolve.
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Reviséo?

C) Esta devidamente controlado?

Método: PAFQ.006 Determinagéao de sulfitos, exp. SO2.
Monier-Williams.

Data da auditoria: 2019-12-12

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboracdo do relatorio: 2019-12-12

A) Sim. PAFQ.006.2 Determinacao de sulfitos, exp. SO2. Monier-Williams.
B) Sim. PAFQ.006.2 Determinagao de sulfitos, exp. SO2. Monier-Williams.
C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 4. PAFQ - Procedimentos relativos as Analises Fisico-Quimicas (2019-04-04).

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A copia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, PAFQ.006.2 Determinagao de sulfitos, exp. SO2. Monier-Williams.
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2018-10-15 pelo André.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2019/123362
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Preparacao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracdo ou
congelacdo?

B) A preparacao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparagdo das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacdo de
amostras - SPA - Quimica?

Preparagéo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacdo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacéo da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparacao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

X (D)

A) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparacao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2019-12-10 pela Erika.
B) Nao

C) Ambiente.

D1) Nao foi evidenciado o cumprimento do definido no paragrafo 6.3.7 Amostras para a determinacgao de sulfitos: “Por ser um agente antioxidante o
dioxido de enxofre tem tendéncia a oxidar-se com facilidade, pelo que as amostras devem ser conservadas refrigeradas e ao abrigo da luz, apos a sua
rececdo.” As amostras secas, como por exemplo as bolachas, sdo conservadas a temperatura ambiente apos a rececao.

D2) Nao foi evidenciado no paragrafo 6.12 Cereais, leguminosas e derivados, a metodologia para a preparacao de bolachas.

E) Sim. Nao.

F) Sim, foi congelada no frigorifico 35H.

1094/Q/Dez20
19
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Nao foi evidenciado o cumprimento da metodologia definida no paragrafo 6.4.4 Ensaio de recuperacdo: "Diariamente efetuar um ensaio de recuperacao
em funcdo do teor esperado de SO2, adicionando a amostra a solucao de fortificacao de HMS (6.2.19)." Constatou-se que o ensaio de recuperacao nao foi
realizado numa amostra, mas sim com agua.

B) NA.

1095/Q/Dez20
19

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

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

A) Sim. 1Q.189.2A Calculo do teor de sulfitos, expresso em SO2 - Método de Monier-Williams e 1Q.189.0B Registo dos ensaios em branco.
B) Nao.
C) Sim, 1Q.189.2A Calculo do teor de sulfitos, expresso em SO2 - Método de Monier-Williams - validado em 2019-11-19.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragdo:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacao definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlacao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de andlise e os
respetivos critérios de aceitagdo como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida esta de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Em cada série de trabalho deve ser realizado um ensaio de recuperacao, como definido no paragrafo 6.4.4 Ensaio de recuperacéo. % Recuperacao
Formaldehyde-sodium bisulfite (PR1231-NOV18).

B) NA.

C) NA

D) NA
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢des ambientais dos espacgos utilizados
no laboratério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A) Termohigrometro 11X: Laboratério de Mia
Termohigrometro 11L: Sala de pesagens
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibragao, verificagao e manutencao?
F) Registos relativos a calibragéo.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

Frigorifico 35H (C)

A) 35H (C)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo e manutencdo: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificacao: PCE.08.4 Medicao e monitorizacéo das temperaturas.
F) NA

F1) NA

F2) NA

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B) - os registos ndo se encontram atualizados. Ultimo registo efetuado em 2019-12-10.
G1) NA

G2) NA

H) Mensal: verificado o impresso IQ.35.1 Manutencao de equipamento - Gltimo registo efetuado em 2019-11-18 - registos atualizados.

Anual (escovagem traseira): verificado o impresso 1Q.35.1 Manutenc@o de equipamento - escovagem realizada em 2019-01-08 - registo atualizado.

H1) NA
1) Sim.
11) N&o.

Sonda 191L (associada ao frigorifico 35H (C))

A) 191L

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicdo e monitorizacao das temperaturas.

1096/Q/Dez20
19
1097/Q/Dez20
19
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H) Registos reltivos & manutencao T U Ue TETeTeTIC I Ut iZa U T Ve TN ICag a0 Ua SO T7 1T SUTTUa TUZ L CauDT aud Pe LA T ZUTomUS™ T, CeT T TCauU Ue CaupTagau T CE- 70T T0
H1) Existem impressos com célcljlos. automaticos? emitido em 2018-03-14. Apto em 2018-03-27. Proxima calibragdo a 2019-03.
) F1) NA

Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizagao, calibracdo, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (-20£2)°C em 2019-02. Proxima verificagdo: 2020-02.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacbes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Frigorifico 35A (R)

A) 35A (R)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao e manutencao: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificacdo: PCE.08.4 Medicao e monitorizacao das temperaturas.

F) Calibrado pelo EIA em 2019-02-12, certificado de calibragao n.° ES-2422TP-19 emitido em 2019-02-22. Apto em 2019-03-06. Proxima calibracdo a 2020-
02.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificacao de calibragcdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), os registos nao se encontram atualizados. Ultimo registo efetuado em 2019-12-09. Constatou-se

Ain a lamalimacia Aa Amidmammanta Aaccriba na immracca n3a Ackd abializada

G1) NA

G2) NA

H) Mensal: verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencdo de equipamento - uUltimo registo efetuado em 2019-09-09 - os registos ndo se encontram atualizados.
Anual (escovagem traseira): verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencao de equipamento - nao foi evidenciada esta manutencao.

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 191J (associada ao frigorifico 35A (R))

A) 191J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificagcdo da sonda 191J: sonda 102D calibrada pelo EIA em 2018-10-08, certificado de calibracao n.° CL-19968TP-18
emitido em 2018-10-22. Apto em 2018-10-22. Proxima calibragdo a 2019-10.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibragdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (4+2)°C em 2019-06. Proxima verificagao: 2020-06.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagbes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1
validado em 2017-01-17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.




FCUP
Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

82

H) NA
H1) NA
1) Sim.

11) Nio.

Mantas de aquecimento 270 (utilizada na amostra) e 27N (utilizada no DPCS)

A) 270 e 27 N

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacdo e manutencao: PEQ.01.1 Agitadores, placas e mantas.
F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) Equipamento limpo - OK

11) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragao, verificagdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibrac&o.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracéo? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

Bureta calibrada de 25 ml (G)

A) Bureta de 25 ml (G)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizagao e verificagdo: PEQ.07.0 Material volumétrico de vidro. Manutencao: PGL.08.2 Gestdo da sala de lavagem dos laboratérios de FQ e MIA.
F) Bureta calibrada pela Normalab em 2017-03-20, certificado de calibracdo n.° 39328 emitido em 2017-03-20. Apto em 2017-03-21. Préxima calibragdo a

2020-03.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.
F2) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Micropipeta de 82AL

A) 82AL

B) Sim.

C) Sim, verificado o impressolQ.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.
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H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizacdo, calibragdo, verificacdo
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

E) Utilizacdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.49.1 Micropipetas, pipetas descartaveis e pipetadores automaticos.

F) Calibrada pela FRILABO em 2019-10-03, certificado de calibragao n.° 19-10-03/08279 emitido em 2019-10-03. Apto em 2019-10-09. Proxima calibracao

a 2020-01.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Sim. Impresso 1Q.127.0 Avaliacao da calibracao das micropipetas - Validado em 2015-05-29.

G) Verificado o impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas do dia 12 de dezembro de 2019 - Os registos encontram-se atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas - Validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

Balanca 38C

A) 38C

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragdo, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4404MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracao a 2020-03.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacao de calibracdes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario_Avaliacdo do dia 12 de dezembro de 2019 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacéo Interna de Balangas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Balanca 2D

A) 2D

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacdao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
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H) Registos relativos a manutencao. F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4416MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracao a 2020-03.
H1) Existem impressos com calculos automaticos? F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.
Estao devidamente validados? F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacao de calibracbes externas - B. Validado em 2009-03-30.
1) As operacdes de utilizagdo, calibragdo, verificacdo G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario_Avaliacao do dia 12 de dezembro de 2019 - Registos atualizados.
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s) G1) NA
procedimento(s) em vigor? G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacéo Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.
11) Algum procedimento necessita de ser atualizado? H) Equipamento limpo - OK.
H1) NA.
1) Sim.
11) Nao.
Massa 183
A) 183
B) Sim.
C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestéo de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracado, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibracao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) N&o, a analise do certificado de calibracéo é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.
H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 76

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragdo, verificacdo e manutengdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) N&o, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao




FCUP

Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

85

Massa 68

A) 68

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26186MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 135

A) 135

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Proxima calibracao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagao, calibracdo, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagao.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagéo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificagcao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencéo.
11) Existem impressos com calculos automaticos?

Estdo devidamente validados?

J) As operacgoes de utilizacao, calibracao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Caudalimetro 212

A) 212

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) NA

F) Constatou-se que a analista efetuou o ajuste definido na etiqueta relativa a calibracao (1Q.146.3), ou seja, regulou o fluxo na marca do caudalimetro
(180 ml/min) para se obter (200+60)ml/min, no entanto os valores do fluxo registados no impresso 1Q.189.2A (inicio e fim da destilacao) nao
corresponderam aos fluxos evidenciados nos caudalimetros.

G) Equipamento calibrado pela EIA em 2019-02-13, certificado de calibragdo n.° CL-4020CD-19, emitido em 2019-02-28. Préxima calibragao 2020-02.
Nao ¢é evidenciada a data e o responsavel pela aceitacdo da calibragao externa.

G1) Verificada a etiqueta 1Q.146.3, constatou-se que esta nao esta de acordo com o definido no certificado de calibracao. Este equipamento foi apto com
o seguinte ajuste: regular o fluxo a 150 ml/min para se obter (200£60) ml/min. A etiqueta indica que a analista deve regular o fluxo na marca indicada no
caudalimetro. Constatou-se que a marca nao corresponde ao fluxo de 150 ml/min.

G2) A aceitagao da calibragdo externa é feita no proprio certificado.

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Caudalimetro 214

A) 214

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) NA

F) Constatou-se que a analista efetuou o ajuste definido na etiqueta relativa a calibracao (1Q.146.3), ou seja, regulou o fluxo na marca do caudalimetro (=
180 ml/min) para se obter (200+60)ml/min, no entanto os valores do fluxo registados no impresso 1Q.189.2A (inicio e fim da destilacao) nao
corresponderam aos fluxos evidenciados nos caudalimetros.

G) Equipamento calibrado pela EIA em 2019-02-13, certificado de calibragdo n.° CL-4018CD-19, emitido em 2019-02-28. Proxima calibragdo 2020-02.
Nao ¢é evidenciada a data e o responsavel pela aceitacao da calibracao externa.

G1) Verificada a etiqueta 1Q.146.3, constatou-se que esta nao esta de acordo com o definido no certificado de calibracao. Este equipamento foi apto com o
seguinte ajuste: regular o fluxo a 150 ml/min para se obter (200+60) ml/min. A etiqueta indica que a analista deve regular o fluxo na marca indicada no
caudalimetro. Constatou-se que a marca nao corresponde ao fluxo de 150 ml/min.

G2) A aceitagao da calibracao externa é feita no proprio certificado.

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Chiller 155A

A) 155A

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

1098/Q/Dez20
19

1099/Q/Dez20
19

1100/Q/Dez20
19
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D) Sim.

E) Nao foi evidenciado o procedimento relativo a utilizacdo, calibracao, verificacdo e manutencao deste equipamento.
F) O procedimento indica que este equipamento deve estar regulado a uma temperatura de 10°C. Constatou-se que o equipamento se encontrava regulado
a 13,5°C.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

11) NA

J) NA

J1) NA

Conta-minutos 59BF

A) 59BF

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracédo, verificacdo e manutencao: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Crondmetro de referéncia utilizado na verificacdo do conta minutos 59BF: crondémetro 58 calibrado pelo EIA em 2019-10-16, certificado n.° CL-26183TM-
19, emitido em 2019-10-21. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragao a 2020-10.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitacao da calibragao externa do cronémetro de referéncia ¢ feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificacdo interna - Conta minutos. Verificacdo realizada em 2019-11-11.

Constatou-se que a verificacdo foi efetuada nos tempos de 00h00m30s, 00h01m00s, 00h05m00s, 00h30m00s, 01h00mO00s, 01h30mO00s, tendo a analista
utilizado este equipamento para o tempo de 02h00mQ0s.

H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrémetro 11L (Sala de pesagens MIA)

A) 11L

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragao, verificagdo e manutengao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso IQ.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2019-12-12 (manha): temperatura de 20,9°C e humidade 47%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11L: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragdo a 2019-05.

G1) NA

G2) A aceitacdo da calibracao externa é feita no proprio certificado.
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H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificacdao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacdo interna - Sondas de temperatura e IQ.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11X (Laboratério de MIA)

A) 11X

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracao, verificacdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2019-12-12 (manha): temperatura de 21,9°C e humidade 45%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA.

G2) A aceitacao da calibracao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificacao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados 2017-01-
17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrometro 11J (SPA))

A) 11J
B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificagdo e manutengdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2019-12-10 (manha): temperatura de 16,7°C e humidade 55%;

- 2019-12-10 (tarde): temperatura de 18,8°C e humidade 54%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragédo a 2019-05.

G1) NA.

G2) A aceitacao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2019-01. Proxima verificacao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a ribrica?

A2) Solucdes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagao da solugao.

A2.2) Data de validade da solugéo.

A2.3) Analista responsavel pela preparacgao.
A2.4) A etiqueta estd atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estdo atualizados?

A3.1) Data de padronizagéo.

A3.2) Data de validade da padronizagao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizagéo.
A3.4) A etiqueta estd atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de
nao existirem, estao pedidos no impresso 1Q.139
Pedido dos certificados de lote em falta?

A1) Acido cloridrico (H7)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rlbrica da analista.
Abertura: 2019-12-05.

Validade: 2024-07-18

Analista: Débora Nogueira

B) Lote n.° 19G254015. Verificado o certificado de lote.

A1) Vermelho de metilo (E3)

A1.1) Lote n.° 10206231. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.

Abertura: 2018-06-05.

Validade: 2023-06-05

Analista: Célia Almeida

B) Verificado o certificado de lote.

A1) Etanol absoluto (D9)
A1.1) Lote n.° 19H274020 e lote n.° 19G024032 (utilizado na preparagao da solugao de fenolftaleina 1% em 2019-09-16). Foi evidenciado o controlo no
impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2019-12-12.
Validade: 2024-08-26
Analista: Joana Rangel
B) Verificado o certificado de lote n.° 19H274020.
Nao foi evidenciado o certificado do lote n.° 19G024032.

A1)_Hidroximetilsulfonato de sédio (HMS) (F313)

A1.1) Lote n.° MKBX4159V. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rlbrica da analista.

Abertura: 2017-06-28.

Validade: 2023-06-28

Analista: Laura Sousa

B) Verificado o certificado de lote.

A1) Hidroxido de sodio (B4)

A1.1) Lote n.° 19F124126. Nao foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.

Abertura: 2019-11-19.

Validade: 2022-05-23

Analista: Mafalda.

B) Verificado o certificado de lote.

A1) D-manitol (F314)

A1.1) Lote n.° 10201558. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.

Abertura: 2017-06-28

Validade: 2022-06-28

1101/Q/Dez20
19
1102/Q/Dez20
19
1103/Q/Dez20
19
1104/Q/Dez20
19
1105/Q/Dez20
19
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B) Verificado o certificado de lote.

A1) Hidrogenofosfato de sédio heptahidratado (C20)

A1.1) Lote n.° 1366C013. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rdbrica da analista.

Abertura: 2017-06-28

Validade: 2020-05-31

Analista: Laura.

B) Verificado o certificado de lote.

A1) Peroxido de hidrogénio (F300)

A1.1) Lote n.° K51180987. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.

A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.

Abertura: 2019-11-04

Validade: 2024-10-03 - A analista considerou a data de validade do reagente com base na data da primeira abertura do lote (2019-10-03), ou seja, 5 anos.

Nao foi considerada a data de validade definida no certificado de lote, 2021-02-28.
Analista: Joana Rangel.
B) Verificado o certificado de lote.

A1) Hidrogenoftalato de potassio (C16)

A1.1) Lote n.° 15G010003. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.

Abertura: 2017-11-16

Validade: 2019-09 - Este reagente encontrava-se fora de validade.

Analista: Diana.

B) Verificado o certificado de lote.

A1) Fenolftaleina (E7)

A1.1) Lote n.° 0000.442511. Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rlbrica da analista.

Abertura: 2015-04-15

Validade: 2019-05 - Este reagente encontrava-se fora de validade.

Analista: Isabel Pontes.

B) Verificado o certificado de lote.

A2) Solucdo de etanol a 5%
A solucao foi preparada no dia da realizagdo do ensaio.

A2) Solucado de vermelho de metilo a 0,05% em etanol a 96%

Verificado o controlo da solucdo no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacao - Solucdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparagao em 2019-09-30.

A2.2) Vélida até 2019-12-30.

A2.3) Joana Rangel.

A2.4) Sim.
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A2) Solucéo de diluicdo (0,04 M Na2HPO4.7H20 + 0,10 M C6H1406)

Verificado o controlo da solu¢ao no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparagao - Solugdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparacao em 2019-05-09.

A2.2) Valida até 2020-05-09.

A2.3) Joana Rangel.

A2.4) Sim.

A2) Solucéo de fenolftaleina 1%.

Verificado o controlo da solu¢ao no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparagao - Solugbes_Placas de TLC.
A2.1) Preparacao em 2019-09-16.

A2.2) Valida até 2019-12-16.

A2.3) Isabel Pontes.

A2.4) Sim.

A2) Solucéo de hidroxido de soédio, 0,1N

Nao foi verificado o controlo da solucdo no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacgao - Solucbes_Placas de TLC.
A2.1) Preparacao em 2019-12-09.

A2.2) Valida até 2020-01-09.

A2.3) Eliana.

A2.4) Sim.

A3) Sim, verificado o impresso 1Q.124.0B Padronizacao do hidroxido de sodio - os registos encontram-se atualizados.

A3.1) Sim. Data de padronizacao: 2019-12-09.

A3.2) Data de validade da padronizagéo: 2019-12-16.
A3.3) Eliana.

A3.4) Sim.

A2) Solucéo de peréxido de hidrogénio a 3%
A solucao foi preparada no dia da realizacao do ensaio.

A2) Solucéo de acido cloridrico (1+2) v/v

A solucao foi preparada no dia da realizacéo do ensaio.

A2)_Solucao de hidréxido de sédio, 0,01 N
A solucao foi preparada no dia da realizacdo do ensaio.

A2) Solucéo de fortificacao HMS
A solucao foi preparada no dia da realizacao do ensaio.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2019/119130.
B) Impresso 1Q.189.2A Calculo do teor de sulfitos, expresso em SO2. Método Monier-Williams.
C) Boletim analitico n.° 129538/EGI/19

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

. . - . A) NA
B) E, garantld.a arastreabilidade (metodo, data, B)) Sim, verificado no impresso 1Q.189.2A Calculo do teor de sulfitos, expresso em SO2. Método Monier-Williams (2019-12-04). 1106/Q/Dez20
analista, equipamentos)? C) Sim, ensaio de recuperacéo: % Recuperagdo Formaldehyde-sodium bisulfite (PR1231-NOV18). 19
C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo D) Nao. A analista realizou o ensaio em 11 amostras, nao tendo realizado nenhuma amostra em duplicado.
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Sédo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?
Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):
- Daily Process Control Samples (DPCS):
A) O registo do resultado foi corretamente )
A1) Constatou-se que o resultado deste DPCS apenas foi colocado no zeta no dia 2019-12-12. O resultado obtido, 87,1%, encontrava-se fora do critério de
efetuado no Zeta? - .
R . i B aceitacao definido, 87,7% a 93,6%.
B) O desvio padréo relativo (rsd) esta de acordo A2) O critério de aceitacao definido no impresso 1Q.106 Registo de resultados - ZETA (87,7 a 93,6%), nao esta de acordo com o critério de aceitacao 1107/Q/Dez20
com o definido no SOP.08? No caso de ser definido no paragrafo 6.6 Controlo da qualidade do procedimento PAFQ.006 (80 a 110%). 19

superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

B) NA
C) Nao foi evidenciado o registo da nao conformidade para o resultado de DPCS obtido fora de limites no dia 2019-12-04.




FCUP | 93
Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

Auditoria vertical (amostra com

ensaio concluido):
- Transcri¢do dos resultados:

: X A) Sim, 47,3 mg/kg.
A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?
Auditoria vertical (amostra com A)
ensaio concluido):
- Calculos Teor de sulfitos na amostra, expresso em gramas de SO2 por kg é dado pela formula:

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos X

S0, (ma/kg) = [(V x N x 32,03)/M] x 1000

Em que,
V. é o volume de hidréxido de sodio 0,01 N ou 0,1 N gasto na titulagdo, expresso em mililitros;
N ¢é o titulo da solucdo de hidroxido de sodio 0,01 N ou 0,1 N, expresso em normalidade;

B o M, é a massa da toma, expressa em gramas.
resultados estdo de acordo com o definido no

i ?
procedimento/norma? SO, (mg/kg) = [(V x N x 32,03)/M,] x 1000

=[4,60 x 0,01001 x 32,03)/31,204] x 1000
= 47,26 =47,3
A1) Sim, 47 mg/kg.

B) Sim, o resultado apresenta-se arredondado as unidades e expresso em mg/kg .




FCUP | 94

Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacao dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formacao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de fungdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitagoes.

A5) Curriculum vitee (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacao em acoes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.0 Plano de formagéo do pessoal técnico.

A2) Nao. Verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungdes, constatou-se que as funcoes descritas nao estao atualizadas, pois a analista Joana Rangel nao
é atualmente técnica do laboratério de fisico-quimica - Aguas.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05.

A4) Sim.

A5) Sim, Ultima atualizacdo em 2019-02-13. Nao é evidenciado no curriculo a competéncia para a técnica realizada.

A6) - SOS Colunas, em 2019-10-03;

- Novos impressos para as solucdes de calibracao, em 2019-10-11;

- Acdo de formagao/sensibilizacdo: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade,
Customer Excellence Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) NA

A9) Sim

B) Sim verificado o impresso 1Q.255.2 Matriz de qualificacao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2018-01-31.

1108/Q/Dez20
19
1109/Q/Dez20
19

Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparagao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificacdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:
- 2019-01: Bipea_white wine vinegar - amostra n.° 2019/006975 - Resultado aceitavel;

- 2019-02: Bipea_red wine - amostra n.° 2019/015106 - Resultado aceitavel;

- 2019-02: Bipea_sparkling wine - amostra n.° 2019/015108 - Resultado aceitavel;

- 2019-04: Fapas_prawn - amostra n.° 2019/031678 - Resultado aceitavel.

B) NA.

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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Anexo 2 — NP ISO 5984

Método:NP ISO 5984 Alimentos para animais.
Determinagéo da cinza bruta

Data da auditoria:2020-01-07 a 2020-01-08
M ER[ E.UX RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA
N u -t r | S C | ences Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragao do relatério:2020-01-10

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao? X
B) Existe em suporte papel? Revisdo?
C) Esta devidamente controlado?

Controlo documental:

Norma: A) Sim. 1SO 5984 (PT) 2002 Cor.1 2005 Alimentos para animais. Determinacdo da cinza bruta.
A) Existe em suporte eletronico? Revisao? X B) Sim. 1SO 5984 (PT) 2002 Cor.1 2005 Alimentos para animais. Determinago da cinza bruta.
B) A revisdo utilizada esta em vigor? C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 1. Alimentos para animais - Normas varias (2019-06-13).

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:
A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

L. re . A) Sim.
B) A copia utilizada corresponde ao metodo em | B) Sim, ISO 5984 (PT) 2002 Cor.1 2005 Determinacio da cinza bruta. Alimentos para animais.
vigor? C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-11-30, pela Liliana.

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?
Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria): X Amostra n.° 2791593
A) N.° da amostra.
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Preparacdo da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

B) A preparacéao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparacdo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparagao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracéo da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?
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Preparacdo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacdo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacéo da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparacao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparagao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-01-06 pela Cristina.
B) Nao.

C) Ambiente.

D) Sim. Néo.

E) Sim. Nao.

F) Nao.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Nao foi evidenciado o cumprimento da metodologia: "Transferir a capsula para a mufla elétrica, previamente aquecida a 550°C e deixar calcinar durante 3h. Findo este
intervalo de tempo, inspecionar visualmente se a cinza esta isenta de particulas de carbono. No caso de existirem ainda particulas de carbono deixar as capsulas na mufla durante
mais 1h. Se as particulas de carbono ainda forem visiveis, ou se existirem dividas acerca da sua presenca, deixar arrefecer a cinza, humedecer com agua destilada e evaporar
lentamente até a secura numa estufa a 103°C. Em seguida colocar de novo a capsula na mufla e aquecer durante mais 1h.” Constatou-se que a amostra foi deixada a calcinar na
mufla durante a noite, sendo este o tempo necessario para eliminar toda a matéria organica, pela experiéncia do laboratério.

B) NA.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdo devidamente validados?

A) Nao, amostra rececionada no Nutria.
B) NA
C) NA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagdo tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de analise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida esta de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Infant cereal (PR021-NOV18)

B) Preparado em 2020-01-06 pela Cristina.

C) Valido até 2020-01-13.

D) Siim, verificado o impresso 1Q.213.0 Controlo da preparacao/validade DPCS.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢des ambientais dos espacgos utilizados
no laboratoério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A)Termohigrometro 11W: Sala de pesagens FQ
Termohigrometro 11AA: Laboratétio de FQ
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

Placa de aquecimento 51M

A) 51M

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestéo de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacdo e manutencdo: PEQ.01.1 Agitadores, placas e mantas.
F) NA

F1) NA

F2) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Equipamento limpo - OK

11) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Mufla 34D

A) 34D

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestéo de equipamentos.
D) Sim
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H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizagdo, calibragdo, verificacdo
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

E) Utilizacdo e manutencdo: PEQ.20.0 Muflas; Verificacdo: PCE.08.4 Medicdo e monitorizacao das temperaturas.
F) Calibrado pelo EIA em 2019-03-06, certificado de calibracdo n.° ES-4406TP-19 emitido em 2019-03-11. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracdo a 2020-
03.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificagao de calibracdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), os registos encontram-se atualizados.

G1) NA

G2) NA

H)

H1)

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 123B (associada a mufla 34D)

A) 123B

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificacdo da sonda 123B: sonda 122 calibrada pelo EIA em 2019-06-05, certificado de calibragao n.° CL-14686TP-19
emitido em 2019-06-05. Apto em 2019-06-11. Proxima calibracao a 2020-06.

Foi constatado no impresso 1Q.113.1-D, que o n.° do certificado de calibracdo estava errado. O RQ foi alertado e procedeu-se a realizacao de um
comentario no respetivo pdf .

2020-01-16, LF

F1) NA

G) Equipamento verificado a (550+10)°C em 2019-11. Proxima verificacdo: 2020-11.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagoes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1
validado em 2017-01-17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibragao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operacdes de utilizacao, calibracdo, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragao, verificagdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibragao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracdo? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operacoes de utilizagdo, calibragao, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Balanca 2F

A) 2F

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacao, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4418MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibragdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacao de calibragbes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacdo Interna de Balangas - Diario_Avaliacdo do dia 7 de janeiro de 2020 e 8 de janeiro de 2020 - Registos
atualizados.

G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 76 (10g)

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracdo, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.




FCUP

Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

103

H1) NA.
1) Sim.
11) Nao

Massa 75 (100g)

A) 75.

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragdo, verificacdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibracao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) N&o.

Massa 135 (5mg)
A) 135
B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Préxima calibracao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) N&o, a analise do certificado de calibracéo é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagao, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagao.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragcdo? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com célculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com célculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacgdes de utilizagado, calibragao,
verificacao e manutencao sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Hotte 44G

A) 44G

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, verificagdo e manutencao: PEQ.33.1 Hottes, cdmaras de fluxo laminar e anemoémetro.
F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA.

H) 1Q.08.1 Verificacao da velocidade do ar - Hottes e cdmaras de fluxo laminar- verificagao realizada no dia 2020-01-08.
H1) NA

H2) 1Q.08.1 - impresso validado em 2017-06-21.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrometro 11W (Sala de pesagens FQ)

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracao, verificacdo e manutengdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:
- 2020-01-07 (manha): temperatura de 21,2°C e humidade 27%;

-2020-01-07 (tarde): temperatura de 21,2°C e humidade 26%;

-2020-01-08 (manha): temperatura de 21,2°C e humidade 29%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificacdo do termohigrometro 11W: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificagdo de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagdo: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e IQ.260.1 Registos das verificaces internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrometro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracao, verificagdo e manutengao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-07 (manha): temperatura de 22,2°C e humidade 31%;

- 2020-01-07 (tarde): temperatura de 21.8°C e humidade 30%:
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-2020-01-08 (manha): temperatura de 21,8°C e humidade 30%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificacao do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagdo: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacéo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacbes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrometro 11J (SPA)

A) 11J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacao e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-06 (manha): temperatura de 16,2°C e humidade 52%;

- 2020-01-06 (tarde): temperatura de 18°C e humidade 49%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificacao do termohigrometro 11J: termohigrémetro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA.
G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacdo de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2019-01. Préxima verificacdo: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

11) NA.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a rubrica?

A2) Solucoes (1Q.210).

A2.1) Data de preparacao da solucao.

A2.2) Data de validade da solucao.

A2.3) Analista responsavel pela preparacao.
A2.4) A etiqueta estd atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estao atualizados?

A3.1) Data de padronizagao.

A3.2) Data de validade da padronizagao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizag&o.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Rubrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de
nao existirem, estao pedidos no impresso 1Q.139
Pedido dos certificados de lote em falta?

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacao do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim, VM.032.0, emitido em 2016-03-03.
B) NA
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2019/130625
B) Impresso 1Q.90.5A Determinagéo da cinza.
C) Boletim analitico n.° 137544/EGI/19

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Sao realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) NA

B) Sim, verificado no impresso Impresso 1Q.90.5A Determinacdo da cinza (2019-12-26).

C) Sim, Infant cereal (PR021-NOV18).

D) Sim, nesta série de trabalho apenas foi realizada esta amostra, tendo sido realizada em duplicado.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2019-12-27.
B) Sim, verificado o Chemistry Control Chart Calculation Form do dia 2019-03-08. RSD maximo 2% - RSD obtido 1,53%.
C) NA.
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Auditoria vertical (amostra com

ensaio concluido):

- Transcri¢do dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, 22,1 g/100g.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacdo dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A)
Cinza bruta na amostra, expressa em g/100g
Resultado (g/100g) = [(M2 - MO) / M1] x 100

Em que,

MO é a massa da capsula vazia, expressa em gramas;

M1 é a massa da toma, expressa em gramas;

M2 é a massa da capsula e da cinza bruta, expressa em gramas

Resultado (g/100g) = [(M2 - MO) / M1] x 100
= [(30,7020- 29,5411) / 5,2630] x 100
= 22,0578

Resultado (g/100g) = [(M2 - MO) / M1] x 100
= [(32,4267- 31,1876) / 5,5955] x 100
= 22,1446

Como o critério de repetbilidade é cumprido (2%) € realizada a média aritmética das duas réplicas:

Resultado LIMS (g/100g) = média dos resultados
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Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacao dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formacao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitagoes.

A5) Curriculum vitee (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacao em acoes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formagao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-03.

A6) - Novas revisoes do impresso 1Q.45 e do procedimento PEQ.49, em 2019-07-18.

- Semana Silliker, Team Building, em 2019-09-10.

- Acdo de formacao/sensibilizacdo: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Cddigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Nao, competéncia adquirida antes de junho de 2012.

PGQ.01: "Nota 1: As datas de validacao de competéncias anteriores a atualizagao do impresso 1Q.26 Lista de competéncias (Junho de 2012), nao sao possiveis de registar. Todas
as competéncias validadas numa data posterior a Junho de 2012 s&o registadas."

Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparagao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificagdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:
- 2019-05: Bipea_A.A - amostra n.° 2019/039940 - Resultado aceitavel;

- 2019-09: Bipea_A.A - amostra n.° 2019/097305 - Resultado aceitavel;

B) NA

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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Anexo 3 — NP 2930

Método: NP 2930 Produtos da pesca e da aquicultura.
Determinagéo do teor de azoto basico volatil total

Data da auditoria: 2020-01-14
M ER[ E.UX RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA
N u -t r | S C | ences Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragéao do relatério: 2020-01-15

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao? X
B) Existe em suporte papel? Revisdo?
C) Esta devidamente controlado?

Controlo documental:

Norma: A) Sim. NP 2930:2009 Produtos da pesca e da aquicultura. Determinagéo do teor de azoto basico volatil total (ABVT). Método de Conway.
A) Existe em suporte eletronico? Revisao? X B) Sim. NP 2930:2009 Produtos da pesca e da aquicultura. Determinacdo do teor de azoto basico volatil total (ABVT). Método de Conway.
B) A revisdo utilizada esta em vigor? C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 1. Normas - Todas as matrizes (2019-06-17).

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:
A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

- - . A) Sim.
B) A copia uti lizada CorreSponde ao metodo em X B) Sim, NP 2930:2009 Produtos da pesca e da aquicultura. Determinacao do teor de azoto basico volatil total (ABVT). Método de Conway.
vigor? C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-12-02, pela Liliana.

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?
Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria): X Amostra n.° 2020/000006
A) N.° da amostra.
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Preparagcao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

B) A preparacao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparagéo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparacgéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) Congelagao a -18+3°C na camara frigorifica 20B(2).

B) Sim. Nao.

C) Sim. Nao.

D) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparagao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-01-14 pela Erika.
E) Nao.

F) Nao, a amostra foi entregue diretamente a analista.

Preparacéo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacdo? Ambiente, refrigeracdo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Sim.
B) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdo devidamente validados?

A) Sim, impresso 1Q.23.0AE Determinacao de ABVT Pescado e derivados NP 2930 e 1Q.124.0D Padronizacao do acido cloridrico.
B) Nao
C) Sim, impresso 1Q.23.0AE validado em 2017-02-02 e 1Q.124.0D validdao em 2015-09-03.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de andlise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparagao e analista?

C) A data de validade definida esta de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

X (8;
D)

A) Canned Fish (PR1181-NOV18)

B) A etiqueta que se encontrava nos tubos apenas tinha a data de preparacao (2019-11-28). Em falta encontra-se a rastreabilidade a analista que preparou o DPCS.
C) NA

D) Nao. Verificado o impresso 1Q.213.0 Controlo da preparagao/validade DPCS constatou-se que nao foi registada a preparagao deste DPCS.

1133/Q/Fev20
20
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condigdes ambientais dos espagos utilizados
no laboratério (incluir SPA):

A) Quais os equipamentos utilizados para
monitorizar a temperatura e humidade?

A)Termohigrometro 11W: Sala de pesagens FQ
Termohigrometro 11AA: Laboratorio de FQ
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestéo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibragao, verificagao e manutencao?
F) Registos relativos a calibragéo.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagado.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

Camara frigorifica 20B(2)

A) 20B(2)

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao e manutencgao: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificagao: PCE.08.4 Medicao e monitorizagao das temperaturas.

F) NA

F1) NA

F2) NA

G) Verificado o impresso 1Q.111.5 Carta de controlo (A), constatou-se que nao foram efetuados os registos nos dias 13, 14, 15 e 16 de janeiro a tarde.
G1) NA

G2) NA

H) Verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencéo de equipamento - Ultima manutencao realizada a 29 de maio de 2019 (verificacio semestral)
H1) NA

1) Sim.

11) Ndo.

Sonda 191Cl (associada a camara frigorifica 20B(2))

A) 191CI

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicéo e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificagao da sonda 191Cl: sonda 102D calibrada pelo EIA em 2019-10-24, certificado de calibragdo n.° CL-27633TP-19 emitido em 2019-10-24.
Apto em 2019-10-30. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificagao de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

1134/Q/Fev20
20
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H) Registos relativos a manutengao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacoes de utilizacdo, calibracdo, verificacao
e manutencao sdo efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

G) Equipamento verificado a (-18+3)°C, em 2019-12. Proxima verificagao: 2020-12

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1 validado em 2017-01-
17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Ndo.

Frigorifico 152W

A) 152W

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo e manutencao: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificacao: PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) NA

F1) NA

F2) NA

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), constatou-se que nao foram efetuados os registos nos dias 13, 14 e 15 de janeiro a tarde.
G1) NA

G2) NA

H) Verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencdo de equipamento, os registos encontram-se atualizados - Ultima manutencio em 2019-12-20 (mensal).
H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 191CC (associada ao frigorifico 152W)

A) 191CC

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificacdo da sonda 191CC: sonda 102D calibrada pelo EIA em 2018-10-08, certificado de calibragao n.° CL-19968TP-18
emitido em 2018-10-22. Apto em 2018-10-22. Proxima calibragao a 2019-10.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracoes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (3+2)°C em 2019-01. Proxima verificagdo: 2020-01,

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificacoes internas - Temperaturas. Impressos 1Q.259.1
e 1Q.260.1 validados em 2017-01-17.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Estufa 14G

A) 14G

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.
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E) Utilizacdo e manutencdo: PEQ.13.1 Estufas; Verificacdo: PCE.08.4 Medicdo e monitorizacdo das temperaturas.
F) Calibrado pelo EIA em 2019-05-07, certificado de calibracao n.° ES-10729TP-19 emitido em 2019-05-21. Apto em 2019-05-22. Préxima calibragao a 2020-
05.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificacao de calibracoes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), os registos encontram-se atualizados.

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) N&o.

Sonda 123L (associada a estufa 14G)

A) 123L

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicdo e monitorizacao das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificacdo da sonda 123L: sonda 110H calibrada pelo EIA em 2018-10-18, certificado de calibracdo n.° CL-20245TP-18
emitido em 2018-10-25. Apto em 2018-10-22. Proxima calibracao a 2019-10.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibragcdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.
G) Equipamento verificado a (40+1)°C em 2019-06. Proxima verificacao: 2020-06.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.
G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagbes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1

validado em 2017-01-17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.
H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibragao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos @ manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizagao, calibracdo, verificacao
e manutencdo sao efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Micropipeta 82AK

A) 82AK

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, verificacdo e manutencao: PEQ.49.1 Micropipetas, pipetas descartaveis e pipetadores automaticos.

F) Calibrada pela FRILABO em 2019-12-06, certificado de calibragao n.° 19-12-06/04040 emitido em 2019-12-06. Apto em 2019-12-10. Proxima calibracao
a 2020-03.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Sim. Impresso 1Q.127.0 Avaliacao da calibracdo das micropipetas - Validado em 2015-05-29.

G) Verificado o impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas do dia 14 de janeiro de 2020 - Os registos encontram-se atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas - Validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragdo, verificagdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracdo? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutenc&o.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacdo, calibracdo, verificacao
e manutencao sdo efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Balanca 38A

A) 38A

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracao, verificagao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-07, certificado n.° CL-4405MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibragao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacao de calibracées externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario_Avaliagdo do dia 14 de janeiro de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracao, verificagao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 76 (10g)

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracao, verificacao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.
F2) Nao, a andlise do certificado de calibragao ¢ feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)
A) 75.
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B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracao, verificagao e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibracao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) N&o.

Massa 68 (500g)

A) 68

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracao, verificagado e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26186MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibracao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Néo.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacao, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagéo.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutengao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operagdes de utilizagao, calibragao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Conta-minutos 59AL

A) 59AL

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracao, verificagdo e manutencao: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificacdo do conta minutos 59AL: cronémetro 58 calibrado pelo EIA em 2018-10-11, certificado n.° CL-20244TM-18, emitido em 2018-
10-11. Apto em 2018-10-22. Proxima calibragao a 2019-10.

G1) NA

G2) A aceitagao da calibragao externa do cronémetro de referéncia é feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificagao interna - Conta minutos. Verificagao realizada em 2019-02-28.
Constatou-se que a verificacao foi efetuada no tempo de 01h30m00s.

H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11W (Sala de pesagens FQ)

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracdo, verificacao e manutencdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-14 (manha): temperatura de 19,8°C e humidade 37%;

-2020-01-14 (tarde): temperatura de 20,4°C e humidade 39%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11W: termohigréometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracdo a 2019-05.

G1) NA

G2) A aceitagao da calibracéo externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificacao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracdo, verificagao e manutencdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-14 (manha): temperatura de 20,3°C e humidade 42%;

- 2020-01-14 (tarde): temperatura de 21,0°C e humidade 42%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11X: termohigréometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragao a 2019-05.

G1) NA.

G2) A aceitagao da calibragéo externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.




FCUP |120

Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagoes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrometro 11J (SPA)

A) 11J
B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibragado, verificagdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-14 (manha): temperatura de 15,8°C e humidade 58%;

- 2020-01-06 (tarde): temperatura de 17,6°C e humidade 59%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagdo do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.°
CL-9308TP-18 emitido em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA.

G2) A aceitagao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2019-01. Proxima verificacao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-
01-17.

1) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):
A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a rbrica?

A2) Solugdes (1Q.210).

A2.1) Data de preparacéo da solucdo.
A2.2) Data de validade da solucéo.

A2.3) Analista responsavel pela preparagao.
A2.4) A etiqueta esta atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estdo atualizados?

A3.1) Data de padronizacao.

A3.2) Data de validade da padronizacao.

A3.3) Analista responsavel pela padronizacao.

A3.4) A etiqueta esta atualizada?
A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A1) Acido cloridrico (H7)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.

A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.

Abertura: 2020-01-14

Validade: 2024-08-20

Analista: Célia Almeida

B) Lote n.° 19H224012. Nao foi encontrado o certificado de lote. Contudo, verificado o impresso 1Q.139.0 Pedido dos certificados de lote em falta constatou-se que foi registado o
pedido do certificado de lote em 2020-01-09 pela Mdnica Ferreira.

A1) Acido tricloroacético (A8)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Nao foi evidenciada a data de abertura e a rubrica da analista.
Validade: 2020-11-26

B) Verificado o certificado de lote n.° 19A184106.

A1) Acido bérico (A11)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rdbrica da analista.
Abertura: 2019-01-30

Validade: 2020-03

Analista: Fatima Santos

B) Verificado o certificado de lote n.° 17D104131.

A1) Hidroxido de sédio (B4)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2019-12-23

1135/Q/Fev20
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A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (IQ.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de nao
existirem, estdo pedidos no impresso 1Q.139 Pedido
dos certificados de lote em falta?

Validade: 2022-05-23
Analista: Isabel Pontes
B) Verificado o certificado de lote n° 19F124126.

A1) Etanol absoluto (D9)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) NA

B) Verificado o certificado de lote n° 19H274020.

A1) Sulfato de aménio (C41)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2018-01-09

Validade: 2021-09

Analista: Lara Pimentel

B) Verificado o certificado de lote n.° 659049

A1) Verde de bromocresol (E10)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2019-03-08

Validade: 2021-12-31

Analista: Fatima Santos

B) Verificado o certificado de lote n° 17L23714CB

A1) Vermelho de metilo (E3)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2018-06-05.

Validade: 2023-06-05

Analista: Célia Almeida

B) Verificado o certificado de lote n° 10206231.

A1) Carbonato de potassio (C35)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2018-05-10

Validade: 2022-08-29

Analista: Lara Pimentel

B) Verificado o certificado de lote n° 18A024116.

A2) Solucdo de acido tricloroacético a 5% (m/v)

Verificado o controlo da solugdo no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacao - Solugdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparacao em 2020-01-07

A2.2) Valida até 2020-02-07

A2.3) Lara Pimentel

A2.4) Sim.

A2) Solucdo de hidréxido de sédio 0,1N (utilizada na preparacao da solucéo de acido bérico com indicador).

Verificado o controlo da solucdo no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacao - Solugdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparacao em 2019-12-16

A2.2) Valida até 2020-01-16

A2.3) Isabel Pontes

A2.4) Sim.
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A2) Solucao de acido cloridrico 0,1N - A Lara fez diluicdo

Verificado o controlo da solugao no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacao - Solugbes_Placas de TLC.
A2.1) Preparagdo em 2020-01-07.

A2.2) Valida até 2020-02-07.

A2.3) Fatima Santos.

A2.4) Sim.

A3) Sim.

A3.1) Sim, verificado o impresso 1Q.124.0D Padronizacio do Acido Cloridrico.
A3.1) Padronizagao: 2020-01-07.

A3.2) Validade: 2020-01-14.

A3.3) Analista: Fatima Santos.

A3.4) Sim.

A2) Solucao de sulfato de aménio

A solucéo foi preparada no dia da realizacdo do ensaio.

A2) Solucdo Indicador ABVT

Verificado o controlo da solugao no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacao - Solugdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparagao em 2019-12-12

A2.2) Valida até 2020-03-12

A2.3) Lara Pimentel.

A2.4) Sim.

A2) Solucéo de acido bérico com indicador

Verificado o controlo da solugao no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparagao - Solugdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparagao em 2019-12-23.

A2.2) Valida até 2020-01-23.
A2.3) Lara Pimentel.
A2.4) Sim.

A2) Solucéo saturada de carbonato de potassio
Verificado o controlo da solugao no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparagao - Soluges_Placas de TLC.
A2.1) Preparacao em 2019-12-23.

A2.2) Valida até 2020-01-23 - A analista foi sensibilizada para extender a validade da solucdo de acordo com o definido no PGL.06 (solucdes saturadas - validade de 6 meses).

A2.3) Lara Pimentel.
A2.4) Sim.

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacao do
método (VM)? Estd atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) VM.006.1 emitido em 2013-05-31 - Nao se encontra atualizado.
B) NA

1136/Q/Fev20
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2019/121002
B) Impresso 1Q.23.0AE Determinacéo de ABVT Pescado e derivados NP 2930
C) Boletim analitico n.° 127919EGI/19

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Sao realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) NA
B) Sim, verificado no impresso 1Q.23.0AE Determinacao de ABVT Pescado e derivados NP 2930 (2019-12-06).
C) Sim, Canned Fish (PR1181-NOV18).

D) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estao registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2019-12-06.
B) NA
C) NA.
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Auditoria vertical (amostra com

ensaio concluido):

- Transcri¢do dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, 37,03 mg/100g.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A) Azoto basico volatil total, expresso em mg/100g

Resultado (mg/100g) = [(21 x (V2 - VO) x Cpadronizagao) / ((V1 - V0) x V3 x M x Ctedrica)] x (100 + (M + Humidade)/100)
Em que,

VO é o volume da solugdo, expresso em mililitros, de acido cloridrico gasto no ensaio em branco;

V1 é o volume da solucdo, expresso em mililitros, de acido cloridrico gasto no ensaio de controlo de difusdo;
V2 é o volume da solucao, expresso em mililitros, de acido cloridrico gasto no ensaio com a toma;

V3 é o volume da solugao, expresso em mililitros, do extrato da amostra utilizada na determinagao;

M é a massa, expressa em grama, da toma para analise;

Cpadronizagao ¢ a concentragao, expressa em normal, da padronizagao do acido cloridrico;

Cteorica é a concentragao, expressa em normal, teodrica do acido cloridrico;

Humidade é a humidade, expressa em percentagem, da amostra.

Resultado (mg/100g) = [(21 x (V2 - VO) x Cpadronizagao) / ((V1 - V0) x V3 x M x Ctedrica)] x (100 + (M + Humidade)/100)
= [(21 x (0,52 - 0,04) x 0,02) / ((0,80 - 0,04) x 1,00 x 50,354 x 0,02)] x (100 + (50,354 + 79,48)/100)
= 36,881
Resultado (mg/100g) = [(21 x (V2 - VO) x Cpadronizagao) / ((V1 - VO) x V3 x M x Ctedrica)] x (100 + (M + Humidade)/100)
= [(21 x (0,523 - 0,04) x 0,02) / ((0,80 - 0,04) x 1,00 x 50,214 x 0,02)] x (100 + (50,214 + 79,48)/100)
=37,186
Como o critério de repetbilidade é cumprido (10%) ¢ realizada a média aritmética das duas réplicas:
Resultado LIMS (g/100g) = média dos resultados
= (36,881 + 37,186) / 2
= 37,0335 = 37,03

A1) Sim, 37,03 mg/100g
B) Sim, o resultado apresenta-se arredondado as centésimas.
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Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacao dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitacoes.

A5) Curriculum vitee (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacdo em acoes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formagao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-14.

A6) - PGL.06 Gestdo de reagentes e de solugdes, em 2019-01-17;

- Reciclagem de conhecimentos e PEQ.12.6 Potenciémetro, 2019-04-12;

- Seguranca no laboratorio: boas praticas e Dress Code, em 2019-05-21;

- Novos impressos para as solugdes de calibracao, em 2020-01-20;

- Acao de formagao/sensibilizagao: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Sim verificado o impresso 1Q.255.2 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2013-11-27.

Manutencdo de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparacao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

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

A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificagdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:
- 2019-05: Fapas_Canned fish - amostra n.° 2019/043411 - Resultado aceitavel;

- 2019-09: Fapas_Canned fish - amostra n.° 2019/093771 - Resultado questionavel

B) 1040/Q/Nov2019 - NC fechada no dia 2019-12-04.

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

A) Sim. PAFQ.019.3 Determinagao da humidade e residuo seco.
B) Sim. PAFQ.019.3 Determinacao da humidade e residuo seco.

C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 4. PAFQ - Procedimentos relativos as Analises Fisico-Quimicas (2019-04-04).

Método: PAFQ.019 Determinacao da humidade e residuo
seco

Data da auditoria: 2020-01-21

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragdo do relatério: 2020-01-21

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, PAFQ.019.3 Determinacao da humidade e residuo seco.
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2018-10-15, pelo André.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2020/003910
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Preparacdo da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracdo ou
congelacao?

B) A preparagao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparagéo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparagéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) Ambiente.

B) Sim. Nao.

C) Sim. Nao.

D) A preparagao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparagao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-01-21 pela Erika.
E) Nao.

F) Nao, a amostra foi entregue diretamente a analista.

Preparacdo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacdo? Ambiente, refrigeracéo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagdo deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Sim.
B) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

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

A) Sim, impresso 1Q.90.6B Determinagao de agua, humidade, perda de massa por secagem e residuo seco.
B) Nao.
C) Sim, impresso 1Q.90.6B Determinagao de agua, humidade, perda de massa por secagem e residuo seco - validado em 2018-04-16.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibracao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de analise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida esta de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Infant Formula (PR0348-SEP19)

B) Preparado em 2020-01-20 pela Susana.

C) Valido até 2020-01-27.

D) Sim, verificado o impresso 1Q.213.0 Controlo da preparacao/validade DPCS.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢des ambientais dos espagos utilizados
no laboratoério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A)Termohigrometro 11W: Sala de pesagens FQ
Termohigrometro 11AA: Laboratétio de FQ
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

Estufa 14H

A) 14H

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo e manutencgdo: PEQ.13.1 Estufas; Verificagdo: PCE.08.4 Medicdo e monitorizacao das temperaturas.
F) Calibrado pelo EIA em 2019-10-09 a 11, certificado de calibragdo n.° ES-24762TP-19 emitido em 2019-10-23. Apto em 2019-10-30. Proxima calibracao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificacao de calibracdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), os registos encontram-se atualizados.

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 123J (associada a estufa 14H)

A) 123)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacao das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificagao da sonda 123J: sonda 110G calibrada pelo EIA em 2019-05-15, certificado de calibragdo n.° CL-11763TP-19 emitido em 2019-05-15.
Apto em 2019-05-20. Proxima calibracdo a 2020-05.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificagdo de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.
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H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizagdo, calibragao, verificacdo
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

G) Equipamento verificado a (102,5+1,5)°C em 2019-06. Proxima verificagao: 2020-06.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1 validado em 2017-01-
17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Ndo.

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operacdes de utilizacao, calibracdo, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragao, verificagdo e manutengdo?
F) Registos relativos a calibragéo.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragdo? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacdo.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagcao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagdes de utilizagao, calibragado, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Balanca 2F

A) 2F

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificagao e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.® CL-4418MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacao de calibra¢cdes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificagdo Interna de Balancas - Diario_Avaliagao do dia 21 de janeiro de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Ndo.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragao, verificagao e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Ndo.

Massa 76 (10g)

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificagao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.® CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibracao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)
A) 75.
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B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) N&o.

Massa 135 (5mg)

A) 135

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragdo, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Proxima calibracao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) N&o, a andlise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q. 10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagao.

G) Registos relativos a calibragéo.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragdo? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com célculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagao.

H1) Existe etiqueta relativa a verificagcao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutengao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

J) As operagdes de utilizacdo, calibracao,
verificagdo e manutencao sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Conta-minutos 59AH

A) 59AH

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestéo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragdo, verificacao e manutencao: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagao do conta minutos 59AL: cronémetro 58 calibrado pelo EIA em 2018-10-11, certificado n.® CL-20244TM-18, emitido em 2018-
10-11. Apto em 2018-10-15. Proxima calibragdo a 2019-10.

G1) NA

G2) A aceitagao da calibracao externa do cronémetro de referéncia é feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificacao interna - Conta minutos. Verificacao realizada em 2019-02-28.

Constatou-se que a verificagao foi efetuada nos tempos de 00h00m30s, 00h01mM00s, 00h05m00s, 00h30m00s, 01h00MO0s, 01h30m00s, no entanto a analista utilizou para o tempo
de 02h00mMOO0s. Este tipo de nao conformidade ja foi detetada e registada - NC 1100/Q/Dez2019. De acordo com a agao corretiva vai ser feito o levantamento de todos os tempos
criticos utilizados nos laboratérios e o procedimento PEQ.09 vai ser atualizado. Posteriormente todos os conta-minutos vao ser verificados de acordo com a nova metodologia.
H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrémetro 11W (Sala de pesagens FQ)

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-21 (manha): temperatura de 19,4°C e humidade 28%;

- 2020-01-21 (tarde): temperatura de 20,3°C e humidade 26%;

- 2020-01-22 (manha): temperatura de 19,9°C e humidade 29%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrémetro 11W: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragao a 2019-05.

G1) NA

G2) A aceitagao da calibracdo externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestéo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracao, verificacao e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-21 (manha): temperatura de 19,7°C e humidade 29%;

- 2020-01-21 (tarde): temperatura de 20,8°C e humidade 30%;

- 2020-01-22 (manha): temperatura de 20°C e humidade 32%;
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G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagdo do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragao a 2019-05.

G1) NA.

G2) A aceitacao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrometro 11J (SPA)

A) 11J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracéo, verificacdo e manutencéo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-21 (manha): temperatura de 16°C e humidade 38%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragao a 2019-05.

G1) NA.

G2) A aceitagao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5¢2,5)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagbes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a ribrica?

A2) Solugoes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagdo da solucao.

A2.2) Data de validade da solugdo.

A2.3) Analista responsavel pela preparacéo.
A2.4) A etiqueta estd atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estéo atualizados?

A3.1) Data de padronizagao.

A3.2) Data de validade da padronizagéo.
A3.3) Analista responsavel pela padronizagéo.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padrdes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de nao
existirem, estao pedidos no impresso 1Q.139 Pedido
dos certificados de lote em falta?

A1) Areia do mar purificada (F36)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, a data de validade e a rdbrica da analista.
Abertura: 2020-01-20.

Validade: 2024-03-31.

Analista: Elisabete Feiteira.

B) Verificado o certificado de lote n° TA5061412 941.

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacdo do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim, VM.003.2 emitido em 2018-04-13.
B) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2019/130218
B) Impresso 1Q.90.6B Determinagao de agua, humidade, perda de massa por secagem e residuo seco.
C) Boletim analitico n.° 139466/EGI/19
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Séo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) NA
B) Sim, verificado no impresso 1Q.90.6B Determinacao de agua, humidade, perda de massa por secagem e residuo seco (2019-12-27).
C) Sim, Infant formula (PR0348-SEP19).

D) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2020-01-03.
B) Sim, verificado o Chemistry Control Chart Calculation Form do dia 2020-01-07. RSD maximo 3% - RSD temporario obtido 1,74%.
C) NA.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcricao dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, 2,51 g/100g.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A) Sim.
Humidade, expressa em g/100g

Resultado (g/100g) = 100 - [(M3 - M2) / M1] x 100

Em que,

M1 é a massa da toma, expressa em gramas;

M2 é a massa da caixa de petri, expressa em gramas;

M3 é a massa da caixa de petri e residuo seco, expressa em gramas.

Resultado (g/100g) = 100 - [(M3 - M2) / M1] x 100
=100 - [(96,9941 - 92,0314) / 5,0934] x 100
=2,5661

Resultado (g/100g) = 100 - [(M3 - M2) / M1] x 100
=100 - [(102,1207 - 97,0891) / 5,1586] x 100
=2,4619

Como o critério de repetbilidade é cumprido (10%) é realizada a média aritmética das duas réplicas:
Resultado LIMS (g/100g) = média dos resultados

= (2,5661 +2,4619) / 2

=2,514

A1) Sim, 2,51 g/100g

B) Sim, como o resultado € inferior a 25,00 g/100g apresenta-se com duas casas decimais.

Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacéo dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitacoes.

A5) Curriculum vitae (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacdo em acdes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacdo inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formagéao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-03.

A6) - Novas revisdes do impresso 1Q.45 e do procedimento PEQ.49, em 2019-07-18.

- Semana Silliker, Team Building, em 2019-09-10.

- Acao de formagao/sensibilizagao: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Nao, competéncia adquirida antes de junho de 2012.

PGQ.01: "Nota 1: As datas de validagao de competéncias anteriores a atualizagao do impresso 1Q.26 Lista de competéncias (Junho de 2012), nao sao possiveis de registar. Todas
as competéncias validadas numa data posterior a Junho de 2012 sao registadas.”
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Manutenc¢do de competéncias: — ) S . " N .
A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificacdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:

A) Existem duas participacoes por ano em - 2019-02: Silliker_Ready to eat meal - amostra n.° 2019/006015 - Resultado aceitavel;
ensaios de comparacao interlaboratorial (ECI's) - 2019-05: Silliker_Infant milk - amostra n.° 2019/039820 - Resultado aceitéavel;
ou amostras cegas? X - 2019-08: Silliker_Breakfast cereal - amostra n.° 2019/075299 - Resultado aceitavel;

- 2019-11: LGC_Fish - amostra n.® 2019/117593 - Resultado aceitavel;
- 2019-11: Silliker_Cocoa powder - amostra n.° 2019/104687 - Resultado aceitavel;
B) NA

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Método: NP ISO 6492 Alimentos para animais.
Determinagéo do teor de gordura

Data da auditoria: 2020-01-28 a 2020-01-30

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboracdo do relatério: 2020-01-30

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

A) Sim. ISO 6492 (PT) 1999 Alimentos para animais. Determinacéo do teor de gordura.
B) Sim. 1SO 6492 (PT) 1999 Alimentos para animais. Determinacao do teor de gordura.

C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 1. Alimentos para animais - Normas varias (2019-06-13).

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, 1SO 6492 (PT) 1999 Alimentos para animais. Determinacao do teor de gordura.
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-11-30, pela Liliana.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2838313
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Preparacdo da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparagao? Ambiente, refrigeragcdo ou
congelacao?

B) A preparacao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparagdo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparagao foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

Preparacdo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacao foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparagdo da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracdo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparagado definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparacao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-01-24 pela Erika.
B) Nao.

C) Ambiente.

D) Sim. N&o.

E) Sim. Nao.

F) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Nao foi evidenciado o cumprimento da metodologia: "Cuidadosamente retirar o filtro, coloca-lo no cartucho de extragao e secar sob vacuo na estufa a 80°C durante 60min.
Retirar o cartucho de extracao da estufa e cobri-lo com um tampao de algodao isento de gordura”. Constatou-se que a analista deixou o filtro e o residuo a secar a temperatura
ambiente durante uma noite.

Nao foi evidenciado o cumprimento da metodologia: "Destilar o solvente até o balao estar praticamente livre de solvente. Adicionar 2ml de acetona ao baldo, agitar e aquecer
suavemente no aparelho de aquecimento para remover a acetona”. Constatou-se que a analista deixou o copo a secar dentro da hotte, ndo o aquecendo suavemente.

B) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Nao, amostra rececionada no Nutria.
B) NA
C) NA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de analise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Linseed cake - Bipea (PR1276-MAY19)

B) Preparado em 2019-07-15 pela Susana.

C) NA.

D) Sim, verificado o impresso 1Q.213.0 Controlo da preparacgao/validade DPCS.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢des ambientais dos espacgos utilizados A)Termohigrémetro 11W: Sala de pesagens FQ
no laboratério (incluir SPA): X Termohigrometro 11AA: Laboratétio de FQ
A) Quais os equipamentos utilizados para Termohigrometro 11J: SPA

monitorizar a temperatura e humidade?

Auditoria presencial (amostra Placa de aquecimento 52A(2), 52D(23) e 52D(24)
. . . . A) 52A(2), 52D(23) e 52D(24)
analisada no dia da auditoria): B) Sim.
- Temperaturas (inclui equipamentos SPA): C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
A) Equipamento utilizado? D) Sim.
E) Utilizagdo e manutengao: PEQ.01.1 Agitadores, placas e mantas.

B) Existe etiqueta de identificacao?

X . . X F) NA

C) O registo do equipamento esta atualizado no F:) NA
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos? F2) NA
D) E utilizado o equipamento adequado? G) NA
E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a G1) NA
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao? G2) NA

- X s < H) NA
F) Registos relativos a calibracao. « H1) NA
F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta 1) Equipamento limpo - OK
atualizada? 11) NA
F2) Existem impressos com calculos automaticos? J) Sim.
Estao devidamente validados? J1) Nao.
G) Registos relativos a verlﬁf:agao.. ] , Estufa 141
G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta A) 141
atualizada? B) Sim
G2) Existem impressos com calculos automaticos? C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
Estao devidamente validados? D) Sim.

E) Utilizagdo e manutencao: PEQ.13.1 Estufas; Verificacdo: PCE.08.4 Medicdo e monitorizacao das temperaturas.
F) Calibrado pelo EIA em 2019-02-12, certificado de calibragao n.° ES-2426TP-19 emitido em 2019-02-22. Apto em 2019-03-06. Proxima calibracao a 2020-02.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacéo do EMA.
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H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizacdo, calibragdo, verificacdo
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificagdo de calibracdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.
G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), os registos encontram-se atualizados.

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 86GG (associada a estufa 141)

A) 86GG

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificagao da sonda 86GG: sonda 110l calibrada pelo EIA em 2019-05-22, certificado de calibragéo n.° CL-11782TP-19 emitido em 2019-05-22.
Apto em 2019-05-22. Proxima calibragao a 2020-05.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracées externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (102+1)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1 validado em 2017-01-
17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibragao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operacgdes de utilizacao, calibracdo, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com of(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragdo, verificagdo e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragdo? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagdo.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagéo? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizagdo, calibragao, verificacao
e manutencao sao efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Balanca 2G

A) 2G

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacéo, calibragao, verificagdo e manutengao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4419MS-19 emitido em 2019-03-12. Apto em 2019-03-19. Préxima calibracdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificagao de calibragbes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario_Avaliacao do dia 28 de janeiro de 2020 e 30 de janeiro de 2020 - Registos atualizados.

G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.
H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacédo, calibragao, verificagdo e manutengao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) No.

Massa 76 (10g)

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragao, verificacdo e manutengao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)
A) 75.
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B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) N&o.

Massa 135 (5mg)

A) 135

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragdo, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Proxima calibracao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) N&o, a andlise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.




FCUP |147

Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacao, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a utilizacdo.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificacdo? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacoes de utilizacdo, calibracao,
verificacdo e manutencgéo sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Extrator 117B

A) 1178

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacéo, verificacdo e manutencado: PEQ.74 Soxtec Avanti.
F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Verificado o impresso 1Q.143.3 Verificacdo do equipamento - Soxtec Avanti - registos atualizados.
H1) NA

H2) Sim, 1Q.143.3 validado em 2019-06-05.

1) NA

11) NA

J) NA

J1) NA

Chiller 1558

A) 1558

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Nao foi evidenciado o procedimento relativo a utilizagdo, calibragao, verificacao e manutencao deste equipamento - Este tipo de ndo conformidade foi aberta para o chiler
155A. A correcao vai incluir este equipamento. Ver NC 1099/Q/Dez2019.

F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

11) NA

J) NA

J1) O PEQ.74 néo evidencia a temperatura a que o chiller deve estar regulado.

Conta-minutos 59AG

A) 59AG

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragao, verificacao e manutengdo: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.
F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagao dos timers: cronometro 58 calibrado pelo EIA em 2018-10-11, certificado n.° CL-20244TM-18, emitido em 2018-10-11. Apto
em 2018-10-15. Proxima calibragdo a 2019-10.

G1) NA

G2) A aceitagao da calibragéo externa do cronémetro de referéncia é feita no préprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.0C Boletim de verificagdo interna - Timers. Verificagdo realizada em 2019-02-28.
H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) sim.

J1) Nao.

1144/Q/Fev20
20
1145/Q/Fev20
20
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Timers 192J, 192P e 192G
A) 192J, 192P e 192G

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracao, verificacdo e manutencado: PEQ.09.0 Equipamentos metroldgicos de contagem de tempo.
F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagcdo dos timers: cronometro 58 calibrado pelo EIA em 2018-10-11, certificado n.° CL-20244TM-18, emitido em 2018-10-11. Apto
em 2018-10-15. Proxima calibragao a 2019-10.

G1) NA

G2) A aceitacao da calibragao externa do cronometro de referéncia é feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.0C Boletim de verificacdo interna - Timers. Verificacao realizada em 2019-03-18.

Nao foi evidenciada a verificacao (1Q.54.0C) dos timers 192J, 192L e 192AC .

Verificados os registos constatou-se que o timer 192J foi verificado a ultima vez em 2018-05 e para os timers 192L e 192AC nao foram evidenciados quaisquer registos.
H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Hotte 44A

A) 44A

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, verificacdo e manutencdo: PEQ.33.1 Hottes, cdmaras de fluxo laminar e anemémetro.
F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA.

H) 1Q.08.1 Verificagdo da velocidade do ar - Hottes e camaras de fluxo laminar- verificagdo realizada no dia 2020-01-08.
H1) NA

H2) 1Q.08.1 - impresso validado em 2017-06-21.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrometro 11W (Sala de pesagens F

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracdo, verificacao e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

-2020-01-28 (tarde): temperatura de 20,6°C e humidade 52%;

-2020-01-30 (tarde): temperatura de 21,1°C e humidade 52%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificacao do termohigrometro 11W: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.® CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibragdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacoes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
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1) NA.
11) NA.
J) Sim.
1) Nao.

Termohigrémetro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

-2020-01-28 (manha): temperatura de 19,9°C e humidade 59%;

-2020-01-28 (tarde): temperatura de 20,9°C e humidade 57%;

-2020-01-29 (manha): temperatura de 19,5°C e humidade 60%;

-2020-01-29 (tarde): temperatura de 20,9°C e humidade 57%;

-2020-01-30 (manha): temperatura de 19,4°C e humidade 55%;

-2020-01-30 (tarde): temperatura de 21,5°C e humidade 57%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibragao a 2019-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibragbes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.
H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrémetro 11J (SPA)

A) 1)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracéo, verificacdo e manutencéo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-01-24 (manha): temperatura de 16,7°C e humidade 56%;

- 2020-01-24 (tarde): temperatura de 17,7°C e humidade 54%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2018-05-14, certificado n.° CL-9308TP-18 emitido
em 2018-05-15, apto em 2018-06-04. Proxima calibracao a 2019-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificagao de calibragoes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (22,5¢2,5)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagbes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a ribrica?

A2) Solugoes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagado da solucao.

A2.2) Data de validade da solugdo.

A2.3) Analista responsavel pela preparacéo.
A2.4) A etiqueta estd atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estéo atualizados?

A3.1) Data de padronizagao.

A3.2) Data de validade da padronizagéo.
A3.3) Analista responsavel pela padronizacao.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padrdes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de nao
existirem, estdo pedidos no impresso 1Q.139 Pedido
dos certificados de lote em falta?

A1) Eter de petréleo (D2)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.2 Controlo de reagentes.
A1.2) Nao foi evidenciada a data de abertura e a rlbrica da analista.
Validade: 2024-07-03

B) Verificado o certificado de lote n.° 19G084015

A1) Acetona (D10)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.2 Controlo de reagentes.

A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.

Abertura: 2020-01-21

Validade: 2024-07-16

Analista: Isabel Novais

B) Lote n.° 19G174029. Nao foi encontrado o certificado de lote. Contudo, verificado o impresso 1Q.139.0 Pedido dos certificados de lote em falta constatou-se que foi registado o
pedido do certificado de lote em 2020-01-24 pela Mafalda.

A1) Acido cloridrico (H7)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.2 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.
Abertura: 2020-01-27

Validade: 2024-07-18

Analista: Monica Ferreira

B) Verificado o certificado de lote n.° 19G254015.

A2) Solucdo de acido cloridrico 3N

Esta solugdo foi preparada no proprio dia.
A2.1) Preparagdo em 2020-01-28

A2.2) Valida até 2020-07-28

A2.3) Ménica Ferreira.

A2.4) Sim.

1146/Q/Fev20
20

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacao do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim, VM.033.0, emitido em 2016-03-08.
B) NA

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2020/000729
B) Impresso 1Q.23.2A Determinacao de matéria gorda - Soxhlet.
C) Boletim analitico n.° 2043/EGI/20
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Séo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) NA

B) Sim, verificado no impresso 1Q.23.2A Determinacao de matéria gorda - Soxhlet (2020-01-09).
C) Sim, Linseed cake - Bipea (PR1276-MAY19)

D) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2020-01-13.
B) NA, asset interno.
C) NA.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcricao dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, 10,4 g/100g.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A) Teor de matéria gorda, expressa em g/100g
0 resultado pode ser expresso em gramas por quilograma ou fragdo massica em percentagem. O laboratdrio expressa em fracao massica:

Resultado (g/kg) = [(M2 - M1) / MO] x F

Em que,

MO é a massa da toma para analise, expressa em gramas;

M1 é a massa do balao com as pérolas de vidro, expressa em gramas;

M2 é a massa do balao com as pérolas de vidro e o residuo seco extraido com éter de petroleo, expressa em gramas;
F é o fator de correcdo, expresso em gramas por 100 gramas

Resultado (g/100g) = [(M2 - M1) / MO] x F
= [(38,7874 - 38,2397) / 5,2281] x 100
= 10,4761 g/100g

Resultado (g/100g) = [(M2 - M1) / MO] x F
= [(43,7811 - 43,2414) / 5,1963] x 100
= 10,3862 g/100g

Como o critério de repetbilidade é cumprido (0,50 g/100g ) é realizada a média aritmética das duas réplicas:
Resultado LIMS (g/kg) = média dos resultados

= (10,4761 + 10,3862) / 2

= 10,43115 g/100g = 10,4 g/100g
A1) Sim, 10,4 g/100g.

B) Sim. O resultado é apresentado com arredondamento a uma casa decimal.

Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacdo dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitacoes.

A5) Curriculum vitae (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacdao em acdes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacdo inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista

para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formagao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-015.

A6) - PGL.06 Gestao de reagentes e de solugdes, em 2019-01-17.

- PEQ.12 Potenciémetro, em 2019-01-24.

- Seguranga no laboratério: boas praticas e Dress Code, em 2019-05-21.

- Acdo de formacao/sensibilizagdo: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Cddigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence

Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Sim verificado o impresso 1Q.255.2 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2017-01-09.
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Manutenc¢do de competéncias:
A) Existem duas participacdes por ano em

ensaios de comparaco interlaboratorial (ECI's) A) Foi verificado 0 1Q.257.1 Matriz de qualificacdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:

- 2019-05: Bipea_A.A - amostra n.° 2019/039940 - Resultado aceitavel;

?
Ou amostras cegas? X - 2019-09: Bipea_A.A - amostra n.® 2019/097305 - Resultado aceitével;
B) As ndao conformidades geradas por ECI ou B) NA
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

Método: ISO 3960 Animal and vegetable fats and oils -
Determination of peroxide value - lodometric (visual)

Data da auditoria: 2020-02-07
RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragdo do relatorio: 2020-02-07

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

A) Sim. ISO 3960:2017 Animal and vegetable fats and oils. Determiantion of peroxide value. lodometric (visual) endpoint determiantion.
B) Sim. 1SO 3960:2017 Animal and vegetable fats and oils. Determiantion of peroxide value. lodometric (visual) endpoint determiantion.
C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 2. Gorduras e dleos comestiveis - Normas varias (2019-06-17).

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim. 1SO 3960:2017 Animal and vegetable fats and oils. Determiantion of peroxide value. lodometric (visual) endpoint determiantion.
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2017-04-10, pela Liliana.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2020/008896
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Preparagcao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparagdo? Ambiente, refrigeracéo ou
congelacdo?

B) A preparagao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparagéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

Preparacdo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparagao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparagcdo? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) A preparagao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparagao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-02-05 pela Susana.

A amostra era constituida por diferentes embalagens. Apesar de a data de preparacao estar registada no dia 2020-02-05, a analista Isabel Pontes abriu uma embalagem no dia
2020-02-07 para a realizagao do ensaio.

B) Nao.

C) Ambiente.

D) Sim. Nao.

E) Sim. Nao.

F) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Sim.
B) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Sim, impresso 1Q.23.0Q Determinacao de indice de perdxidos e 1Q.124.1A Padronizacao do tiossulfato de sodio 0,01N (1SO 3960).
B) N&o.
C) Sim, impresso 1Q.23.0Q validado em 2017-04-11 e 1Q.124.1A validado em 2018-04-12.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de analise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Olive oil (PRO64-MAY19)
B) NA
C) NA
D) NA
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢6es ambientais dos espacos utilizados
no laboratoério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A)Termohigrometro 11W: Sala de pesagens FQ
Termohigrometro 11AA: Laboratétio de FQ
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

1) As operagdes de utilizagdo, calibracéo,
verificacao e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?
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Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacao, calibracao, verificagao e manutencao?
F) Registos relativos a calibragao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracdo? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagdo? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagées de utilizacao, calibracao, verificagao
e manutencao sao efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Bureta calibrada de 25 ml (H)

A) Bureta de 25 ml (H)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao e verificagao: PEQ.07.0 Material volumétrico de vidro. Manutencao: PGL.08.2 Gestao da sala de lavagem dos laboratorios de FQ e MIA.
F) Bureta calibrada pela Normalab em 2017-03-20, certificado de calibracao n.° 39329 emitido em 2017-03-20. Apto em 2017-03-21. Proxima calibragao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagdo do EMA.

F2) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Bureta calibrada de 10 ml (E)

A) Bureta de 10 ml (E)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao e verificagao: PEQ.07.0 Material volumétrico de vidro. Manutengao: PGL.08.2 Gestao da sala de lavagem dos laboratorios de FQ e MIA.
F) Bureta calibrada pela Normalab em 2017-03-17, certificado de calibracdo n.° 39321 emitido em 2017-03-17. Apto em 2017-03-21. Proxima calibracdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Micropipeta de 82P

A) 82P

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, verificacdo e manutencdo: PEQ.49.1 Micropipetas, pipetas descartaveis e pipetadores automaticos.

F) Calibrada pela FRILABO em 2019-11-19, certificado de calibragao n.° 19-11-19/08606 emitido em 2019-11-19. Apto em 2019-11-27. Proxima calibragao a 2020-02.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Sim. Impresso 1Q.127.0 Avaliacdo da calibragdo das micropipetas - Validado em 2015-05-29.

G) Verificado o impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas do dia 7 de fevereiro de 2020 - Os registos encontram-se atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.45.2 Verificagdo diaria das micropipetas - Validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao
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Auditoria presencial (amostra 2‘;‘%‘?“—2”

analisada no dia da auditoria): B) Sim.

- Massas (inclui equipamentos SPA): C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragao, verificagdo e manutengdo?
F) Registos relativos a calibracéo.

F1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagéo.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.
H1) Existem impressos com calculos automaticos?

Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizacdo, calibracao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?
11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

E) Utilizacao, calibragao, verificagdao e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-13, certificado n.° CL-4420MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacdo de calibracées externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balangas - Diario_Avaliagao do dia 7 de fevereiro de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificagdo Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 76 (10g)

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gest&o de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragao, verificagdao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)
A)75.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibracao a 2020-10.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibracao a 2020-10.
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B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) N&o.

Massa 135 (5mg)

A) 135

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragdo, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Proxima calibracao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) N&o, a andlise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra :;’:‘:%
analisada no dia da auditoria): B) Sim.
- Outros (inclui equipamentos SPA): C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
A) Equipamento utilizado. D) Sim.
B) Existe etiqueta de identificacdo? E) Utilizagao, verificagdo e manutencao: PEQ.33.1 Hottes, cdmaras de fluxo laminar e anemoémetro.
> F) NA
C) O registo do equipamento esta atualizado no G) NA
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos? G1) NA
D) E utilizado o equipamento adequado? G2) NA.
E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a H) 1Q.08.1 Verificagao da velocidade do ar - Hottes e cdmaras de fluxo laminar- verificagao realizada no dia 2020-01-08.
utilizagao, calibracao, verificacao e manutencao? :;; |(b:lz/.3‘08‘1 - impresso validado em 2017-06-21.
F) Registos relativos a utilizacéo. 1) NA.
G) Registos relativos a calibragao. 11) NA.
G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta J) sim.
J1) Nao.

atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacoes de utilizacdo, calibracao,
verificacdo e manutencgao sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Conta-minutos 59AM

A) 59AM

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificagao e manutencgao: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagao do conta minutos 59AM: crondémetro 58 calibrado pelo EIA em 2018-10-11, certificado n.° CL-20244TM-18, emitido em 2018-
10-11. Apto em 2018-10-15. Proxima calibracao a 2019-10.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitagao da calibragdo externa do cronémetro de referéncia ¢ feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificagao interna - Conta minutos. Verificacdo realizada em 2019-02-28.
H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11W (Sala de pesagens F

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracao, verificagdo e manutengdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-07 (manha): temperatura de 19,9°C e humidade 37%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11W: termohigrémetro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19
emitido em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibracao a 2020-05.

G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibragées externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacoes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao
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Termohigrémetro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-07 (manha): temperatura de 19,6°C e humidade 40%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.® CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibracdo a 2020-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibrages externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrémetro 11J (SPA)

A) 1)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracéo, verificagdo e manutengdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-05 (manha): temperatura de 19,5°C e humidade 61%;

- 2020-02-05 (tarde): temperatura de 21,8°C e humidade 40%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragdo a 2020-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracoes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a ruabrica?

A2) Solucdes (1Q.210).

A2.1) Data de preparacao da solugao.

A2.2) Data de validade da solugao.

A2.3) Analista responsavel pela preparacao.
A2.4) A etiqueta esta atualizada?

A3) A solugao é padronizada?

A3.1) Os registos estao atualizados?

A3.1) Data de padronizacao.

A3.2) Data de validade da padronizagao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizagao.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizagao da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de nao
existirem, estao pedidos no impresso 1Q. 139 Pedido

dos certificados de lote em falta?

A1) Acido acético glacial (H3)

A1.1) Lote n.° 19F054009. Nao foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.

Abertura: 2020-02-07

Validade: 2024-05-28

Analista: Isabel Pontes

B) Verificado o certificado de lote n.° 19F054009.

A1) Isoctano (D4)

A1.1) Lote n.° 19B134019. Nao foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.

Abertura: 2019-12-20

Validade: 2023-12-27

Analista: Isabel Pontes

B) Verificado o certificado de lote n.° 19B134019.

A1) lodeto de potassio (C37)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2020-01-31

Validade: 2021-10-31

Analista: ris Oliveira

B) Verificado o certificado de lote n.° 19A174113.

A1) lodato de potassio (C31)

A1.1) Lote n.° 182404N. Nao foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
B) Verificado o certificado de lote n.° 182404N.

'A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.

Abertura: 2019-07-19

Validade: 2023-04-30

Analista: Isabel Pontes

A1) Amido (F8)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.

A1.2) Nao era legivel a data de abertura e a data de validade, visualizando-se apenas a rubrica da analista (Célia).

B) Verificado o certificado de lote n.° A0380775.

A1) Acido cloridrico (H7)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.2 Controlo de reagentes.

A1.2) Nao foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
B) Verificado o certificado de lote n.° 19G254015.

A2) Solucéo padréo de tiossulfato de sédio 0,1N

Verificado o controlo da solucdo no impresso 1Q.210.2 Controlo da preparacdo - Solugdes_Placas de TLC.
A2.1) Preparacdo em 2020-02-04

A2.2) Valida até 2020-03-04

A2.3) iris Oliveira

A2.4) Sim.

A3) Sim.

A3.1) Sim, verificado o impresso 1Q.124.0H Padronizagao do tiossulfato de sodio.
A3.1) Padronizacdo: 2020-02-04

A3.2) Validade: 2020-02-11

A3.3) Analista: [ris Oliveira

1147/Q/Fev20
20
1148/Q/Fev20
20
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A2) Solucao padrao de tiossulfato de sédio 0,01N
A analista fez uma diluiao da solugao padrao de tiossulfato de sodio 0,1N.
A3) Sim.

A3.1) Sim, verificado o impresso 1Q.124.1A Padronizagao do tiossulfato de sodio 0,01N (1SO 3960)

A3.1) Padronizagao: 2020-02-07
A3.2) Validade: 2020-02-14
A3.3) Analista: Isabel Pontes
A3.4) Sim.

A2) Solucdo de acido acético glacial/octano

A solucao foi preparada no dia da realizagdo do ensaio.

A2) Solucéo saturada de iodeto de potassio

A solucao foi preparada no dia da realizagdo do ensaio.

A2) Solucdo de amido
A solucgao foi preparada no dia da realizagdo do ensaio.

A2) Solucdo de acido cloridrico 4N

A solucgdo foi preparada no dia da realizagao do ensaio.

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacao do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim, VM.056.0, emitido em 2017-02-08.
B) NA

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2019/129738
B) Impresso 1Q.23.0Q Determinagao de indice de peroxidos
C) Boletim analitico n.® 137455/EGI/19

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Sao realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de andlises")?

A) NA

B) Sim, verificado no impresso 1Q.23.0Q Determinacao de indice de perdxidos (2020-01-03).
C) Sim, Olive oil (PRO64-MAY19).

D) Sim.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):
A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2020-01-03.

com o definido no SOP.08? No caso de ser X B) Sim, verificado o Chemistry Control Chart Calculation Form do dia 2019-12-09. RSD maximo 15% - RSD obtido 4,84%.
superior ao definido, a ndao conformidade esta C) NA.
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora

de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcricdo dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

X A) Sim, 1,07 meq 02/kg.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no

A) indice de peroxidos

Resultado (meq 02/kg) = [(V - VO) x Ctio x 1000] / M

Em que,
impresso esta de acordo com a definida no V é o volume da solucao padronizada de tiossulfato de sodio gasto na determinagao, expresso em mililitros;
procedimento/norma? VO é o volume da solugao padronizada de tiossulfato de sédio gasto no ensaio em branco, expresso em mililitros;
A1) O resultado apresentado no boletim analitico Ctio € a concentragao da solucio padronizada de tiossulfato de sédio, expressa em moles por litro;
esta correto? M é a massa da toma da amostra, expressa em gramas.

B) O arredondamento e apresentacdo dos Resultado (meq 02/kg) = [(V - VO) x Ctio x 1000] / M

resultados estao de acordo com o definido no = [(1,08 - 0,00) x 0,0101 x 1000] / 10,2218
procedimento/norma? =1,06713 = 1,07

Resultado (meq 02/kg) = [(V - VO) x Ctio x 1000] / M
= [(1,08 - 0,00) x 0,0101 x 1000] / 10,2237
=1,06693 = 1,07

Como o critério de repetbilidade é cumprido (12%) é realizada a média aritmética das duas réplicas:
Resultado LIMS (meq 02/kg) = média dos resultados

= (1,06713 + 1,06693) / 2

=1,06703 = 1,07

A1) Sim, 1,1 meq 02/kg.

B) Sim, o resultado apresenta-se arredondado as décimas.
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Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacao dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formacao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitagoes.

A5) Curriculum vitee (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacao em acoes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formagao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-10-22

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-25.

A6) - PGL.06 Gestao de reagentes e de solugdes, em 2019-01-17.

- PEQ.12 Potenciémetro, em 2019-01-24.

- PCQ.04 Controlo da qualidade - Sequéncia de analises nos métodos instrumentais, em 2019-05-06.

- Seguranca no laboratorio - boas praticas e dress code, em 2019-05-21.

- Novas revisdes do impresso 1Q.45 e do procedimento PEQ.49, em 2019-07-18.

- Semana Silliker, Team Building, em 2019-09-10.

- Agdo de formacao/sensibilizagao: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Sim verificado o impresso 1Q.255 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2012-10-18.

Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparagao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificagdo/competéncias - verificada a participagao nos eci's:
- 2019-02: Bipea_Lard - amostra n.° 2019/010696 - Resultado aceitavel;

- 2019-05: Bipea_Refined grapeseed oil - amostra n.° 2019/039985 - Resultado aceitavel;

- 2019-06: Bipea_Extra virgin olive oil - amostra n.° 2019/052941 - Resultado aceitavel;

B) NA

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

A) Sim. PAFQ.098.1 Determinagao da humidade e residuo seco (estufa de vacuo).
B) Sim. PAFQ.098.1 Determinacao da humidade e residuo seco (estufa de vacuo).

C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 4. PAFQ - Procedimentos relativos as Analises Fisico-Quimicas (2019-04-04).

Método: PAFQ.098 Determinacao da humidade e residuo
seco (estufa de vacuo)

Data da auditoria: 2020-02-13 a 18

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragdo do relatério: 2020-02-13

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, PAFQ.098.1 Determinacao da humidade e residuo seco (estufa de vacuo).
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-11-24, pela Liliana.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2020/010155
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Preparagcao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

B) A preparacao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparagéo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparagao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepragao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) Ambiente.

B) Verificado o PAFQ.044, nao foi evidenciada a metodologia de preparacao para caramelos. O procedimento necessita de ser atualizado.

C) Sim. Nao.

D) A preparagao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparacao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-02-13 pela Susana.
E) Nao.

F) Nao, a amostra foi entregue diretamente a analista.

1149/Q/Fev20
20

Preparacao da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacao foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracéo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagado deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparagao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Sim.
B) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Sim, impresso 1Q.23.1H Determinacao de humidade e residuo seco (estufa de vacuo).
B) N&o.
C) Sim, impresso 1Q.23.1H Determinacao de humidade e residuo seco (estufa de vacuo) - validado em 2018-02-08

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de analise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Infant Formula (PR0248-SEP19)

B) Preparado em 2020-02-11 pela Susana.

C) Sim, sem validade.

D) Sim, verificado o impresso 1Q.213.0 Controlo da preparacgao/validade DPCS.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢6es ambientais dos espagos utilizados
no laboratério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A)Termohigrometro 11W: Sala de pesagens FQ
Termohigrometro 11AA: Laboratétio de FQ
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

Estufa 54

A) 54

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo e manutengao: PEQ.13.1 Estufas; Verificagdo: PCE.08.4 Medicdo e monitorizacao das temperaturas.
F) Calibrado pelo EIA em 2019-05-08, certificado de calibragao n.° ES-10739TP-19 emitido em 2019-05-21. Apto em 2019-05-22. Proxima calibracio a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacéo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificacao de calibracdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Banho 9C

A) 9C

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo e manutencao: PEQ.05.3 Banhos; Verificacao: PCE.08.4 Medicao e monitorizagao das temperaturas.

F) Calibrado pelo EIA em 2019-03-07, certificado de calibragao n.° ES-4413TP-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacéo do EMA.

F2) Sim imnrecso 10 113 1-A Verificacio de calibracfes externas - A Imnrecsa validada em 2000-03-30
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H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operagoes de utilizagao, calibracao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), os registos encontram-se atualizados.
G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 110l (sonda utilizada para monitorizar banho 9C_sonda 86CR avariou no dia 13-02-2020)
A) 1101

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacao das temperaturas.

F) Calibrado pelo EIA em 2019-05-22, certificado de calibragdo n.° CL-11782TP-19 emitido em 2019-05-22. Apto em 2019-05-22. Préxima calibracao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibragées externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) N&o.

Auditoria presencial (amostra analisada no dia da
auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificagao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q. 10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibracdo, verificacdo e manutengao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizacao, calibracao, verificacao
e manutencgao sao efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacao, calibracao, verificagdo e manutengao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagdes de utilizagdo, calibragdo, verificacao
e manutencao sdo efetuadas de acordo com o(s)
procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser atualizado?

Balanca 2E

A) 2E

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragdo, verificacao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4417MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacdo de calibragdes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario_Avaliagao do dia 13, 14, 17 e 18 de fevereiro de 2020 - Registos atualizados.

G1) NA
G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacdo Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.
H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacéo, calibragdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibracao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao ¢ feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) No.

Massa 76 (10g)

A) 76

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibracao, verificagao e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao ¢ feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)
A) 75.
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B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibracao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 135 (5mg)

A) 135

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Proxima calibragao a 2020-05.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacao, calibracao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a utilizacdo.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificacdo? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacbes de utilizacao, calibracéo,
verificacdo e manutencgéo sao efetuadas de acordo
com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Conta-minutos 59BD

A) 598D

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestéo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragdo, verificacdo e manutencao: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagao do conta minutos 59BD: cronémetro 58 calibrado pelo EIA em 2019-10-16, certificado n.° CL-26183TM-19, emitido em 2019-
10-21. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

G2) A aceitagao da calibragdo externa do crondmetro de referéncia é feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificagdo interna - Conta minutos. Verificacao realizada em 2019-11-11.

Constatou-se que a verificacao foi efetuada nos tempos de 00h00m30s, 00h01TmO00s, 00h05m00s, 00h30m00s, 01h00mMO0s, 01h30mO00s, no entanto a analista utilizou para o tempo
de 02h00mMOO0s. Este tipo de nao conformidade ja foi detetada e registada - NC 1100/Q/Dez2019. De acordo com a agao corretiva vai ser feito o levantamento de todos os tempos
criticos utilizados nos laboratérios e o procedimento PEQ.09 vai ser atualizado. Posteriormente todos os conta-minutos vao ser verificados de acordo com a nova metodologia.
H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Bomba de vacuo 28L

A) 28L

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragao, verificacao e manutencao: PEQ.38.0 Bombas de vacuo
F) Sim, verificado o impresso 1Q.173.0 Registo de pressao - estufa e bomba de vacuo - registos atualizados.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11W (Sala de pesagens F

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificacao e manutencdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-13 (manha): temperatura de 20,3°C e humidade 50%;

- 2020-02-13 (tarde): temperatura de 21,8°C e humidade 49%;

- 2020-02-14 (manha): temperatura de 20,3°C e humidade 46%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagdo do termohigréometro 11W: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19
emitido em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Préxima calibragao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitagao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.
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H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) No.

Termohigrometro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracéo, verificacdo e manutencéo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-13 (manha): temperatura de 20,0°C e humidade 52%;

- 2020-02-13 (tarde): temperatura de 22,0°C e humidade 52%;

- 2020-02-14 (manha): temperatura de 20,1°C e humidade 50%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11W: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19
emitido em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibracao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

G2) A aceitacao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigrémetro 11J (SPA)

A) 1)

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencéo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-13 (manha): temperatura de 18°C e humidade 67%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11W: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19
emitido em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

G2) A aceitacao da calibracdo externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5¢2,5)°C em 2020-01. Proxima verificagao: 2021-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagbes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a rdbrica?

A2) Solucdes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagéo da solugao.

A2.2) Data de validade da solucao.

A2.3) Analista responsavel pela preparacao.
A2.4) A etiqueta esta atualizada?

A3) A solucéo é padronizada?

A3.1) Os registos estao atualizados?

A3.1) Data de padronizacao.

A3.2) Data de validade da padronizagao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizagao.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

AA R\ A aticniata actd atnalizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de nao
existirem, estdo pedidos no impresso 1Q.139 Pedido
dos certificados de lote em falta?

(A1.2)

A1) Sicapent com indicador (F230)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura e a rlbrica da analista.

Abertura: 2019-02-01

Analista: Mafalda Rodrigues

A analista considerou a data de validade de 5 anos, no entanto o certificado de lote define "Minimum shelf life: 31-07-2023".

B) Verificado o certificado de lote n® Z0519443

1150/Q/Fev20
20

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacao do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim, VM.042.0 emitido em 2016-03-24.
B) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2020/005333
B) Impresso 1Q.23.1H Determinagao de humidade e residuo seco (estufa de vacuo).
C) Boletim analitico n.° 6603/EGI/20
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Séo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) NA

B) Sim, verificado no impresso 1Q.23.1H Determinagéo de humidade e residuo seco (estufa de vacuo) (2020-01-24).
C) Sim, Canned meat (PR708-NOV18).

D) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2020-01-28.
B) NA.
C) NA.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcricao dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, 0,95 g/100g.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A) Sim.
Humidade, expressa em g/100g

Resultado (g/100g) = 100 - [(M3 - M2) / M1] x 100

Em que,

M1 é a massa da toma, expressa em gramas;

M2 é a massa da caixa de aluminio com a tampa, tarada, expressa em gramas;

M3 é a massa da caixa de aluminio e residuo seco, apds secagem, expressa em gramas.

Resultado (g/100g) = 100 - [(M3 - M2) / M1] x 100
=100 - [(59,9714 - 54,9846) / 5,0382] x 100
=1,0202

Resultado (g/100g) = 100 - [(M3 - M2) / M1] x 100
=100 - [(67,9965 - 62,9795) / 5,0614] x 100
- 0,8772

Como o critério de repetbilidade é cumprido (16%) é realizada a média aritmética das duas réplicas:
Resultado LIMS (g/100g) = média dos resultados

=(1,0202 + 0,8772) / 2

=0,9487 = 0,95
A1) Sim, 1,0 g/100g

B) Sim, o resultado apresenta-se com arredondamento as decimas.

Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacdo dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitacoes.

A5) Curriculum vitae (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacdao em acdes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacdo inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24 Plano de formagéo inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25 Descricao de fungdes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-19

A4) Sim.

A5) Sim, ultima atualizagdo em 2019-02-26.

A6) - PGL.06 Gestao de reagentes e de solucdes, em 2019-01-17.

- PEQ.12 Pontenciometro, em 2019-01-24.

- Manuseamento de extintores, em 2019-03-14.

- Seguranca no laboratério: boas praticas e dress code, em 2019-05-21.
- Novas revisdes do impresso 1Q.45 e do procedimento PEQ.49, em 2019-07-18.
- Semana Silliker, Team Building, em 2019-09-10.

A7) Sim, renovado em 2019-11-04.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Sim verificado o impresso 1Q.255 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2018-05-18.
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Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacoes por ano em A) Foi verificado o 1Q.257 Matriz de qualificagdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:

ensaios de comparacdo interlaboratorial (ECI's) - 2019-01: Bipea_Apple-blackcurrant beverage - amostra n.° 2019/005522 - Resultado aceitavel;
ou amostras cegas? X - 2019-11: Silliker_Cocoa powder - amostra n.° 2019/104687 - Resultado aceitavel;
B) As ndo conformidades geradas por ECl ou - 2019-11: Bipea_Whole egg - amostra n.° 2019/112041 - Resultado aceitavel;

o < . B) NA
amostras cegas fora de limites estdo registadas e )

tratadas?

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

A) Sim. PAFQ.140.0 Determinagao do peso liquido escorrido em conservas.
B) Sim. PAFQ.140.0 Determinacao do peso liquido escorrido em conservas.

C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 4. PAFQ - Procedimentos relativos as Analises Fisico-Quimicas (2019-04-04).

Método: PAFQ. 140 Determinagao do peso liquido
escorrido em conservas

Data da auditoria: 2020-02-14

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboracdo do relatorio: 2020-02-14

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, PAFQ.140.0 Determinagao do peso liquido escorrido em conservas.
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-11-30, pela Liliana.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2020/010962
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Preparagcao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparagdo? Ambiente, refrigeracéo ou
congelacdo?

B) A preparagao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparagéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) Ambiente.

B) NA

C) NA

D) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparagao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-02-14 pela Isabel Silva.
E) Nao.

F) NA

Preparacdo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparagao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparagcdo? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Sim.
B) Nao.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Sim, impresso 1Q.140.0C Determinacao do peso liquido escorrido médio, maximo e minimo - conservas.
B) N&o.
C) Sim, impresso 1Q.140.0C Determinacao do peso liquido escorrido médio, maximo e minimo - conservas - validado em 2016-04-21.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlagao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de analise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condig6es ambientais dos espagos utilizados
no laboratoério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A) Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?

1) As operagoes de utilizacao, calibragao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?
11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragéo,
verificacao e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Balanca 39D

A) 39D

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-07, certificado n.° CL-4402MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacéo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificagao de calibragdes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario_Avaliacao do dia 14 de fevereiro de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 75 (100g)

A) 75.

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracéo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 68 (500g)

A) 68

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26186MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagao, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagdo.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacgdes de utilizagao, calibracao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Peneiro de 2,8mm (185K)
A) 185K

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) NA

F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

J) NA

J1) NA

Conta-minutos 59AM

A) 59AM

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragao, verificacao e manutencao: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagdo do conta minutos 59AM: crondémetro 58 calibrado pelo EIA em 2018-10-11, certificado n.° CL-20244TM-18, emitido em 2018-
10-11. Apto em 2018-10-15. Proxima calibracao a 2019-10.

G1) NA

G2) A aceitagao da calibragdo externa do cronémetro de referéncia ¢ feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificagao interna - Conta minutos. Verificacdo realizada em 2019-11-11.
Constatou-se que a verificacao foi efetuada nos tempos de 00h01mO00s e 00h05m00s.

H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrémetro 11J (SPA

A) 11J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragao, verificagdo e manutengdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-14 (manha): temperatura de 18,7°C e humidade 69%

- 2020-02-14 (tarde): temperatura de 20,4°C e humidade 59%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.® CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitagao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2020-01. Préxima verificacdo: 2021-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.




FCUP
Auditorias Técnicas a Métodos Analiticos em Quimica Alimentar

187

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a rdbrica?

A2) Solucdes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagéo da solugao.

A2.2) Data de validade da solucao.

A2.3) Analista responsavel pela preparacao.
A2.4) A etiqueta esta atualizada?

A3) A solucéo é padronizada?

A3.1) Os registos estao atualizados?

A3.1) Data de padronizacao.

A3.2) Data de validade da padronizagao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizagao.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Rlbrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de nao
existirem, estdao pedidos no impresso 1Q.139 Pedido
dos certificados de lote em falta?

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacao do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim. VM.034.0 emitido em 2016-03-10.
B) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2020/005702
B) NA
C) Boletim analitico n.° 9136/EGI/20
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Séo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcricao dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) O resultado foi introduzido diretamente no LIMS.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A) Sim.
Peso liquido escorrido, expresso em g

Resultado (g) = M1

Em que,
M1 é a massa do conteldo escorrido, expressa em gramas.

Resultado LIMS (g) = 211,5
A1) Sim, 211,5 g

B) Sim, o resultado apresenta-se com arredondamento as decimas.

Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacdo dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitacoes.

A5) Curriculum vitae (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacdao em acdes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacdo inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25 Descricao de fungdes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizacdo em 2019-02-20.

A6) - PAFQ.044 Métodos de preparacao das amostras para analise, em 2019-01-25, 2019-03-01, 2019-03-15 e 2019-03-22

- Atualizacdo do Anexo 1 do SOP.008, em 2019-04-01

- Seguranga no laboratério: boas praticas e dress code, em 2019-05-21

- ZETA - Erros de introducao, em 2019-06-05

- Semana Silliker, Team Building, em 2019-09-10

- SOP.008 Preparacao dos DPC (apéndice 1), em 2019-09-19

- Acao de formagao/sensibilizagao: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) NA, a analista entrou ao servigo em 2002 sendo que este impresso comegou a ser utilizado em 2006/03.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Sim verificado o impresso 1Q.255 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2016-03-10.
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Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparacao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

A) Nao aplicavel, de acordo com pesquisa efetuada no EPTIS em 2019-12-05.
B) NA

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

A) Sim. PAFQ.139.1 Determinagao do teor de cafeina.
B) Sim. PAFQ.139.1 Determinacao do teor de cafeina.

C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 4. PAFQ - Procedimentos relativos as Analises Fisico-Quimicas (2019-03-22).

Método: PAFQ. 139 Determinagao do teor de cafeina

Data da auditoria: 2020-02-18

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragdo do relatério: 2020-02-18

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

X(8)

A) Sim.
B) Constatou-se que a copia utilizada pela analista corresponde a revisao anterior (revisao 0 de 2018-10-17).
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2018-10-17 pelo André.

1278/Q/Jul202
0

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2020/009573
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Preparagcao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracao ou
congelacao?

B) A preparacao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparagéo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparagao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepragao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

Preparacao da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacao foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracéo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagado deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparagao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparagdo de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-02-07 pela Erika.
B) Ndo

C) Ambiente.

D) Sim. Nao.

E) Sim. Nao.

F) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A1) Constatou-se que a analista usou a balanca 38C (com aproximagao de 0,001g) na pesagem da amostra, enquanto que a metodologia define que deve ser usada uma balanca

com aproximacao de 0,0001g (por exemplo a balanca 2B).

A2) Verificou-se que a analista ndo cumpriu com a metodologia "Colocar o baldo num banho termostatizado fervente e esperar que a solucdo atinja pelo menos 90°C. Manter o 1279, 1280,
aquecimento durante 20 min“. A analista ndo monitorizou a temperatura da amostra de forma a garantir que atingia pelo menos 90°C e deixou a amostra no banho durante 30 1281,

min. 1282/Q/Jul202
A3) Nao foi evidenciado o cumprimento do tempo de analise definido no procedimento (10 minutos). O tempo de analise foi de 12 minutos. 0

A4) A analista ndo rastreou nenhum dos equipamentos utilizados durante a analise, no impresso 1Q.76.2AF. Nos campos destinados a esta rastreabilidade a analista colocou

virgulas.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Sim. 1Q.162.0AA Solugdes de calibragao - Cafeina - PAFQ.139 e 1Q.76.2AF Reta de calibracdo da cafeina

B) Nao.

C) Sim, 1Q.162.0AA - validado em 2019-10-10 e 1Q.76.2AF - validado em 2019-01-08.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlacao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de andlise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

A) Sim.

Gama alta:

- r=0,99998

- m =57,01755 (intrevalo de aceitagdo: 37,299391 a 68,45262)
B) Sim.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Café comercial (PR1143-NOV18).

B) Preparado em 2018-09-28 pela Ana Rocha.
C) NA

D) NA

Nota: O impresso 1Q.213.0 Controlo da preparacao/validade DPCS s6 comegou a ser utilizado no inicio de 2019.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Condi¢des ambientais dos espacgos utilizados
no laboratoério (incluir SPA):
A) Quais os equipamentos utilizados para

monitorizar a temperatura e humidade?

A) Termohigrometro 11X: Laboratorio de Mia
Termohigrometro 11L: Sala de pesagens
Termohigrometro 11T: Sala de equipamentos HPLC - MIA
Termohigrometro 11J: SPA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Temperaturas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado?

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagdo.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragao,
verificacao e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Banho 9D

A) 9D

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo e manutengdo: PEQ.05.3 Banhos; Verificacdo: PCE.08.4 Medicao e monitorizagao das temperaturas.

F) Calibrado pelo EIA em 2019-05-06 a 07, certificado de calibracdo n.® ES-10727TP-19 emitido em 2019-05-09. Apto em 2019-05-20. Proxima calibracdo a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacéo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificacdo de calibracdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Nao foi encontrado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B).

Nota: Quando confrontada no dia 2020-02-19 sobre a falta dos registos a analista elaborou uma carta de controlo nesse mesmo dia. Esses registos nao vao ser contabilizados nesta
auditoria.

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 86FQ (associada ao banho 9D)

A) 86FQ

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificagao da sonda 86FQ: sonda 110H calibrada pelo EIA em 2018-10-18, certificado de calibragdo n.° CL-20245TP-18 emitido em 2018-10-25.
Apto em 2018-10-20. Proxima calibragao a 2019-10.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracées externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (90:1)°C e (100+2)°C em 2019-04. Proxima verificagao: 2020-04.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1 validado em 2017-01-
17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragéo,
verificacao e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Micropipeta de 82AP

A) 82AP

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, verificagdo e manutengao: PEQ.49.1 Micropipetas, pipetas descartaveis e pipetadores automaticos.

F) Calibrada pela FRILABO em 2019-11-19, certificado de calibragao n.° 19-11-19/03918 emitido em 2019-11-19. Apto em 2019-11-27. Proxima calibragao a 2020-02.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Sim. Impresso 1Q.127.0 Avaliacao da calibracao das micropipetas - Validado em 2015-05-29.

G) Verificado o impresso 1Q.45.2 Verificagao diaria das micropipetas do dia 18 de fevereiro de 2020 - Os registos encontram-se atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas - Validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao

Micropipeta de 82AG

A) 82AG

B) Sim.

C) Sim, verificado o impressolQ.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, verificagdo e manutencao: PEQ.49.1 Micropipetas, pipetas descartaveis e pipetadores automaticos.

F) Calibrada pela FRILABO em 2020-02-06, certificado de calibragéo n.° 20-02-06/04261 emitido em 2020-02-06. Apto em 2020-02-10. Proxima calibragao a 2020-05.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagdo do EMA.

F2) Sim. Impresso 1Q.127.0 Avaliacao da calibragao das micropipetas - Validado em 2015-05-29.

G) Verificado o impresso 1Q.45.2 Verificacao diaria das micropipetas do dia 18 de fevereiro de 2020 - Os registos encontram-se atualizados. Constatou-se que a analista utilizou a
micropipeta para os volumes de 2000 pL e 2500 pL e a micropipeta tem sido verificada apenas no volume de 5000 pL, nao existindo rotatividade de volumes na verificacao tal
como definido no procedimento PEQ.49.

G2) Sim, impresso 1Q.45.2 Verificagdo diaria das micropipetas - Validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificacao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengao.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragéo,
verificacao e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Balanca 38C

A) 38C

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4404MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibracao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificagdo de calibragdes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificagdo Interna de Balancas - Diario_Avaliacao do dia 18 de fevereiro de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Balanca 2B

A) 2B

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracéo, verificagdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4415MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibragao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificagao de calibragbes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balangas - Diario_Avaliagao do dia 18 de fevereiro de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balangas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracdo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibracao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragdo ¢ feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.
E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)

A) 75.

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 68 (500g)

A) 68

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificagdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26186MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagao, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagdo.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificagdo.

H1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacgdes de utilizagao, calibracao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Conta-minutos 59BE

A) 59BE

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracdo, verificacao e manutencdo: PEQ.09.0 Equipamentos metrologicos de contagem de tempo.

F) NA

G) Cronémetro de referéncia utilizado na verificagao do conta minutos 59BE: cronémetro 58 calibrado pelo EIA em 2019-10-16, certificado n.® CL-26183TM-19, emitido em 2019-
10-21. Apto em 2019-10-22. Proxima calibracao a 2020-10.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitagao da calibragdo externa do cronémetro de referéncia ¢ feita no proprio certificado.

H) Verificado o impresso 1Q.54.1B Boletim de verificacdo interna - Conta minutos. Verificacdo realizada em 2019-11-11.
A verificacdo foi efetuada nos tempos de 00h30m00s.

H1) Sim, verificada a etiqueta 1Q.222.0.

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Bomba de vacuo 28I

A) 281

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.38.0 Bombas de vacuo
F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

H2) NA

1) NA

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11L (Sala de pesagens MIA)

A) 1L

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacéo, calibragéo, verificacdo e manutencéo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-18 (manha): temperatura de 24°C e humidade 27%;

- 2020-02-18 (tarde): temperatura de 24,1°C e humidade 26%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11L: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) NA

G2) A aceitacgao da calibracdo externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacoes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.°

11) NA.
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J) Sim.
J1) Nao.

Termohigrometro 11X (Laboratério de MIA)

A) 11X

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibragdo, verificacdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-18 (manha): temperatura de 21,6°C e humidade 29%;

- 2020-02-18 (tarde): temperatura de 21,0°C e humidade 30%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagdo do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragdo a 2020-05.

G1) NA.

G2) A aceitacao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigréometro 11T (Sala equipamentos HPLC - MIA)

A) 11T

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacéo, calibragao, verificagdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-18 (manha): temperatura de 23°C e humidade 45%;

- 2020-02-18 (tarde): temperatura de 23°C e humidade 47%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificacao do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) NA.

G2) A aceitagao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificacdo: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigréometro 11J (SPA)

A) 11J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracédo, verificagdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-07 (manha): temperatura de 18,7°C e humidade 56%;

- 2020-02-07 (tarde): temperatura de 19,7°C e humidade 60%

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.
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G1) NA.

G2) A aceitacao da calibragao externa ¢ feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5:2,5)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a rdbrica?

A2) Solucoes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagao da solucéo.

A2.2) Data de validade da solugao.

A2.3) Analista responsavel pela preparagao.
A2.4) A etiqueta estd atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estdo atualizados?

A3.1) Data de padronizagao.

A3.2) Data de validade da padronizagao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizag&o.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacao da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta estd atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de
nao existirem, estdo pedidos no impresso 1Q.139
Pedido dos certificados de lote em falta?

A1) Metanol (D13)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Nao foi evidenciada a data de abertura e a rlbrica da analista.
Validade: 2024-04-17

B) Lote n.° 19D184015. Verificado o certificado de lote.

A1) Oxido de magnésio (C121)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2020-02-18

Validade: 2021-05-03

Analista: Joana Rangel

B) Lote n.° 18J014106. Verificado o certificado de lote.

A1) Etanol absoluto (D9)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.

A1.2) Nao foi evidenciada a data de abertura e a rlbrica da analista.

Validade: 2024-12-09

B) Lote n.° 19L114014. Nao foi verificado o certificado de lote. Contudo, verificado o impresso 1Q.139.0 Pedido dos certificados de lote em falta constatou-se que foi registado o
pedido do certificado de lote em 2020-02-11 pela iris Oliveira.

A1) Cafeina (F23)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rubrica da analista.
Abertura: 2018-04-19.

Validade: 2020-11

Analista: Joana Rangel

B) Lote n.° SLBS6432. Verificado o certificado de lote.

A5) Coluna HPLC (12AP)
Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.198.0 Controlo de consumiveis.
Lote n° 0195393161. Verificado o certificado de lote.
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Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validacdo do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

A) Sim, VM.077.0 emitido em 2018-10-17.
B) Sim.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2020/006720.
B) Impresso 1Q.76.2AF Reta de calibracao de cafeina.
C) Boletim analitico n.° 8134/EGI/20

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Sao realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) NA
B) Sim, verificado no impresso 1Q.76.2AF Reta de calibracao de cafeina (2020-01-29).
C) Sim, café comercial (PR1143-NOV18).

D) Sim.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estao registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106 Registo de resultados - ZETA o resultado foi introduzido no dia 2020-01-29.

B) NA
C) NA

Auditoria vertical (amostra com

ensaio concluido):

- Transcrigcdo dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Nao. Os resultados obtidos no impresso 1Q.76.2AF foram:

R1) 2,418

R2) 2,402

tendo a analista transcrito para o sistema informatico LIMS os seguintes resultados:
R1) 2,40

R2) 2,41

1285/Q/Jul202
0
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

Teor de cafeina, expresso em base seca (g/100g) é dado pela féormula:
Cafeina (g/100g) = (Ci x Vf x F) / (m x 10000)
Em que,

Ci é a concentracao de cafeina na amostra determinada pela curva de calibracao, expressa em mg/l.

Vf é o volume final da solugao, expresso em ml.
F é o fator de diluicao.
m é a massa da toma de amostra, expressa em gramas.

Cafeina em base seca (g/100g) = [ (Cafeina (g/100g) / (100 - H) ] x 100
Em que,
H é a humidade calculada através do PAFQ.019, expressa em g/100g

Cafeina (g/100g) = (Ci x Vf x F) / (m x 1000)
=(15,29105 x 250 x 10) / (1,581 x 10000)
=2,417939

Cafeina (g/100g) = (Ci x Vf x F) / (m x 1000)
= (11,71136 x 250 x 10) / (1,219 x 10000)
=2,401837

Cafeina em base seca (g/100g) = [ (Cafeina (g/100g) / (100 - H) ] x 100
=[2,417939 / (100 - 1,11) ] x 100
=2,4448

Cafeina em base seca (g/100g) = [ (Cafeina (g/100g) / (100 - H) ] x 100
=[2,401837 / (100 - 1,11) ] x 100
=2,4287

Como o critério de repetibilidade é cumprido (3%) é feita a média dos resultados:
Resultado LIMS (g/100g) = (2,4448 + 2,4287) / 2
=2,43675 = 2,44

A1) Sim, 2,44 g/100g.

B) Sim, o resultado apresenta-se com duas casas decimais e expresso em g/100g.
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Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacao dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formacao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitagoes.

A5) Curriculum vitee (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacao em acoes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.0 Plano de formagao do pessoal técnico.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05.

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-13.

A6) - SOS Colunas, em 2019-10-03;

- Novos impressos para as solugbes de calibracao, em 2019-10-11;

- Agao de formacgao/sensibilizagao: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) NA

A9) Sim

B) Sim verificado o impresso 1Q.255.2 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2019-01-15.

Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparagao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificagdo/competéncias - verificada a participacao nos eci's:
- 2019-05: Fapas_Regular coffee - amostra n.° 2019/052971 - Resultado aceitavel;

- 2019-07: Fapas_Chocolate cake mix - amostra n.® 2019/066437 - Resultado questionavel.

B) Sim, registada a ndo conformidade 1013/Q/0ut2019.

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Método: NP 453 Leites. Ensaios preliminares de analise.

Provas da fervura e do alcool

Data da auditoria: 2020-02-19

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragdo do relatério: 2020-02-19

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

A) Sim. NP 453:2002 Leites. Ensaios preliminares de analise. Provas da fervura e do alcool
B) Sim. NP 453:2002 Leites. Ensaios preliminares de analise. Provas da fervura e do alcool
C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 1. Laticinios - Normas varias (2019-06-17).

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, NP 453:2002 Leites. Ensaios preliminares de analise. Provas da fervura e do alcool
C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-11-23, pela Liliana.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2020/011949
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Preparagao da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeragcdo ou
congelacao?

B) A preparagao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparacéo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparacgéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparagao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

Preparacao da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparagao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacdo? Ambiente, refrigeracdo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagao deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparacao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-02-17 pela Cristina.
B) Nao.

C) Ambiente.

D) Sim. Nao.

E) Sim. Nao.

F) Sim, foi guardada no frigorifico 152F.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

X(A)

A) Nao. Nao foi evidenciado o cumprimento do definido no paragrafo 4.1 Alcool etilico 80%, no que concerne a determinacéo da concentracéo e a verificacio do pH da solucao.
B) NA.

1273/Q/Jul202
0

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Sim, lista de trabalho n° 004841 de 2020/02/13.
B) NA
C) NA

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlacao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de andlise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):
- Condi¢des ambientais dos espacgos utilizados ) X
L., | X A) Termohigrometro 11AA: Laboratotio de FQ
no laboratoério (incluir SPA): Termohigrémetro 11J: SPA
A) Quais os equipamentos utilizados para
monitorizar a temperatura e humidade?
i i i Frigorifico 152F (utilizado para guardar a amostra apés a sua preparacao
Auditoria presencial (amostra Erigorifico 152F (utilizado para guardar a amostra apds a sua preparacdo)
. . . . A) 152F
analisada no dia da auditoria): B) Sim.
- Temperaturas (inclui equipamentos SPA): C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
A) Equipamento utilizado? D) Sim.
B) Existe etiqueta de identificacio? E) Utilizacao e manutencao: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificagao: PCE.08.4 Medicao e monitorizagao das temperaturas.
X . S X F) NA
C) O registo do equipamento esta atualizado no F1) NA
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos? F2) NA
D) E utilizado o equipamento adequado? G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B) - os registos encontram-se atualizados.
E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a G1) NA
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao? G2) NA
: N N : = H) Quinzenal: verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencao de equipamento - Gltimo registo efetuado em 2019-12-19 - os registos nao se encontram atualizados.
F) Registos relativos a calibracao
) Reg o : } X X Anual (escovagem traseira): verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencao de equipamento - os registos encontram-se atualizados. 1273/Q/Jul202
F1) Existe etiqueta relativa a calibragcao? Esta H1) NA 0
atualizada? 1) Sim.
F2) Existem impressos com calculos automaticos? 11) Nao.
Estao devidamente validados?
: : N et ~ Sonda 191AP (associada ao frigorifico 152F)
G) Registos relativos a verificacao. A) 191AP
G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta B) sim.
atualizada? C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
G2) Existem impressos com calculos automaticos? D) Sim.
Estio devidamente validados? E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.
. : N ~ F) Sonda de referéncia utilizada na verificacao da sonda 191AP: sonda 102E calibrada pelo EIA em 2018-03-14, certificado de calibragao n.® CL-4706TP-18 emitido em 2018-03-14.
H) Registos relativos a manutencao
) Reg e Apto em 2018-03-27. Proxima calibragdo a 2019-03
F1) NA



H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagdes de utilizacdo, calibracéo,
verificacdo e manutencao sdo efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

FCUP
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G) Equipamento verificado a (5¢3)°C em 2019-02. Proxima verificagao: 2020-02.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1 validado em 2017-01-
17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Placa de aquecimento 51A

A) 51A

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizagdo e manutencao: PEQ.01.1 Agitadores, placas e mantas.
F) NA

F1) NA

F2) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Equipamento limpo - OK

11) NA

208
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragéo,
verificacao e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragdo,
verificacao e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragao, verificacdo e manutencao?
F) Registos relativos a utilizacao.

G) Registos relativos a calibragao.

G1) Existe etiqueta relativa a calibragao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a verificacao.

H1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) Registos relativos a manutencao.

11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operagdes de utilizagao, calibragao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Hotte 44A

A) 44A

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, verificacao e manutencao: PEQ.33.1 Hottes, camaras de fluxo laminar e anemémetro.
F) NA

G) NA

G1) NA

G2) NA.

H) 1Q.08.1 Verificacdo da velocidade do ar - Hottes e cdmaras de fluxo laminar- verificacdo realizada no dia 2020-01-08.
H1) NA

H2) 1Q.08.1 - impresso validado em 2017-06-21.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigréometro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagdo, calibracao, verificacdo e manutencdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

-2020-02-19 (manha): temperatura de 20,6°C e humidade 34%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificacdo do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificagao de calibragées externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Proxima verificagdo: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigréometro 11J (SPA

A) 11J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracao, verificagdo e manutencdo: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-02-17 (manha): temperatura de 18,2°C e humidade 72%;

- 2020-02-17 (tarde): temperatura de 20,5°C e humidade 48%;

G) Termohigrometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.® CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) NA.

G2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacdo de calibragdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2019-01. Préxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.
J) Sim.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a ribrica?

A2) Solugoes (1Q.210).

A2.1) Data de preparagado da solucao.

A2.2) Data de validade da solugdo.

A2.3) Analista responsavel pela preparacéo.
A2.4) A etiqueta estd atualizada?

A3) A solucdo é padronizada?

A3.1) Os registos estao atualizados?

A3.1) Data de padronizagao.

A3.2) Data de validade da padronizagéo.
A3.3) Analista responsavel pela padronizag&o.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padrdes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacao da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Ribrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (IQ.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de
nao existirem, estao pedidos no impresso 1Q.139
Pedido dos certificados de lote em falta?

A1) Etanol absoluto (D9)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.2 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.
Abertura: 2020-02-18

Validade: 2024-12-09

Analista: Mafalda

B) Lote n.° 19L114014. Nao foi verificado o certificado de lote. Contudo, verificado o impresso 1Q.139.0 Pedido dos certificados de lote em falta constatou-se que foi registado o |1274/Q/Jul202

pedido do certificado de lote em 2020-02-11 pela iris Oliveira.

A2) Solucdo de etanol a 80% (v/v)

A2.1) Nao foi evidenciada a data de preparacéo da solugao.

A2.2) Nao foi evidenciada a validade da solucao.

A2.3) Nao foi evidenciada a rubrica da analista responsavel pela preparacao.
A2.4) Nao foi evidenciada a etiqueta da solucéo.

0

Validacdo do método

A) Existe procedimento relativo a validagao do
método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)?

B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

A) N.° da amostra.

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado
para os calculos.

C) N.° do boletim analitico.

A) Amostra n.° 2020/002842
B) Lista de trabalho n° 2020/001185
C) Boletim analitico n.° 5782/EGI/20
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Lista de trabalho ou impresso:

A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?

B) E garantida a rastreabilidade (método, data,
analista, equipamentos)?

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Séo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

A) Nao.

B) Sim, verificada a lista de trabalho n° 2020/001185 (2020-01-14).

Aquando da criagao de um impresso para este ensaio devera ser rastreada a placa de aquecimento.
C) NA.

D) NA.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcricao dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, "0 leite nao coagula”.
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Recursos humanos (PGQ.01):

A documentacao dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formacao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitagoes.

A5) Curriculum vitee (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacao em acoes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formacao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-11-05

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-15.

A6) - PGL.06 Gestao de reagentes e de solugdes, em 2019-01-17.

- PEQ.12 Potenciometro, em 2019-01-24.

- Seguranga no laboratorio: boas praticas e Dress Code, em 2019-05-21.

- Acao de formagao/sensibilizagao: Acordo de confidencialidade e normas de ética, Codigo de conduta, Politica da Qualidade, Objetivos da Qualidade, Customer Excellence
Project: os 7+1 compromissos/pilares do Servico ao Cliente, Erros de Transcricao, em 2019-10-31.

A7) Sim, renovado em 2019-10-31.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Nao, competéncia adquirida antes de junho de 2012.

PGQ.01: "Nota 1: As datas de validacdo de competéncias anteriores a atualizagdo do impresso 1Q.26 Lista de competéncias (Junho de 2012), ndo sao possiveis de registar. Todas
as competéncias validadas numa data posterior a Junho de 2012 séo registadas.”

Manutenc¢do de competéncias:

A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparagao interlaboratorial (ECI's)
ou amostras cegas?

B) As ndao conformidades geradas por ECI ou
amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

A) Nao aplicavel, de acordo com pesquisa efetuada no EPTIS em 2019-12-05.
B) NA

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel
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MERIEUX

NutriSciences

Controlo documental:
Procedimento interno

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) Existe em suporte papel? Revisdo?

C) Esta devidamente controlado?

RELATORIO AUDITORIA TECNICA - QUIMICA

Método: NP 3441 Carnes e produtos carneos. Medi¢do do

pH. Método de referéncia

Data da auditoria: 2020-03-11

Auditor(a): Liliana Silva e Mariana Patoilo

Data da elaboragdo do relatorio: 2020-03-12

Controlo documental:

Norma:

A) Existe em suporte eletronico? Revisao?
B) A revisdo utilizada esta em vigor?

C) Esta devidamente controlada?

A) Sim. NP 3441:2008 Carnes e produtos carneos. Medicdo do pH. Método de referéncia.
B) Sim. NP 3441:2008 Carnes e produtos carneos. Medicao do pH. Método de referéncia.
C) Sim, controlado no impresso 1Q.148.1 - indice - Pasta 1. Normas - Todas as matrizes (2019-07-02).

Controlo documental:

A) O analista tem uma copia do procedimento
interno/norma?

B) A cépia utilizada corresponde ao método em
vigor?

C) A copia esta devidamente
controlada/registada no impresso 1Q.11
Fotocopias de documentos originais ?

A) Sim.
B) Sim, NP 3441:2008 Carnes e produtos carneos. Medicao do pH. Método de referéncia.

C) Sim. Verificado no 1Q.11.6 Fotocopias de documentos originais, copia controlada em 2016-12-02, pela Liliana.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):
A) N.° da amostra.

Amostra n.° 2938289
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Preparacdo da amostra

- No dia da auditoria presencial:

A) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacao? Ambiente, refrigeracdo ou
congelacao?

B) A preparagao foi realizada de acordo com o
definido no procedimento PAFQ.044 Métodos de
preparacao das amostras para analise? O
procedimento necessita de ser atualizado?

C) A metodologia de preparagéo definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

D) A preparagéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269 Registo da preparacao de
amostras - SPA - Quimica?

E) Foi utilizado um banho na prepracao da
amostra? Qual?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

Preparacdo da amostra

- Dia diferente do da auditoria presencial:

A) A preparacéo foi devidamente rastreada no
impresso 1Q.269?

B) Foi utilizado um banho na preparacao da
amostra? Qual?

C) Temperatura de acondicionamente da amostra
antes da preparacdo? Ambiente, refrigeracéo ou
congelacao?

D) A metodologia para a preparagdo deste tipo
de amostra encontra-se definida no
procedimento PAFQ.044? O procedimento
necessita de ser atualizado?

E) A metodologia de preparacao definida no
procedimento PAFQ.044 esta de acordo com a
metodologia definida na norma ou procedimento
interno? O procedimento necessita de ser
atualizado?

F) A amostra depois de preparada foi guardada
no frigorifico? Qual?

A) A preparacao da amostra foi registada no 1Q.269.2 Registo de preparacao de amostras - SPA - Quimica. Preparada no dia 2020-03-10 pela Cristina.
B) Nao.

C) Refrigeracao.

D) Sim. Nao.

E) Sim. Nao.

F) Sim, a amostra foi guardada no frigorifico 152F.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) O procedimento interno/norma foi seguido
pelo analista?

B) O procedimento necessita de ser atualizado?

A) Sim.
B) NA.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

A) Existem impressos associados ao método?

B) O impresso necessita de ser atualizado?

C) Se existem impressos com calculos
automaticos, estes estdao devidamente validados?

A) Sim, impresso 1Q.305.1 Determinagao de pH FQ.
B) Nao
C) Sim, impresso 1Q.305.1 validado em 2018-02-08.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Métodos que envolvem curvas de calibragao:
A) A curva de calibracdo cumpre com os critérios
de aceitacdo definidos no procedimento PCQ.04
Controlo da Qualidade?

- O coeficiente de correlacao tenha, no minimo,
dois noves (9) seguidos de um cinco (5).

- A sua representacao grafica seja uma reta.

- O seu declive esteja dentro dos limites da
respetiva carta de controlo.

B) Foi cumprida a sequéncia de andlise e os
respetivos critérios de aceitacao como definido
no procedimento PCQ.04?

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) Qual o DPCS utilizado?

B) Data de preparacao e analista?

C) A data de validade definida est4 de acordo
com o definido no SOP-008 DPCS Chemistry?
D) Os registos estao atualizados?

A) Salsicha (PR1203-NOV19)

B) Preparado em 2020-02-13 pela Susana.

C) NA.

D) Sim, verificado o impresso 1Q.213.0 Controlo da preparagao/validade DPCS.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):
- Condi¢des ambientais dos espacgos utilizados A)Termohigrémetro 11W: Sala de pesagens FQ
no laboratério (incluir SPA): X |Termohigrometro 11AA: Laboratério de FQ
A) Quais os equipamentos utilizados para Termahigrémetro 11): SPA
monitorizar a temperatura e humidade?
Auditoria presencial (amostra Frigorifico 152F

. . . . A) 152F
analisada no dia da auditoria): B) Sim
- Temperaturas (inclui equipamentos SPA): C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
A) Equipamento utilizado? D) Sim.
B) Existe etiqueta de identificacio? E) Utilizacao e manutencao: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificagao: PCE.08.4 Medicao e monitorizagao das temperaturas.

X . S X F) NA

C) O registo do equipamento esta atualizado no F1) NA
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos? F2) NA
D) E utilizado o equipamento adequado? G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), constatou-se que os registos se encontram atualizados.
E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a G1) NA
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao? G2) NA ,

: . s . = H) Verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencéo de equipamento, os registos encontram-se atualizados - Ultima manutencao em 2020-03-01 (quinzenal).
F) Registos relativos a calibracao. 1275/Q/Jul202

o } X X H1) NA
F1) Existe etiqueta relativa a calibragcao? Esta 1) Sim. 0
atualizada? 11) Nao.
F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados? Sonda 191AP (associada ao frigorifico 152F)
X : R I A) 191AP
G) Registos relativos a verificacao. B) Sim
G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestdo de equipamentos.
atualizada? D) Sim.
G2) Existem impressos com calculos automaticos? E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacao das temperaturas.
Estio devidamente validados? F) Sonda de referéncia utilizada na verificacao da sonda 191AP: sonda 102F calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado de calibragdo n.° CL-5466TP-19 emitido em 2019-03-15.
. : N ~ Apto em 2019-03-19. Proxima calibragao a 2020-03.
H) Registos relativos a manutencao. F1) NA
F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificagdo de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.
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H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operacdes de utilizagao, calibracao,
verificacdo e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

G) Equipamento verificado a (5+3)°C em 2020-02. Proxima verificagdo: 2021-02,

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificacoes internas - Temperaturas. Impressos 1Q.259.1 e 1Q.260.1 validados
em 2017-01-17.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Frigorifico 152W

A) 152W

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo e manutencao: PEQ.14.2 Frigorificos e congeladores; Verificacao: PCE.08.4 Medicao e monitorizagao das temperaturas.
F) NA

F1) NA

F2) NA

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), constatou-se que os registos se encontram atualizados.

G1) NA

G2) NA

H) Verificado o impresso 1Q.35.1 Manutencéo de equipamento, os registos encontram-se atualizados - Ultima manutencao em 2020-02-12 (mensal).
H1) NA

1) Sim.

11) No.

Sonda 191CC (associada ao frigorifico 152W)

A) 191CC

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacao das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificacdo da sonda 191CC: sonda 102E calibrada pelo EIA em 2019-05-15, certificado de calibragao n.° CL-117658TP-19 emitido em 2019-05-
15. Apto em 2020-06-11. Proxima calibragao a 2020-05.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacdo de calibragdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (3+2)°C em 2019-01. Proxima verificacdo: 2020-01,

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impressos 1Q.259.1 e 1Q.260.1 validados
em 2017-01-17.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Estufa refrigerada 125

A) 125

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo e manutencdo: PEQ.13.1 Estufas; Verificagdo: PCE.08.4 Medicao e monitorizacao das temperaturas.

F) Calibrado pelo EIA em 2019-03-06, certificado de calibragdo n.° ES-4423TP-19 emitido em 2019-03-19. Apto em 2019-03-19. Proxima calibragdo a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacdo do EMA.
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F2) Sim, impresso 1Q.113.1-A Verificagdo de calibracdes externas - A. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.112.5 Carta de controlo (B), constatou-se que nao foram efetuados registos desde o dia 5 de fevereiro de 2020.
G1) NA

G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Sonda 86BN (associada & estufa 125)

A) 86BN

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) PCE.08.4 Medicao e monitorizacdo das temperaturas.

F) Sonda de referéncia utilizada na verificacao da sonda 86BN: sonda 110G calibrada pelo EIA em 2019-05-15, certificado de calibragdo n.° CL-11736TP-19 emitido em 2019-05-15.
Apto em 2019-05-20. Proxima calibragao a 2020-05.

F1) NA

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-D Verificacao de calibracdes externa - D. Impresso validado em 2009-03-30.

G) Equipamento verificado a (20+1)°C em 2019-06. Proxima verificagao: 2020-06.

G1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

G2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.2 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Impresso 1Q.259.1 validado em 2017-01-
17 e 1Q.260.2 validado em 2019-11-21.

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Volumes (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibracao, verificacao e manutencao?
F) Registos relativos a calibracao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdao devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutengéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

1) As operagoes de utilizacao, calibragéo,
verificacao e manutencdo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?
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Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Massas (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacao?

C) O registo do equipamento esta atualizado no
impresso 1Q.10 Gestdo de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizagdo, calibragdo, verificagdo e manutengao?
F) Registos relativos a calibragao.

F1) Existe etiqueta relativa a calibracao? Esta
atualizada?

F2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

G) Registos relativos a verificagao.

G1) Existe etiqueta relativa a verificagao? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

H) Registos relativos a manutencéo.

H1) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) As operagoes de utilizagao, calibracao,
verificacdo e manutencao sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

11) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

Balanca 38A

A) 38A

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.

E) Utilizacéo, calibragdo, verificacdo e manutengdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-07, certificado n.® CL-4405MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibragao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacdo de calibracdes externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balancas - Diario_Avaliacéo do dia 11 de marco de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Balanca 2H

A) 2H

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragao, verificacdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-03-06, certificado n.° CL-4420MS-19 emitido em 2019-03-13. Apto em 2019-03-19. Proxima calibragao a 2020-03.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagdo do EMA.

F2) Sim, impresso 1Q.113.1-B Verificacao de calibracées externas - B. Validado em 2009-03-30.

G) Verificado o impresso 1Q.199.2B Verificacao Interna de Balancas - Diario_Avaliacdo do dia 11 de marco de 2020 - Registos atualizados.
G1) NA

G2) Sim, impresso 1Q.199.2B Verificagao Interna de Balancas - Diario. Validado em 2016-02-23.

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 183 (1g)

A) 183

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacéo, calibragao, verificacdo e manutengdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.

F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26187MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Proxima calibragao a 2020-10.

F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.
F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.
G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) No.

Massa 76 (10g)
A) 76
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B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacédo, calibragao, verificagdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26188MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragao a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao

Massa 75 (100g)

A) 75.

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacdo, calibragao, verificagdo e manutencao: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26189MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibragdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibracao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 68 (500g)

A) 68

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracao, verificagao e manutencado: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-10-14, certificado n.° CL-26186MS-19 emitido em 2019-10-14. Apto em 2019-10-22. Préxima calibracdo a 2020-10.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Massa 135 (5mg)

A) 135

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.
D) Sim.
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E) Utilizagdo, calibracéo, verificacdo e manutencdo: PEQ.36.2 Instrumentos de Pesagem.
F) Calibrada pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11761MS-19 emitido em 2019-05-10. Apto em 2019-05-20. Proxima calibragao a 2020-05.
F1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

F2) Nao, a analise do certificado de calibragao é feita no proprio certificado.

G) NA

G1) NA

G2) NA

H) Equipamento limpo - OK.

H1) NA.

1) Sim.

11) Nao.

Auditoria presencial (amostra
analisada no dia da auditoria):

- Outros (inclui equipamentos SPA):

A) Equipamento utilizado.

B) Existe etiqueta de identificacdo?

C) O registo do equipamento est4 atualizado no
impresso 1Q.10 Gestao de equipamentos?

D) E utilizado o equipamento adequado?

E) Qual(is) o(s) procedimento(s) relativo(s) a
utilizacdo, calibragao, verificagao e manutencao?
F) Registos relativos a utilizagéo.

G) Registos relativos a calibragéo.

G1) Existe etiqueta relativa a calibracdo? Esta
atualizada?

G2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estao devidamente validados?

H) Registos relativos a verificacao.

H1) Existe etiqueta relativa a verificacao? Esta
atualizada?

H2) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

1) Registos relativos a manuteng&o.

Potenciometro 24E

A) 24E

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao e manutengao: PEQ.12.6 Potenciometro.

F) NA

G) Calibrado pelo SOQUILAB em 2019-09-18, certificado n.° 19.09.1011 emitido em 2019-09-18. Apto em 2019-10-03. Proxima calibragao a 2020-09.
G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.
G2) NA

H) NA

H1) NA

1) Sim.

11) Nao.

Elétrodo 159BH

A) 159BH

B) Sim

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao e manutencao: PEQ.12.6 Potenciometro.

F) NA

G) Sonda de referéncia utilizada na verificagao do elétrodo 159BH: sonda 110G calibrada pelo EIA em 2019-05-15, certificado de calibragao n.° CL-11763TP-19 emitido em 2019-05-
15. Apto em 2019-05-20. Proxima calibracao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagdo do EMA.
G2) NA

H) NA
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11) Existem impressos com calculos automaticos?
Estdo devidamente validados?

J) As operacdes de utilizacdo, calibracao,
verificagdo e manutencédo sao efetuadas de
acordo com o(s) procedimento(s) em vigor?

J1) Algum procedimento necessita de ser
atualizado?

H1) NA
1) Sim.
11) Néo.

Termohigrometro 11W (Sala de pesagens FQ)

A) 11W

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracgao, verificacdo e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-03-11 (manha): temperatura de 21,4°C e humidade 43%;

-2020-03-11 (tarde): temperatura de 22,1°C e humidade 45%;

G) Termohigréometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11W: termohigréometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.® CL-11762TP-19
emitido em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Préxima calibragao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmagao do EMA.

G2) A aceitagao da calibragéo externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Préxima verificacdo: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagdo interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificacdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

J1) Nao.

Termohigrometro 11AA (Laboratério de FQ)

A) 11AA

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizacao, calibragdo, verificacao e manutencao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.

F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-03-11 (manha): temperatura de 21,1°C e humidade 46%;

- 2020-03-11 (tarde): temperatura de 22,0°C e humidade 49%;

G) Termohigrémetro de referéncia utilizado na verificacdo do termohigrometro 11X: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.° CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragao a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitagao da calibragao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (20+2)°C em 2019-01. Préxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificacao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.
1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Termohigréometro 11J (SPA)

A) 11J

B) Sim.

C) Sim, verificado o impresso 1Q.10.2 Gestao de equipamentos.

D) Sim.

E) Utilizagao, calibracgao, verificacdo e manutengao: PEQ.15.2 Controlo da Temperatura e da Humidade.
F) Foi verificado no impresso 1Q.100.7 Registo de temperatura e humidade:

- 2020-03-10 (manha): temperatura de 18,1°C e humidade 58%;

- 2020-03-10 (tarde): temperatura de 21,6°C e humidade 58%;
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G) Termohigréometro de referéncia utilizado na verificagao do termohigrometro 11J: termohigrometro 57 calibrado pelo EIA em 2019-05-10, certificado n.® CL-11762TP-19 emitido
em 2019-05-10, apto em 2019-05-10. Proxima calibragdo a 2020-05.

G1) Sim, verificado o impresso 1Q.146.3 [etiqueta] Confirmacao do EMA.

G2) A aceitagao da calibracao externa é feita no proprio certificado.

H) Equipamento verificado a (22,5+2,5)°C em 2019-01. Proxima verificagao: 2020-01.

H1) Sim. Verificada a etiqueta 1Q.259.1.

H2) Sim, impressos 1Q.259.1 Verificagao interna - Sondas de temperatura e 1Q.260.1 Registos das verificagdes internas - Temperaturas. Validados em 2017-01-17.

1) NA.

11) NA.

J) Sim.

Auditoria presencial (amostra

analisada no dia da auditoria):

A) Registos de controlo de:

A1) Reagentes

A1.1) 1Q.197.

A1.2) Na embalagem esta registada a data de
abertura, data de validade e a rubrica?

A2) Solugdes (1Q.210).

A2.1) Data de preparacao da solugdo.

A2.2) Data de validade da solucdo.

A2.3) Analista responsavel pela preparagao.
A2.4) A etiqueta esta atualizada?

A3) Asolucao é padronizada?

A3.1) Os registos estdo atualizados?

A3.1) Data de padronizagao.

A3.2) Data de validade da padronizacao.
A3.3) Analista responsavel pela padronizagao.
A3.4) A etiqueta esta atualizada?

A4) Padroes secos e guardados em exsicador
A4.1) Nome

A4.2) Data da realizacdo da secagem

A4.3) Data da validade da secagem

A4.4) Rubrica do analista

A4.5) A etiqueta esta atualizada?

A5) Consumiveis (1Q.198).

B) Existem os certificados de lote? No caso de
nao existirem, estao pedidos no impresso 1Q.139
Pedido dos certificados de lote em falta?

A1) Crisolyt KCI 3M (F261)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a ribrica da analista.
Abertura: 2019-10-31

Validade: 2023-02-28

Analista: Eliana Santos

B) Verificado o certificado de lote n.° 18045.

A1) Cloreto de potassio (C65)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rdbrica da analista.
Abertura: 2019-10-25

Validade: 2023-09-19

Analista: Eliana Santos

B) Verificado o certificado de lote n.° 19A144107.

A1) Tampéao pH 2 (F166)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rlbrica da analista.
Abertura: 2020-01-21

Validade: 2021-10

Analista: Mafalda

B) Verificado o certificado de lote n.° P9L731219L.

A1) Tampao pH 4 (F4)

A1.1) Lote n° Q8F086258F. Nao foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rlbrica da analista.

Abertura: 2020-03-03

Validade: 2020-06

Analista: Eliana Santos

B) Verificado o certificado de lote n° Q8F086258F.

A1) Tampéao pH 7 (F5)

A1.1) Foi evidenciado o controlo no impresso 1Q.197.1 Controlo de reagentes.
A1.2) Foi evidenciada a data de abertura, data de validade e a rdbrica da analista.
Abertura: 2020-02-03

Validade: 2021-06

Analista: Isabel Pontes

B) Verificado o certificado de lote n° P9F570019G.

A1) Solucéo de KCI 0,1 mol/L

A solugao foi preparada no dia da realizacao do ensaio.

1275/Q/Jul202
0
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Validacdo do método
A) Existe procedimento relativo a validacao do

método (VM)? Esta atualizado (<5 anos)? X ;\)) ':lio foi evidenciado o VM. (1) 276/Q/Jul202
B) O procedimento interno esta atualizado com
os dados do VM?
Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):
o A) Amostra n.° 2020/010433
A) N.° da amostra. S
i i . B) Impresso 1Q.305.1 Determinagao de pH - FQ

B) N.° da lista de trabalho ou impresso utilizado C) Boletim analitico n.° 9713EG1/20
para os calculos.
C) N.° do boletim analitico.
Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):
- Lista de trabalho ou impresso:
A) A lista de trabalho tem emendas nao
controladas?
B) E garantida a rastreabilidade (método, data, ) NAV ) ) I o . e

. . 2 X®) B) Verificado o impresso 1Q.305.1 (2020-02-12), constatou-se que nao existe rastreabilidade a balanca utilizada. 1277/Q/ Jul202
analista, equipamentos)? C) Sim, Canned meat (PR1203-NOV18). )

C) Foi realizada uma amostra diaria de controlo
de processo (DPCS) na série de trabalho? Qual?
D) Foram realizados duplicados de acordo com o
definido no procedimento PCQ.04 Controlo da
qualidade ("Séo realizadas em duplicado entre 5
a 10% do total de analises")?

D) Sim foram realizadas 8 amostras, das quais uma foi efetuada em duplicado.

Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Daily Process Control Samples (DPCS):

A) O registo do resultado foi corretamente
efetuado no Zeta?

B) O desvio padrao relativo (rsd) esta de acordo
com o definido no SOP.08? No caso de ser
superior ao definido, a ndo conformidade esta
registada e tratada?

C) As nao conformidades geradas por DPCS fora
de limites/BIAS estdo registadas e tratadas?

A) Sim, verificado o impresso 1Q.106.0 Registo de resultados - ZETA o registo foi efetuado no dia 2020-02-12.
B) NA
C) NA.
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Auditoria vertical (amostra com
ensaio concluido):

- Transcri¢do dos resultados:

A) O resultado final ou as variaveis foram
devidamente transcritas para o sistema
informatico?

A) Sim, 5,84.

Auditoria vertical (amostra com

ensaio concluido):

- Calculos

A) A formula de calculo definida no LIMS ou no
impresso esta de acordo com a definida no
procedimento/norma?

A1) O resultado apresentado no boletim analitico
esta correto?

B) O arredondamento e apresentacao dos
resultados estdo de acordo com o definido no
procedimento/norma?

A) NA
A1) NA
B) Sim, o resultado apresenta-se arredondado as centésimas.

Recursos humanos (PGQ.01):

A documentac&o dos recursos humanos esta
atualizada?

A1) 1Q.24 Plano de formagao inicial.

A2) 1Q.25 Descricao de funcdes.

A3) Ficha de aptidao (médica).

A4) Certificado de habilitacoes.

A5) Curriculum vitae (atualizado de dois em dois
anos).

A6) Certificados de participacdo em acdes de
formacao.

A7) 1Q.59 Acordo de confidencialidade e normas
éticas (renovado anualmente).

A8) 1Q.88 Tomada de conhecimento de
documentos - Novos colaboradores.

A9) 1Q.26 Lista de competéncias.

B) Existem registos da qualificacao inicial? Em
que data foi atribuiida a competéncia a analista
para realizar o ensaio?

A1) Sim, verificado o impresso 1Q.24.2 Plano de formagao inicial.

A2) Sim, verificado o impresso 1Q.25.2 Descricao de fungoes.

A3) Sim, atualizada em 2019-10-24

A4) Sim.

A5) Sim, Gltima atualizagao em 2019-02-19.

A6) - PGL.06 Gestao de reagentes e de solugdes, em 2019-01-17;

- PEQ.12 Potenciémetro, em 2019-01-24;

- Reciclagem de conhecimentos e PEQ.12.6 Potenciometro, 2019-04-12;

- PCQ.04 Controlo da qualidade - Sequéncia de analises nos métodos instrumentais, em 2019-05-06;
- Seguranca no laboratoério: boas praticas e Dress Code, em 2019-05-21;

- Novas revisdes do impresso 1Q.45 e do procedimento PEQ.49, em 2019-07-18;
- Atualizacdo dos PAFQ, em 2019-09-30.

A7) Sim, renovado em 2019-11-04.

A8) Sim, verificado o impresso 1Q.88.0 Tomada de conhecimento de documentos - Novos colaboradores.

A9) Sim, verificado o impresso 1Q.26.0 Lista de competéncias.

B) Sim verificado o impresso 1Q.255.2 Matriz de qualificagao inicial de competéncias - competéncia atribuida em 2019-02-15.
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Manutenc¢do de competéncias:
A) Existem duas participacdes por ano em
ensaios de comparacdo interlaboratorial (ECI's) A) Foi verificado o 1Q.257.1 Matriz de qualificacdo/competéncias - verificada a participacao no eci:
ou amostras cegas? X - 2019-09: LGC_Cured meat - amostra n.° 2019/093799 - Resultado aceitavel;

B) As nao conformidades geradas por ECI ou B) NA

amostras cegas fora de limites estdo registadas e
tratadas?

C - Conforme; NC - Nao conforme; NA - Nao aplicavel




