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RESUMO

A crescente preocupagdo dos consumidores relativamente ao consumo de géneros
alimenticios seguros e séos foca a importancia das analises laboratoriais. Desta forma
surge a necessidade de confianca nos laboratérios que a conseguem pela acreditacao
das suas técnicas. A acreditacdo serve para um laboratério transmitir ao mercado
confianga acrescida, pois este encontra-se organizado segundo principios e praticas de
gestdo e de técnica mais adequados. Este trabalho teve como objetivo principal a
concretizacdo do processo de acreditacdo de metodologias analiticas na area da quimica
alimentar, pela Norma NP EN ISO 17025:2005, levando a extensdo do ambito de
acreditacao do Laboratério Globalab a esta area técnica.

Os métodos a acreditar foram a determinacédo do teor em Cinza, do teor de Humidade, do
teor de Lipidos e ainda do teor de Proteina Bruta em Géneros Alimenticios. Este
processo engloba a selecdo e implementacdo dos métodos, a sua validacdo pelo estudo
da exatidao (Materiais de Referéncia e Ensaios Interlaboratoriais), avaliacdo da preciséo,
recorrendo a duplicados e ou padrdes de controlo e avaliacdo da incerteza. Por fim

realiza-se a Auditoria Interna as técnicas analiticas.

Através deste trabalho foi possivel verificar que todos os métodos foram corretamente
implementados, sendo exatos e precisos. Da realizacdo da Auditoria Interna com um
auditor externo ao laboratério foram levantadas trés constatacdes: uma nao-
conformidade menor e duas oportunidades de melhoria. Face as constatacbes
levantadas o Globalab elaborou o respetivo Plano de Acdes Corretivas (PAC) onde sdo

determinadas as causas das constatacfes e respetivas correcdes e acbes corretivas.

Com este relatorio conclui-se que o laboratorio esta preparado para a realizagdo da

Auditoria Externa realizada por auditores do Instituto Portugués da Acreditagdo (IPAC).

Palavras-chave: Acreditagdo; Técnicas laboratoriais; Cinza; Humidade; Lipidos e Proteina
Bruta.
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ABSTRACT

Consumers concern about safe and healthy food highlights the importance of laboratory
analysis. Thus, the need to trust in the laboratories is achieved by the accreditation of
their techniques. Accreditation aims at increasing confidence in the laboratory as it is
organized according to the most appropriate principles and practices of management and
techniques. The main purpose of this study was to complete the accreditation process of
analytical methodologies in the food chemistry field, by the European Standard NP EN
ISO 17025:2005, leading to the extension of the accreditation scope of the Laboratory
Globalab to this technical area.

The methods of accreditation are the Ash, Moisture, Lipids and Protein determination in
foodstuffs. This process involves selecting and implementing the methods, their validation
by studying their exactitude (Reference Materials and Interlaboratory Tests), by assessing
their precision through duplicate or control standards and by assessing uncertainty.

Finally, the Internal Audit to those analytical techniques is performed.

This study shows that all methods were correctly implemented being exact and precise.
Internal audit with an external auditor to the laboratory presented three findings: a minor
non-conformity and two opportunities for improvement. Considering the findings, Globalab
prepared the Corrective Action Plan (CAP) in which the causes of findings are determined

and corrections and corrective actions are drawn up.

This report concludes that the laboratory is prepared for the External Audit carried out by

auditors of the Portuguese Institute of Accreditation (PIAC).

Key Words: Accreditation; laboratory analysis; Ash, Moisture; Lipids and Protein.
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OBJETIVOS

A livre circulagdo de géneros alimenticios seguros e sdos constitui um aspeto essencial
do mercado interno e contribui significativamente para a salde e o bem-estar dos
cidaddos e para 0s seus interesses sociais e econdémicos. De forma a garantir a
seguranca alimentar e a aumentar a confianca dos consumidores, importa assegurar uma
informacgdo adequada sobre os alimentos que consomem. Os consumidores podem ser
influenciados nas suas escolhas por consideracbes de saude, econémicas, ambientais,

sociais e éticas, entre outras.

E entdo de salientar a importancia das anélises laboratoriais feitas aos géneros
alimenticios pelos fabricantes. Desta forma surge a necessidade de confiangca nos

laboratérios que a conseguem pela acreditacdo das suas técnicas.

Com a realizacdo deste trabalho pretende-se descrever o processo de acreditacdo, bem
como as suas vantagens e dificuldades, sendo o principal objetivo a concretizacdo do
processo de acreditacdo de metodologias analiticas na area da quimica alimentar, pela
Norma NP EN ISO 17025:2005, levando a extensdo do ambito de acreditacdo do

Laboratorio a esta area técnica.

Este processo engloba a selecdo e implementacdo dos métodos, a sua validagdo pelo
estudo da exatiddo, avaliacdo da precisdo e da incerteza e a realizacdo da Auditoria
Interna das técnicas analiticas. Os métodos a acreditar sdo a determinacdo do teor em
Cinza, do teor de Humidade, do teor de Lipidos e ainda do teor de Proteina Bruta em

Géneros Alimenticios.






CAPITULO 1 — INTRODUCAO

1.1. GLOBALAB - Ensaios Quimicos e Microbiolégicos, SA

O Globalab teve o seu inicio a 22 de Abril de 2004, tendo como principal objetivo as
Anélises Microbioldgicas e Fisico-Quimicas de Aguas, Alimentos e Ambiente [1].

Este laboratério garante apoio qualificado e personalizado a medida das necessidades de
cada cliente, estabelecendo-se uma parceria Unica no mercado.
O trabalho realizado caracteriza-se por um excelente servico pautado pelo rigor,

idoneidade e cumprimento de prazos acima do expectavel para o mercado.

Numa aposta clara na qualidade, o Globalab adotou os requisitos da norma NP EN
ISO/IEC 17025, tanto ao nivel das instalagcbes como no que respeita aos procedimentos
técnicos e de controlo de qualidade interno e externo. Esta opcao visa oferecer a maxima
garantia nos resultados emitidos.

O Laboratério é Acreditado para as seguintes matrizes: Aguas de Consumo, Aguas
Residuais, Efluentes Gasosos, Alimentos, Controlo Higio-sanitario de Superficies e
Superficies de Carcacas.

Salienta-se ainda a obtencdo da acreditacdo para a Colheita e ensaio na matriz

Superficies (zaragatoas/placa de contacto/superficies de carcaca).

De seguida, apresentam-se as principais areas de atividade dos clientes do laboratério:
e Entidades Gestoras de Sistemas Multimunicipais
e Entidades Gestoras de Municipios
¢ Institutos publicos
e Ramo Hoteleiro
¢ Piscinas Municipais e privadas
e Health clubs
¢ Clinicas privadas
e Industria, Comércio e Distribuicdo Alimentar
e Laboratorios de Monitorizagdo ambiental
e Empresas prestadoras de servi¢cos na area ambiental
e Empresas de Consultoria em Seguranca Alimentar
e Aterros Sanitarios
e ETAR



e Industria Transformadora
e Empresas certificadoras
e AssociacOes

e Cooperativas

e Particulares

Relativamente ao controlo analitico, as areas de atuagéo do Globalab séo:

Agquas
e Aguas de Piscina;
e Aguas Residuais;
e Aguas Minerais e de Nascente;
e Aguas Termais;
e Aguas para Hemodialise;
e Aguas Subterraneas e Superficiais;
e Aguas Balneares e Aguas para Rega;
e Avaliacdo da potabilidade da agua (Caracterizacdo Quimica e Microbiolégica de

Furos e Pocos).

Area alimentar

O Laboratério tem experiéncia em varias areas das Industria Alimentar, tais como a
Restauracdo, Sector das Carnes (abate, desmancha, transformacado), Panificacéo,
Pastelaria, Pescado, Lacticinios, Distribuicdo e Empresas de Consultoria, estando
preparado para dar cumprimento a legislacdo aplicavel ao sector, incluindo:

e Colheita de amostras em superficies e superficies de carcacas (ensaios

acreditados);
¢ Controlo analitico de produtos alimentares;
e Estudos de validade dos produtos;

e Valores nutricionais e caracterizagao para fins de rotulagem.

Amostras sélidas

Realizacdo de analises para a Caracterizacdo de Lamas e Solos para valorizacdo

agricola e Caracterizacdo de Residuos para deposicdo em aterro sanitario.



Emissdes gasosas

Sendo imposta a obrigatoriedade de caracterizar periodicamente os efluentes gasosos
emitidos através de fontes fixas (chaminés), o Globalab efetua a determinacéo analitica
de metais, determinacdo de NH, e doseamento de HCI .

Ar interior

e Avaliagdo dos parametros ambientais de Qualidade do Ar Interior nos Edificios:
Fungos, Bactérias, Legionella;

e Determinacdo de Metais.

Embalagens

Séo efetuados ensaios sobre embalagens para compatibilidade alimentar:
¢ Ensaios de Migracao Global;
e Ensaios de Migracdo Especifica;

e Controlo Microbiolégico.

Consultoria

Seguindo a legislacdo aplicavel a cada sector de atividade (Producédo, Distribuicdo e
Restauracao), o Departamento de Consultoria do Globalab acuta na implementacéo de
Sistemas de Gestdo da Seguranca Alimentar (HACCP) e da apoio técnico a diversas

empresas consultoras da Industria Alimentar em Portugal.

1.2. O Sistema Portugués da Qualidade e a Acreditacao

1.2.1 O Sistema Portugués da Qualidade (SPQ)

Com a crescente consciencializacdo dos direitos dos consumidores e utentes, as
organizacdes e a populagéo no geral procuram Qualidade.
A Qualidade é o conjunto de atributos e caracteristicas de uma entidade ou produto que

determinam a sua aptiddo para satisfazer necessidades e expectativas da sociedade [2].



Esta questdo evidenciou-se com a entrada de Portugal na Comunidade Europeia, devido

as implicagbes do mercado interno.

Surge entdo, em 1983, o Sistema Nacional de Gestdo da Qualidade (SNGQ), tendo
demonstrado uma adequada capacidade de ajustamento a significativa evolucao
verificada nos dominios da qualidade a nivel internacional e, sobretudo, europeu. Da sua
evolucdo surge dez anos mais tarde o SPQ sendo este coordenado pelo Instituto
Portugués da Qualidade (IPQ) [3].

O Sistema Portugués da Qualidade € o “conjunto integrado de entidades e organizacdes
inter-relacionadas que, seguindo principios, regras e procedimentos aceites
internacionalmente, congrega esforcos para a dinamizacdo da qualidade em Portugal e
assegura a coordenacao dos trés subsistemas — da normalizacdo, da metrologia e da

qualificagdo” [3].

O subsistema da normalizacdo — é gerido pelo IPQ, enquanto Organismo Nacional de
Normalizagdo (ONN), e enquadra as atividades de elaboragdo de normas e outros
documentos de caracter normativo de a&mbito nacional, europeu e internacional;

O subsistema da metrologia — garante o rigor e a exatiddo das medicOes realizadas,
assegurando a sua comparabilidade e rastreabilidade, a nivel nacional e internacional, e
a realizacdo, manutencao e desenvolvimento dos padrdes das unidades de medida;

O subsistema da qualificacdo — enquadra as atividades da acreditacdo, da certificacdo e
outras de reconhecimento de competéncias e de avaliacdo da conformidade, no ambito
do SPQ [4].

1.2.2 A Acreditacédo

Entende-se por Certificacdo o “procedimento através do qual uma terceira parte
acreditada d4 uma garantia escrita de que um produto, processo, Servigo ou sistema esta
em conformidade com requisitos especificados” [5].

Por sua vez, a Acreditacdo é o “procedimento através do qual o Organismo Nacional de
Acreditacdo (ONA), reconhece, formalmente, que uma entidade €& competente
tecnicamente para efetuar uma determinada funcdo especifica de avaliagdo da
conformidade, de acordo com normas internacionais, europeias ou nacionais, baseando-
se, complementarmente, nas orientagbes emitidas pelos organismos internacionais de

acreditacdo de que Portugal faca parte” [5]. Em Portugal, o IPAC (Instituto Portugués da



Acreditacdo), foi designado como o Unico ONA conforme disposto no Decreto-lei n.°
23/2011, de 11 de Fevereiro.

A avaliacdo da conformidade consiste na realizacdo de ensaios, calibracbes, inspecdes e
certificacbes que visam demonstrar que um determinado bem, produto, processo ou
servico cumpre com os requisitos que lhe sdo aplicaveis. No que respeita a seguranca de
um determinado produto ou servigo, a avaliacdo da conformidade pode ser legalmente
exigida, como também pode ser uma exigéncia contratual ou ainda uma garantia que um

dado produto ou servi¢o se adequa ao uso pretendido [6].

De salientar que a acreditacdo se distingue da certificacdo relativamente aos critérios e
metodologias utilizadas, assim como por haver apenas uma entidade acreditadora, a qual
efetua a regulacéo dos organismos de certificacao.

A acreditacdo serve para um laboratério transmitir ao mercado confianga acrescida, pois
este encontra-se organizado segundo principios e praticas de gestao e de técnica mais
adequados. De forma a atenuar a barreira virtual existente no comércio internacional, a
acreditacdo permite ainda que o resultado analitico emitido por um laboratério acreditado

seja valido noutro pais que adote o0 mesmo Sistema da Qualidade [7].

O processo de acreditacdo de um laboratério divide-se em trés fazes: analise da

candidatura, a avaliacdo e a decisao.

A primeira fase inicia-se pela apresentacdo de uma candidatura junto ao IPAC. De
seguida este organismo reconhece que o0 processo de candidatura estd completo e
nomeia a Equipa Avaliadora que acompanha o processo.

Na segunda fase é feita uma analise da documentacédo técnica, podera ser realizada uma
visita técnica prévia e é agendada e realizada uma auditoria. Deste processo resulta um
relatério onde sdo identificadas as constatacdes observadas, entre outros pareceres.
Perante este relatério o laboratério pode ter que desenvolver corregcbes e agdes
corretivas perante as constatacdes levantadas.

Na terceira fase o IPAC analisa o plano de acgdes corretivas e, se 0 parecer for positivo,
emite o certificado de acreditagéo.

Apos o laboratério ser reconhecido com a marca da acreditagdo é desencadeado um

ciclo de auditorias de acompanhamento e renovacéo [6,7].



A norma de referéncia para a acreditacdo de laboratorios de ensaio e calibragdo, a NP
EN ISO/IEC 17025:2005, define os requisitos que uma entidade deve cumprir para obter
0 reconhecimento de competéncia do organismo avaliador. Apesar da norma ser um
documento genérico, alguns requisitos devem ser interpretados de acordo com o ambito
do laboratorio.

Associadas a acreditacdo, existem algumas vantagens e dificuldades. As vantagens sao

[71:

- Organizacionais: imposicdo de uma disciplina no trabalho de gestdo acompanhada de

uma constante revisdo do Sistema da Qualidade, o que leva a uma organizagdo mais
sustentavel, ao aumento da seguranca dos colaboradores e ainda a confianca de
potenciais clientes;

- Técnicas: disposicdo de pessoal competente, instalacbes e equipamentos adequados,
utilizacdo de métodos validados para realizac6es de ensaios e/ou calibracbes, constante
revisdo dos procedimentos operacionais e capacidade de comprovar a qualidade dos
resultados documentando todo o trabalho operacional.

- Eticas: imparcialidade no processo de obtencdo de resultados e garantia de
confidencialidade dos resultados;

- de Mercado: imagem de qualidade e capacidade de resposta a um mercado mais

exigente.

Denominam-se de “dificuldades” e nao “desvantagens” pois sdo condi¢des inerentes ao
processo de acreditacdo e podem ser apontadas trés dificuldades principais que sao
comuns aos varios tipos de laboratdrios associadas a implementacdo de um Sistema da
Qualidade [7]:

- Esforco financeiro: recurso a pessoal de qualificacdo adequada, planos de formacéao

continua, auditorias, ensaios interlaboratoriais, instalagées, controlo ambiental, recurso a
materiais certificados, padrdes de controlo, duplicados e outras formas de controlo da
gualidade;

- Volume documental;

- Rotina de trabalho exigente.




1.3. Implementagao da norma NP EN ISO/IEC 17025

Os organismos de acreditacao que reconhecam a competéncia de laboratérios deverao
recorrer a norma NP EN ISO /IEC 17025 como base para a acreditacao.

1.3.1 Anorma NP EN ISO/IEC 17025 e o caso do Globalab

A Norma NP EN ISO/IEC 17025 especifica os requisitos gerais de competéncia para
realizar ensaios e/ou calibragfes, incluindo amostragem. Estes requisitos gerais sdo
divididos em dois grupos: Requisitos de Gestdo e Requisitos Técnicos. Abrange 0s
ensaios e as calibragbes realizadas segundo métodos normalizados, métodos nédo
normalizados e métodos desenvolvidos pelo proprio laboratério. E aplicavel a qualquer
laboratério, independentemente do nimero de pessoas ou da extensdo do ambito da
atividade [8,9,20].

1.3.1.1 Requisitos de Gestao

Os requisitos de Gestado subdividem-se em quinze pontos:

1.3.1.1.1 Organizacgéo

O laboratério deve comprovar a sua existéncia legal, provar que é uma entidade com
personalidade juridica prépria e cumprir 0s requisitos legais e regulamentares existentes
no ambito da sua atividade. Devera também identificar as instalacbes permanentes e
moveis afetas as suas atividades acreditadas.

O Globalab exerce vérias atividades constantes do seu objeto social e, nas atividades
gue possam gerar conflitos de interesse, sédo criados mecanismos que salvaguardam
situacdes comprometedoras da imparcialidade e independéncia.

O pessoal afeto ao laboratério deve trabalhar de uma forma integra e isenta de pressdes
internas ou externas, mesmo quando desempenham varias fungdes. A contratagdo do
pessoal deve cumprir com todos os tramites legais. No Globalab os colaboradores estéo
livres de pressfes externas e/ou internas, pois:

- as amostras sao todas codificadas desde que entram no laboratério

- 0s seus contratos de trabalho sdo independentes do nimero e resultados dos ensaios

efetuados bem como dos resultados do Controlo de Qualidade Interno e Externo.



- 0s objetivos tracados para cada um séo definidos de forma a prevenir qualquer presséo
sobre o pessoal e a qualidade dos resultados emitidos.

- 0s colaboradores assinam declara¢des nas quais se comprometem a trabalhar de forma
imparcial e idonea.

A entrada de pessoal novo no Globalab, mesmo que temporariamente, é concomitante
com a assinatura de uma declaracdo de compromisso de confidencialidade e sigilo
profissional, isencdo e imparcialidade em todas as tarefas que desempenham. O sigilo
profissional abrange o trabalho subcontratado uma vez que as amostras que saem do

Laboratério para subcontratacdo de parametros tém apenas a codificacdo do Globalab.

1.3.1.1.2 Sistema de Gestdo

Neste ponto pretende-se que o laboratério descreva a estrutura organizacional do seu
sistema de gestdo de forma a garantir uma maior e melhor sistematizacéo interna, uma
maior disciplina de processos e consequentemente garantir a qualidade na prestacéo de
servigos. As politicas e procedimentos integrantes do SG devem ser comunicados,
compreendidos e implementados por todos os colaboradores. Assim o SG é escrito de
uma forma acessivel e compreensivel por todos.

A implementacdo do SG diminui variacdes na prestacao de servicos com menores custos
em falhas e reclamac¢des. O seu cumprimento da uma maior transparéncia nas decisoes,
maior confianca para a gestao, para os colaboradores e para os clientes. Com tudo isto, o
laborat6rio consegue uma maior credibilidade externa e a satisfacdo dos clientes.

O SG deve ser revisto no sentido de averiguar a sua aplicabilidade e eficiéncia e
introduzir as alteracdes ou melhorias necessarias.

No caso do Globalab existe um Manual da Qualidade (MQ) que inclui todos os
procedimentos e processos em vigor e todos 0s objetivos a que este se propde seundo o
estipulado pela Politica de Qualidade (PQ). O MQ é complementado com dois tipos de
procedimentos escritos:

Procedimentos Gerais da Qualidade (PG): descrevem processos no ambito da gestédo do
Globalab.

Procedimentos Operacionais (PO): documentos técnicos que se designam de POM,
guando dizem respeito a atividade desenrolada no Departamento de Microbiologia e
POQ, quando descrevem atividades do Departamento Fisico-quimico. Existem também

Instrugdes de trabalho (ITs) para as atividades normalizadas.
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Todas as pessoas afetas ao Globalab estdo implicadas no SG. Exercem as suas funcgdes

de acordo com o estipulado no MQ e procedimentos que lhe estdo diretamente
relacionados.

Existe um organigrama que traduz a organizacéo da entidade:

Orgao de Gestao

Orgao de Gestao por Procuracao
OGP

Responsavel da Qualidade
RQ

Laboratorio Departamento Departamento de Consultoria,
Administrativo-Financeiro Formagio, Auditorias

Direccao Técnica

Tecnico
Administrativo-Financeira

| |

Departamento Departamento Departamento de
Microbiologia Fisico-quimico Amostragem
RDM RDQ RDA

Técnicos Analistas Técnicos Analistas Técnicos Analistas

Figura 1.1 — Organigrama do Globalab [10].

O Responsavel da Qualidade (RQ) devera ter acesso direto a gestdo de topo onde sdo
tomadas todas as decisfes.

1.3.1.1.3 Controlo de Documentos

No Globalab o SG é suportado por um sistema documental interno hierarquizado da
seguinte forma:
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Documentacdo externa

Manual da Qualidade

Politica da Qualidade
Procedimentos Gerais
Procedimentos Operacionais

Instrugdes de Trabalho

Impressos

Documentacio externa

Figura 1.2 — Pirdmide da documentac¢éo do SG [10].

Neste ponto, o laboratério deve salvaguardar que tem mecanismos para controlar os
documentos que integram o SG produzidos interna e externamente. No caso do
Globalab, todos os documentos séo revistos e aprovados antes da sua emissao e sempre
gue ha uma alteracdo aos documentos estas sdo devidamente assinaladas. Este
processo € a responsabilidade do RQ e visa assegurar a circulacdo de documentos
validos e atualizados bem como a recolha dos obsoletos.

Os documentos originais obsoletos, devidamente identificados como tal, sdo arquivados e

0 Seu acesso é limitado.

1.3.1.1.4 Analise de Consultas, Propostas e Contratos

A proposta de servigos solicitada deve ser apresentada ao cliente, por escrito, via e-mail
ou fax, de forma inequivoca quanto ao prego, prazos de entrega, condicdes gerais da
proposta, condigBes de colheita da amostra, quando solicitada, método de ensaio e seu
estado de acreditagdo e necessidade de subcontratacao.

Qualquer desvio ao estabelecido contratualmente deve ser devidamente registado, e a
informagéo passada ao cliente. Os ensaios sO serdo retomados apos a aceitacdo do
cliente.

O laboratério deve manter registos dos pedidos de propostas, da proposta e dos

contratos.
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1.3.1.1.5 Subcontratacéo de Ensaios e Calibractes

O cliente deve ser informado por escrito da situacdo de subcontratacdo, aquando da
proposta/ contrato.

O laboratdrio é responsavel, perante o cliente, pelo trabalho efetuado pelo subcontratado,
nomeadamente pelo cumprimento de prazos, uso de métodos acordados ou cumprimento
de requisitos contratuais.

No Globalab, a selecdo do laboratério subcontratado baseia-se na sua competéncia
técnica dando-se preferéncia aos Laboratorios Acreditados pelo referencial normativo NP
EN ISO/IEC 17025 ou que tenham um Sistema da Qualidade baseado neste referencial.
No caso da subcontratacdo de ensaios no ambito da acreditacdo do Globalab,
obrigatoriamente, esta é feita a laboratorios acreditados para 0s mesmos parametros.

O RQ tem uma lista onde constam os Laboratérios subcontratados a que se recorre. Sao

mantidos registo de subcontratacdes.

1.3.1.1.6 Aquisicao de Produtos e Servigos

Apresenta-se como exemplo de produtos relevantes: consumiveis (quando tenham
influencia na qualidade dos ensaios ou calibracdes), padrbes, Materiais de Referéncia
Certificados (MRC), equipamentos de medicdo e ensaio. Apresenta-se como exemplo de
servicos relevantes: subcontratacfes, calibracdes, manutencdes, formacdo, auditorias
internas, comparacdes interlaboratoriais.

O Globalab efetua uma selecéo escrupulosa e criteriosa de materiais e consumiveis, bem
como dos seus fornecedores. Antes da aquisicdo de materiais e consumiveis necessarios
para a realizacdo das suas atividades, o Globalab certifica-se que esses fornecedores
tém capacidade para lhe fornecer o produto ou servigo pretendido. Os fornecedores séo
avaliados e qualificados no sentido de rastrear possiveis falhas ou mais valias que
comprometam ou beneficiem os servigos prestados.

Concomitantemente o controlo da gestdo de stocks funciona no sentido de assegurar a
atividade do Globalab dentro do estipulado pelo SG, evitando sobretudo ruturas de stocks

gue comprometam prazos de entrega e a qualidade dos servicos.

1.3.1.1.7 Servigo ao Cliente

Entende-se como cliente ndo s6 o cliente direto do laboratério mas também o utilizador

final dos resultados emitidos pelo Laboratorio.
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O Globalab tem em conta as necessidades do cliente de forma a satisfazer total e
inequivocamente o seu pedido e possibilitando todo e qualquer esclarecimento
necessario. Para tal o Globalab mantém uma relacdo aberta com os seus clientes
possibilitando a sua presenca nos ensaios por ele requisitados salvaguardando sempre a
confidencialidade e a seguranca de dados relativos a outros clientes.

As amostras a ensaiar sdo pertences do cliente, por isso, qualquer solicitagcdo no sentido
da sua devolucéo é tida em consideracao.

Com base na analise de dados resultantes dos inquéritos de Satisfacdo dos Clientes,
Livro de Reclamacgdes, e do contacto diario com os clientes, o Globalab identifica os
fatores criticos de sucesso/insucesso para a sua satisfacédo.

Estes fatores criticos sdo objeto de planeamento e acompanhamento ao longo do ano.

1.3.1.1.8 Reclamac0bes

O Globalab encara as reclamacgfes dos clientes ou terceiros como oportunidades de
melhoria, assim todas as manifestacfes verbais ou escritas por parte dos clientes sédo
registadas e devidamente tratadas, para que sejam implementadas as Correcdes e as

Acdes Corretivas necessarias.

1.3.1.1.9 Controlo de Trabalho Nao conforme

O Globalab trata o trabalho ndo conforme para que este sirva como garantia da qualidade
dos servicos. Assim, o trabalho ndo conforme é registado referenciando as possiveis
causas. E avaliado se houve ou ndo repercussdes nas amostras ensaiadas até essa
data.

Sempre gue necessario o cliente € notificado e o trabalho reavaliado.

Este registo culmina na implementacéo de Corregfes e Agbes corretivas, sendo avaliada
a sua eficacia.

Estdo estipuladas AcOes Preventivas de forma a evitar a ocorréncia de N&o

conformidades.

1.3.1.1.10 Melhoria Continua

A melhoria continua é encarada como um “estado de espirito” inerente a todas as
atividades realizadas. Nas reunides do sistema séo tragados objetivos mensuraveis com

vista & melhoria continua do trabalho realizado no Globalab. O processo de estabelecer
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objetivos e identificar oportunidades de melhoria € continuo e podera ter por base as
constatagcfes e conclusdes de auditorias, andlise de dados, formacdes, andlises criticas
pela Direcdo ou outros, inquéritos de satisfagéao, etc.

As acdes de melhoria continua tracadas sdo monitorizadas e € feita a sua avaliagdo em
reunides e o resultado obtido comunicado a todos os colaboradores.

1.3.1.1.11 Acdes Corretivas

S&o empreendidas acdes corretivas para eliminar a causa das ndo conformidades de
forma a evitar a sua repeticéo.

A acOes corretivas surgem na sequéncia de ndo conformidades detetadas por qualquer
colaborador . As possiveis causas da ndo conformidade sdo evidenciadas de forma a

sustentar a selecdo da acdo corretiva a adotar. A eficacia destas acbes € avaliada

periodicamente.

1.3.1.1.12 Agdes Preventivas

As acdes preventivas sdo desencadeadas na sequéncia de indicadores que indiciam
potenciais ndo conformidades.

Estes planos de acao de forma a garantir a qualidade dos servigos prestados.

1.3.1.1.13 Controlo de Registos

A documentacdo do Globalab é baseada em principios de normalizacdo de consisténcia
e coeréncia e de facil compreensédo para quem os utiliza.

Estdo definidos os procedimentos para a identificacdo, recolha, indexacdo, acesso,
arquivo, manutencao e eliminagéo de registos técnicos e da qualidade.

A gestdo de documentos segue critérios estritos desde a sua elaboracéo até ao seu
arquivo, assegurando a circulagdo de documentos atualizados e apropriados ao trabalho
a desenrolar.

A documentacdo permite a reconstituicdo de todo o processo desde a amostragem e
requisicdo até a emissdo do Relatorio de Ensaio.

Um registo é inaltervel e a sua integridade e conservacao é assegurada por periodos de
tempos determinados.

A protecdo informética dos documentos é uma prioridade, tornando estes documentos

inviolaveis. A sua conservagao € assegurada por copias de seguranca.

15



1.3.1.1.14 Auditoria Interna

Recomenda-se que o laboratério dedique particular importancia a esta atividade para
detetar e corrigir as deficiéncias, assim como para melhorar continuamente o SG.

O ciclo de auditoria interna deve ser completado em intervalos de 12 meses.

As auditorias internas podem ser feitas por auditores do proprio laboratério ou por
auditores de uma entidade externa, estes devem ser independentes, qualificados e
treinados.

O Globalab tem estabelecidos os requisitos minimos a cumprir para que um auditor

externo possa realizar auditorias internas ao Sistema de Gestao da Qualidade.

1.3.1.1.15 Verificacao pela Gestéo

O SG deve ser revisto anualmente ou sempre que hajam motivos que forcem a revisao.
O propdsito desta revisao € verificar a eficiéncia e a adequacao do SG as necessidades
da sua organizacdo e o que a envolve. Os temas abordados nas reunifes de revisdo do
SG deverem incidir sobre varios pontos que refletem a qualidade dos servicos.

No Globalab o relatério da revisdo é escrito sob a forma de ata, onde consta a avaliacdo
no que toca ao cumprimento da NP EN ISO/IEC 17025. Os resultados da reunido da

Revisdo do SG sao dados a conhecer todos os colaboradores.

1.3.1.2 Requisitos Técnicos

Os requisitos Técnicos subdividem-se em dez pontos:

1.3.1.2.1 Generalidades

Existem muitos fatores que determinam a exatidao e fiabilidade dos ensaios/calibragées
realizados por um laboratério.

A extensdo com que estes fatores contribuem para a incerteza total da medicdo varia
consideravelmente consoante os ensaios e as calibragbes. O laboratorio deve ter em
conta estes fatores no desenvolvimento de métodos e procedimentos de ensaio e
calibracdo, na formagédo e qualificagdo do pessoal e na selecdo e calibracdo do

equipamento utilizado.
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1.3.1.2.2 Pessoal

O Globalab assegura que o0s ensaios sdo realizados por pessoal competente e
qualificado, para isso antes de ter autonomia na realizacdo dos ensaios, 0 pessoal é
supervisionado de forma a receber a formacédo adequada. A pericia do pessoal é avaliada
regularmente e atualizada a matriz de competéncia, que reflete a qualificagdo do pessoal
para todas as atividades/ensaios efetuados. S&o estabelecidas qualificacdes minimas
para o acesso e desempenho de cada tarefa no Laboratério. Toda a documentacédo do
pessoal relativa a sua qualificacao é devidamente guardada e tratada. Os estagiarios séo
considerados pessoal em formacgdo, cumprindo o plano de estagio estabelecido e séo

supervisionados pelo orientador pré definido.

Existe um plano de Formagao anual de forma a dar cumprimento as necessidades do
Pessoal e objetivos do Laboratério. Recorre-se a entidades externas e internas para a
formacdo do pessoal afeto ao Laboratério, de forma a tornar aptos os técnicos para a
realizacdo dos ensaios e correta utilizacdo dos equipamentos. Os certificados de
formacédo sao arquivados no dossier do pessoal.

O Globalab estabelece vinculos laborais para que a disponibilidade presencial do pessoal

responsavel garanta a qualidade dos ensaios e servigos no laboratorio.

A atribuicdo de funcdes pode ser feita:
- diretamente, identificando pessoalmente os funcionarios em causa,;

- indiretamente, identificando os cargos/posto de trabalho.

Os Técnicos Analistas, por exemplo, desempenham as seguintes funcoes:

- Colheita e Marcacdo de amostras;

- Elaboracgédo de Relatérios de colheita;

- Insercéo de Resultados no software, para posteriormente serem validados;
- Realizacdo de ensaios e todas as tarefas inerentes;

- Preenchimento dos Registos inerentes a atividade do Departamento;

- Preparacgéo e Lavagem de material.

1.3.1.2.3 Instalagbes e Condi¢cdes Ambientais

O Globalab realiza os ensaios na sua sede social (instalagbes permanentes) e no

exterior, onde estéo reunidas as condicdes para a correta realizagdo de todos os ensaios.
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Este laboratério tem areas distintas, fisicamente, para a realizagdo dos ensaios
microbioldgicos e fisico-quimicos. O Departamento de Microbiologia est4 desenhado para
o cumprimento da “marcha em frente”. No Departamento Fisico-quimico foi tido em conta
a realizacdo dos diversos ensaios, subdividindo as diferentes areas, entre as quais a
zona de andlise de metais. Existe igualmente, uma zona de lavagem de material,

armazenamento de reagentes e zona de rece¢do e marcacdo de amostras.

O acesso ao Laboratoério € controlado de forma a evitar a perturbacdo dos ensaios e
comprometer a confidencialidade das amostras que estdo a ser tratadas.

As instalacfes sdo mantidas nas devidas condi¢cdes de higiene e conservacao, sendo
estas verificadas regularmente.

O tratamento de residuos € um ponto prioritario e todos os requisitos legais sao

cumpridos.

1.3.1.2.4 Métodos de Ensaio

O Globalab utiliza métodos e procedimentos apropriados para a realizacdo de cada
ensaio. A estimativa das incertezas e as técnicas estatisticas a eles associados sao

consideradas.

As instrucdes dos equipamentos estdo disponiveis aquando da sua utilizacdo para que

sejam seguidas todas as diretrizes na correta execucdo do ensaio.

A selecdo dos métodos de ensaio é feita de forma a satisfazer inteiramente as
necessidades do cliente sendo apropriada ao ensaio a executar. O cliente € informado de
cada vez que o laboratorio considere inadequado o método por ele proposto. Quando o
método a utilizar ndo é especificado por parte do cliente, o laboratério assume que esta
autorizado a utilizar o método por si selecionado. O Globalab seleciona, sempre que
possivel métodos normalizados, especificacdes técnicas de organismos reconhecidos,
bibliografia de referéncia ou especificacdes do fornecedor do equipamento. Outros
métodos séo devidamente validados e executados por pessoal qualificado e sdo apenas
uma opcdo aos anteriormente citados. Quando os métodos acreditados sdo alvo de

alteracdes no seu conteudo, o Organismo de Acreditacdo é imediatamente informado

para que autorize a mudanca.
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O Globalab valida e confirma qualquer método utilizado na realizagdo dos ensaios.
Sempre que aplicavel é elaborado um relatério de validagdo onde constam, estudos de
precisdo, exatidao, linearidade, calculos de limites de detecdo e quantificacdo, de onde

resulta uma conclusao sobre a adequacgdo do método em uso.

Existe um procedimento estipulado para a estimativa de incertezas e 0s respetivos
calculos estao registados informaticamente. A estimativa da incerteza de um resultado

permite avaliar a confianca a atribuir aos resultados de ensaio.

Recorre-se a software comercial para efetuar calculos e a transferéncia de dados é
verificada sistematicamente. As condi¢cdes de acesso aos dados, a sua transferéncia,

transmisséo e armazenamento séo restringidas por palavras passe.

Exceto indicacdo em contrario, os registos do Globalab sdo guardados até ao final do 3°

ano civil no arquivo do laboratério.

No caso dos registos em suporte informatico sdo feitos back-ups diarios para o servidor.
No final do cumprimento do periodo de conservacdo a eliminacdo dos registos em
suporte de papel é efetuada mecanicamente e os registos em suporte informético sédo

apagados da memdéria do computador.

1.3.1.2.5 Equipamento

A escolha adequada de cada equipamento reflete-se na qualidade dos resultados obtidos
com a exatidao e precisao requeridas.

Devem ser definidas responsabilidades para a escolha, aquisicdo, manuseamento e
gestado dos equipamentos.

Todos 0s equipamentos e respetivo software devem estar devidamente registados e

identificados para que assim figurem no plano de gestdo, manutencgéo e calibragéo.

No Globalab estdo definidos planos de manutencdo e de calibragdo anuais para os
equipamentos.

Antes dos ensaios € assegurado que o equipamento a utilizar esta conforme as
especificagbes, foi verificado e calibrado como planeado e é capaz de atingir a exatidéo

requerida.
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Sempre que € necessario recorrer a equipamento externo, € certificada a aptiddo do

equipamento antes da sua utilizacao.

1.3.1.2.6 Rastreabilidade das Medicbes

Consideram-se como equipamentos sujeitos a calibracdo aqueles:

- que sejam suscetiveis de influenciar significativamente os resultados dos ensaios a
apresentar;

- cuja calibracdo seja requerida nomeadamente nas normas ou especificacbes de

ensaios.

A aptiddo dos equipamentos para a realizacao dos ensaios e a garantia dos resultados é
assegurada por calibragbes externas anuais e calibracdes e verificacfes internas, pelo
uso de Materiais de Referéncia e Ensaios de Comparacao Interlaboratorial.

As calibragbes externas sdo efetuadas por entidades externas ao laboratério,
reconhecidas pelo IPAC e cuja incerteza associada cumpra 0s requisitos impostos pelo
Globalab.

1.3.1.2.7 Amostragem

A designacado de amostragem néo se refere a preparacdo da amostra para ensaio, mas
sim a sua recolha de forma representativa — pode abranger as atividades de concec¢éo do
plano de amostragem, recolha de amostras e seu transporte até ao laboratério que efetua

a determinacéo.

O Globalab considera este passo de extrema importancia na garantia da qualidade e da
fiabilidade de resultados, por isso, existem planos e procedimentos estipulados que os
operadores seguem criteriosamente.

No caso de a amostragem ser efetuada pelo cliente, séo dadas todas as indicagdes para

gue a colheita da amostra seja realizada adequadamente.

1.3.1.2.8 Manuseamento dos ltens a Ensaiar

O Globalab possui planos estipulados para o correto manuseamento das amostras a

ensaiar, desde a sua recolha até a eliminacdo, passando pelo transporte, rececdo e
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codificacdo no laboratério, manuseamento, armazenamento, conservacdo e/ou

eliminacéo.

A rececgdo das amostras no laboratério € feita de um modo critico relativamente a sua
integridade antes de ensaiada, de forma a cumprir 0s critérios de aceitacdo do
laboratério. Caso a integridade da amostra esteja comprometida o cliente é alertado para
o facto e 0 ensaio s6 prosseguira apds o consentimento por parte deste.

O Globalab possui as instalagbes, condicbes de armazenamento e seguranca que

permitem manter a integridade da amostra durante 0 seu manuseamento.

1.3.1.2.9 Garantia da Qualidade dos Resultados de Ensaio

Qualquer ensaio esta sujeito a erro, pelo que é essencial, por um lado prevenir o seu
aparecimento (Garantia da Qualidade), e por outro, controlar a sua ocorréncia (Controlo

da Qualidade) de modo a garantir e melhorar a eficacia do Sistema da Qualidade.

O Globalab assegura a garantia da qualidade através de procedimentos especificos que
visam monitorizar a validacdo dos ensaios recorrendo a materiais de referéncia, a
ensaios de comparacdo interlaboratorial, replicados, analise de brancos, ensaios de
recuperacao, entre outros. Sempre que praticavel, os dados resultantes do controlo da
gualidade sao registados, tratados e elaboradas cartas de controlo de forma a detetar

tendéncias.

1.3.1.2.10 Apresentacdo de Resultados

O Globalab possui um procedimento onde estd definido o formato e o contedudo do

Relatério de Ensaio.

Quando relevante é emitido uma interpretacdo de resultados devidamente documentada
e fundamentada.

Quando nédo é detetado valor no ensaio, o valor é expresso dizendo que esta abaixo do
Limite de Quantificac@o, indicando-se o valor para este ultimo, ou o estipulado pela
norma de referéncia.

O cliente é informado sempre que o laboratério recorrer a subcontratacdes para a

realizacdo dos ensaios.
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Quaisquer correcdes ou aditamentos a um Relatério de Ensaio ja emitido séo feitas
através de novo documento, suplemento ao Relatério de Ensaio, devidamente
identificado como Emenda ou Errata.

A Marca de Acreditacdo sera utilizada de acordo com o estipulado no DRC002, sendo
assinalados os ensaios fora do ambito de Acreditacéo.

Extensdo do dmbito de Acreditacdo a area da quimica alimentar:

Face as exigéncias dos clientes e a obrigatoriedade da aplicacdo do Regulamento (EU)
n.° 1169 de 25 de Outubro de 2011 relativo a prestacao de informacédo aos consumidores
sobre os géneros alimenticios, o Globalab entendeu ser prioritdrio a extensdo do seu
ambito de acreditacdo a esta area. Aplicando os Requisitos Técnicos de quimica classica
e instrumental a nova area técnica, o laboratério entendeu prosseguir com o pedido de
extensdo junto do IPAC [11].

Esta tarefa veio complementar todo o Sistema de Qualidade implementado, visto que o

laboratoério se encontra acreditado desde 2006.

1.4. Parametros Alvo de Extensao

1.4.1 Definicdo de Géneros Alimenticios

Segundo o Regulamento (CE) N° 178/2002 do Parlamento Europeu e do Conselho de 28
de Janeiro de 2002 que determina os principios e normas gerais da legislacédo alimentar,
cria a Autoridade Europeia para a Seguranca dos Alimentos e estabelece procedimentos
em matéria de seguranca dos géneros alimenticios, Capitulo |, Artigo 2°:

“Género alimenticio (ou alimento para consumo humano) é qualquer substancia ou
produto, transformado, parcialmente transformado ou nao transformado, destinado a ser
ingerido pelo ser humano ou com razoaveis probabilidades de o ser. Este termo abrange
bebidas, pastilhas elasticas e todas as substancias, incluindo a agua, intencionalmente
incorporadas nos géneros alimenticios durante o seu fabrico, preparacdo ou tratamento.
O termo ndo inclui; alimentos para animais; animais vivos, a menos que sejam
preparados; plantas; medicamentos; produtos cosméticos; tabaco e produtos do tabaco;
estupefacientes ou substancias psicotropicas para coloca¢cdo no mercado para consumo

humano; residuos e contaminantes” [12].
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1.4.2 Teor de Cinza

Cinza é o residuo inorganico que resulta da combustdo ou total oxidacdo da matéria
organica de um alimento. A andlise de cinzas pode ser realizada por dois métodos, o
método das cinzas secas e 0 método das cinzas humidas [13].
O método das cinzas secas € o utilizado para determinar o teor de cinzas e realizar
andlise de alguns minerais especificos. Na obtencdo de cinzas secas ocorre a
vaporizacao de agua e de compostos volateis e os compostos organicos sao degradados,
na presenca de oxigénio do ar, a didxido de carbono (CO,) e 6xidos de azoto.
As cinzas secas sao obtidas por incineracdo a 525°C, ou mais, recorrendo a uma mufla
capaz de atingir 500-600°C, existindo varios tipos de recipientes para o efeito,
dependendo do tipo de amostra. Devido ao baixo prec¢o, os recipientes de porcelana sao
0s mais utilizados, contudo, tendem a quebrar com variagBes bruscas de temperatura.
Outros recipientes que podem ser utilizados sdo: quartzo, Vycor, Pyrex, aco, platina ou
fibra de quartzo (descartaveis). Apés incineracdo, os recipientes devem ser arrefecidos
num exsicador, antes de pesados.
O método das cinzas humidas, oxidacdo de material organico, serve de preparacéo para
a analise de diversos minerais.
Existem outros métodos com cinzas aplicaveis a andlise de alimentos, para além das
cinzas secas e humidas:

e Cinzas sollveis e insollveis, aplicadas a frutos;

¢ Cinzas insolaveis em acido, para determinacdo de contaminantes insolGveis em

acido;
¢ Alcalinidade das cinzas, para distinguir entre cinzas de frutos e legumes
(alcalinas) e de carnes e alguns cereais (acidas);

e Cinzas sulfatadas, aplicadas a agucares, xaropes e corantes.

1.4.3 Teor de Humidade

A agua é a molécula mais abundante na superficie da Terra e é o principal constituinte de
muitos alimentos, influenciando diretamente a sua degradacdo e textura. E o meio em
gue ocorrem variadas reac¢des quimicas e € um reagente nos processos hidroliticos.

Medir a quantidade de agua em algumas matrizes pode ser muito dificil devido a
complexidade das moléculas de agua e a sua forte capacidade de ligacéo intermolecular.

Na maioria dos casos, a melhor forma de medir a 4gua de um alimento é através da
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medicao do teor de humidade desse alimento. O teor de humidade é entédo definido como
a massa de agua por unidade de massa de material seco [13].

O controlo do teor de humidade € importante a varios niveis, a nivel industrial podem ser
apresentados alguns exemplos: estabilidade microbiana e estabilidade a reacOes
enzimaticas durante o tempo de prateleira; funcionalidade de ingredientes e do produto
final; funcionalidade do processo; requisitos de embalamento; propriedades de textura,
viscosidade e concentracao.

O teor de humidade apresenta variacdes conforme a estrutura fisica, a composicao
guimica, a temperatura e a capacidade de retencdo de agua do alimento. Em funcao
disto, também séo varios os métodos disponiveis para a sua determinacdo. Consoante a
forma em que a agua se apresenta no alimento (livre, adsorvida ou agua de hidratacéo) o

método selecionado podera medir mais ou menos humidade presente [13].

E necessario minimizar perdas de humidade aquando a preparacdo de uma amostra para
determinacédo do seu teor de humidade, nomeadamente, reduzir a exposicdo atmosférica,
minimizar aquecimento por friccdo durante a trituracdo da amostra, reduzir o espaco de
cabeca no recipiente de armazenamento e reduzir variacdes de temperatura.

Os métodos utilizados na determinacao do teor de humidade podem ser agrupados como
Termogravimétricos,  Quimicos, Espectroscépicos e outros. Os métodos
Termogravimétricos englobam a Secagem em Estufa, Secagem por Infravermelhos,
Secagem por Halogénio e Secagem por Micro-ondas. Por sua vez, os métodos Quimicos
sdo os métodos de Karl Fisher, Carbureto de Calcio (CaC,) e determinacdo por
Destilacdo. JA o0s métodos Espectroscopicos referem a Espectroscopia de
Infravermelhos, Espectroscopia de Micro-ondas, e a Espectroscopia RMN (Ressonancia
Magnética Nuclear). Outros métodos podem ser referidos: medicdo da condutividade
elétrica, medicdo da constante dielétrica, medicdo do indice de refracdo e métodos

acustico [14].

Um dos métodos mais simples para a determinac¢éo do teor de humidade tem por base a
secagem em estufa e medicdo da perda de peso, esta depende do tipo de estufa, das
condi¢Bes no interior da mesma, do tempo e temperatura de secagem. Estes métodos
baseiam-se no ponto de ebulicdo da a&gua que é inferior, no geral, aos dos outros
componentes alimentares. Contudo, alguns componentes como os hidratos de carbono
degradam a 100°C, libertando agua [14].
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No método termogravimétrico, nomeadamente, a secagem por Halogénio o teor de
humidade é definido como a perda de peso da massa que ocorre assim que o material é
aquecido. A amostra é pesada antes do aquecimento e, novamente, depois de atingir um
estado de equilibrio de massa, apds secagem. A analise termogravimétrica pode ser
aplicada a maioria das matrizes com um teor de humidade superior a 0,1%. Deve-se ter
em consideracdo a composi¢cado dos materiais, incluindo a presenca de outros compostos
volateis e compostos potencialmente inflaméveis. Este método é vantajoso pois é
simples, ndo requer elevados investimentos nem custos de manutencdo e consoante a
tecnologia de secagem aplicada, o tempo de analise pode ser muito curto. A
termogravimetria apresenta também algumas limitacdes: ndo distingue a perda de peso
relativa a evaporacédo de agua proveniente de outros compostos volateis que podem ser
libertados pelo processo de aquecimento; 6Oleos, alcoois, solventes organicos e outros
constituintes volateis serdo registados como percentagem de humidade; se a temperatura

de secagem for demasiado elevada pode resultar na decomposicdo da amostra [14].

Nesta técnica o aquecimento é feito por radiador de halogénio, este é baseado na
tecnologia de aquecimento de infravermelhos. O radiador € composto por um elemento
de aquecimento de tungsténio contido num tubo preenchido com gas halogénio para o
preservar. O radiador de halogénio emite radiacdo de Infravermelhos num curto intervalo
de comprimento de onda de 0,75 — 1,5um (750 — 1500nm). O facto de o radiador de
halogénio ser compacto melhora o tempo de resposta aquecimento/arrefecimento,
diminuindo o tempo para unidade de aquecimento atingir a poténcia maxima e, por fim,

reduz os requisitos de tempo para completar a secagem da amostra.

No caso de se pretender determinar se um alimento é perecivel, a medicdo do teor de
humidade ndo da uma boa indicacéo, pois a agua associa-se de diferentes formas com
alimentos. A agua mais fortemente ligada ndo esta disponivel para o crescimento
microbiano, ao contrario da menos ligada. O célculo da atividade da agua (a,) € uma

melhor indicacdo dessa disponibilidade da agua para crescimento microbiano [14].

1.4.4 Teor de Lipidos

As gorduras ou lipidos sdo substancias naturais constituidas por carbono, hidrogénio e
oxigénio, formadas por acidos gordos de diversos pesos moleculares e os seus derivados
naturais (ésteres) ou compostos que tém ligacdes com eles. Os lipidos podem ser

descritos como substancias sollveis em solventes organicos e incluem gorduras, 6leos,
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ceras, colesterol, esterdis e as quatro vitaminas lipossoluveis (A,D,E e K). As gorduras,
no corpo humano, distribuem-se pelas células, tecidos e 6rgdos, acumulando-se no
chamada tecido adiposo, constituido pelos adipécitos e em nutricdo (o termo “lipos” vem
do grego e significa gordo) correspondem a parte gorda dos alimentos.

O valor biolégico das gorduras esta ligado aos efeitos dos &cidos gordos e outros
constituintes, incluindo os acidos gordos essenciais e colesterol, e ainda o fato de serem
0 veiculo de vitaminas lipossoluveis. Servem de isolador térmico no tecido celular

subcutaneo e de almofada a volta dos 6rgaos [13,15].

Relativamente aos alimentos, encontram-se em produtos vegetais sob a forma de
“gorduras visiveis” ou alimentares — azeite, 6leos, manteigas e outras gorduras utilizadas
em culinaria — e de “gorduras invisiveis” — gorduras que fazem parte da decomposi¢cao
dos préprios alimentos tal como sdo consumidos.

O teor lipidico total de um alimento pode ser determinado tendo por base as propriedades
fisicas e quimicas dos alimentos, porém é normalmente determinado a partir de métodos
de extracdo com solventes organicos. A polaridade destes influencia a solubilidade dos
lipidos e a quantificacdo dos mesmos.

Antes da extracdo dos lipidos os alimentos devem ser sujeitos a uma hidrélise acida, de
modo a quebrar ligacbes covalentes e idnicas.

Um solvente para extracdo de gorduras deve apresentar uma elevada capacidade de
dissolver lipidos e baixa ou nula para proteinas, aminoacidos e hidratos de carbono. O
solvente a usar deve evaporar rapidamente e ndo deixar residuos, possuir um ponto de
ebulicdo relativamente baixo, ndo ser inflamavel nem toxico, tanto em estado liquido
COMO No gasoso, ndo ser higroscopico e ser barato.

O éter etilico € um melhor solvente que o éter de petrdleo, contudo é relativamente mais
caro e apresenta maior risco de exploséo e incéndio, é higroscépico e forma perdxidos. O
éter de petréleo é uma mistura de compostos (pentano e hexano), é mais hidrofébico que
o éter etilico, é seletivo para lipidos mais hidrofébicos, é mais barato, menos higroscépico

e menos inflamavel [13].

A extracdo pelo método de Soxhlet € uma das técnicas analiticas mais amplamente
utilizadas. Adaptacdes da técnica foram introduzidas ao longo do tempo, de forma a
reduzir os tempos de extragcdo longos, por exemplo aumentar a temperatura do solvente
usado. As modificagBes introduzidas pelo quimico Americano Edward L. Randall s&o

algumas das mais eficazes para esta finalidade.
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No método de Soxhlet a solubilizacdo dos componentes extraiveis é realizada por refluxo
de solvente frio que goteja de um condensador. Consequentemente, uma extracdo
completa dura muitas horas. Por sua vez, na técnica de Randall a primeira fase da
extracdo é realizada mergulhando um cartucho de extragdo com a amostra no solvente
em ebulicdo, seguido de uma lavagem com refluxo de solvente frio. A solubilizacdo rapida
conseguida pelo solvente quente resulta numa redugéo acentuada do tempo de extracao.
Esta técnica apresenta trés principais vantagens em relacdo ao método de Soxhlet: até
cinco vezes mais rapido (solvente quente contra solvente frio); baixo consumo de
solvente (recuperacao de solvente); menores custos por andlise.

O teor de gordura é medido a partir do peso da amostra inicial, subtraindo a gordura
perdida ou por pesagem da gordura extraida [16].

1.4.5 Teor de Proteina

As proteinas, ou prétidos (palavras originarias do grego “protos” e “proteios”, que
significam o primeiro, mais importante e o que muda de forma), sdo constituidas por
carbono, hidrogénio, oxigénio e azoto, e, como termo geral, englobam as proteinas,
forma em que se encontram nos organismos e alimentos, mas também as formas de
degradacdo ou sintese de novas proteinas, como peptonas, polipéptidos, péptidos a
acidos aminados.

Sendo as proteinas o constituinte basico estrutural das células dos tecidos, delas
dependem as trés fungbes basicas da matéria viva: a reproducdo (e o crescimento), a

nutricdo e a adaptacao das reacdes ao ambiente [13].

As proteinas sdo moléculas compostas por aminoacidos ligados entre si por ligacbes
peptidicas formadas entre os grupos carboxilo e amino de dois aminoacidos adjacentes.
Dos cerca de 500 aminodcidos encontrados na natureza, apenas 20 aminoacidos
diferentes sdo capazes de formar proteinas. O valor bioldégico das proteinas é
determinado pela composi¢do em aminoécidos.

Cerca de metade dos 20 aminoacidos ndo sao sintetizados pelo organismo humano,
sendo adquiridos através da dieta, sendo entdo classificados como aminoacidos
essenciais.

As proteinas costumam classificar-se pela composi¢cdo quimica (holoproteinas e
heteroproteinas), pela solubilidade (albuminas, globulinas, prolaminas, histonas,
gluteninas e escleroproteinas), pela forma (globulares e fibrosas) e pela sua estrutura

molecular.
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As diferentes caracteristicas quimicas destes amino4cidos estdo na base da estrutura
tridimensional das proteinas e da sua fungdo. A estrutura molecular pode ser classificada
como primaria (uma sequéncia de aminoacidos), secundaria (estruturas repetidas
estabilizadas por ligacdes de hidrogénio com conformacao de hélice alfa ou folha beta),
terciaria (formacdo de um nucleo hidrofébico) e quaternéria (interacdo entre varias
proteinas).

Quando expostas a temperaturas elevadas, alteracbes de pH, de forca idnica ou de
solvente e ainda manipula¢gbes intensas, por exemplo no processamento de alguns
alimentos, as proteinas sofrem desnaturacdo que consiste na perca da sua estrutura.

As proteinas dos alimentos s6 comecam a ser digeridas no estdtmago e prossegue no
intestino onde é feita a decomposicdo até que sejam libertados os aminoacidos que as
constituem. A andlise de proteinas nos alimentos € importante para a correta rotulagem
das embalagens, para investigacdo das suas propriedades funcionais e para determinar a
sua atividade bioldgica.

Sao diversos os métodos analiticos aplicaveis na determinacdo do teor proteico total, o
teor de uma dada proteina, o teor proteico durante o isolamento e purificacdo de uma
dada proteina, o teor de azoto ndo proteico, a composicdo em aminoacidos e o valor

nutritivo de uma proteina [13].

O método Dumas € um método para a determinacdo quantitativa de azoto em
substancias quimicas baseado num método primeiramente descrito por Jean-Baptiste
Dumas.

O quimico Jean-Baptiste Dumas introduziu o método de combustdo para a andlise de
azoto em 1831, mas o método original ndo foi aceite para analises de rotina devido a
varias dificuldades (resultados imprecisos, falta de disponibilidade dos gases especiais e
de catalisadores necessarios para a analise). Desde 1831 o método de combustdo
original tem sido modificado e automatizado para melhorar a técnica.

Uma técnica instrumental automatizada foi desenvolvida a qual é capaz de medir
rapidamente a concentragdo de proteina total em amostras alimentares. Este método
comecga a competir com o método Kjeldahl como método padréo para determinar o teor
de proteina em amostras alimentares assim como outro tipo de amostras.

A amostra (liquida, s6lida ou pastosa) é aquecida num forno de alta-temperatura (CF) e a
combustao ocorre rapidamente a mais de 1000°C na presenga de oxigénio puro. Isto
produz maioritariamente agua, diéxido de carbono, diéxido de azoto e gas azoto. As
cinzas (minerais) sdo recolhidas no coletor de cinzas que se encontra no CF. A mistura

de gas (a maioria da 4gua é removida por um separador de 4gua fisico, WT1) passa por
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uma camara de reducdo (RF) que contém cobre aquecido a cerca de 650°C. Isto
cataliticamente converte NOyx em azoto elementar N, e remove todo o oxigénio. A agua e
carbono residuais sdo removidos por separadores fisicos (WT2 e CO,)O teor total de
azoto é medido por um detetor de condutividade térmica (TCD) [17].

TCD

Figura 1.3 — Esquema representativo do funcionamento do equipamento Dumas [17].

Toda a informacdo relativa as condicdes de trabalho, funcionamento e andlises é
mostrado em apenas uma tabela. No final da andlise a janela principal apresenta a % de
azoto e daqui o programa de computador automaticamente calcula a % de proteina na
amostra [17].

O método Dumas apresenta varias vantagens em relacéo ao método Kjeldahl [17]:

- Analises extremamente rapidas, 3-4min. dependendo do teor de azoto da amostras;

- Menor custo por analise;

- N&do sdo usados reagentes perigosos ou corrosivos;

- Simplicidade de uso e elevado nivel de automacao;

- Auséncia de residuos tdxicos ou perigosos;

- Operacédo e manuten¢do econdmicas e simples

1.5. Controlo de Qualidade/Tratamento Estatistico

1.5.1 Controlo de Qualidade Interno

1.5.1.1 Método Operacional - Rotina

As Ferramentas de Controlo (FC), nos Ensaios Fisico-Quimicos, variam em funcdo do
método analitico. De forma geral, e sempre que aplicavel, pode-se considerar como FC
[18]:

- Brancos;
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- Padrdes de Controlo;

- Ensaios de Recuperacéo;

- Duplicados;

- Declive e Ordenada na Origem.

Nos Procedimentos Operativos da Quimica do Globalab e respetivos impressos estéo
definidos em quadro resumo [18]:

- Ferramenta de Controlo a efetuar;

- Frequéncia,

- Critérios de Aceitacéo;

A Monitorizacdo das FC podera ser feita por meio de Carta de Controlo, Carta de
Aceitacdo ou simplesmente por meio de valores tabelados, definidos com base no

historial/especificacdes do método [18].

1.5.1.1.1 Branco

Deverd ser realizado sempre que o método apresente esse requisito e de acordo com o

especificado no seu protocolo [18].

1.5.1.1.2 Réplicas

Os ensaios realizados em duplicado ou outro nimero de réplicas permite avaliar a
precisdo do método e detetar a ocorréncia de erros acidentais. Sempre que a diferenca
de entre duplicados seja superior ao Critério de Aceitacdo definido para o método devera
repetir-se o ensaio.

De forma geral, o Globalab efetua réplicas em 5% por serie de amostras [18].

1.5.1.1.3 Ensaios de Recuperacao

Este tipo de ensaio permite avaliar a ocorréncia ou nao de interferéncias por parte da
matriz da amostra numa determinacdo analitica. Contribui para eliminar erros
sistematicos, melhorando a exatiddao do método.

Consiste na adicdo de uma porgdo conhecida de analito a uma amostra (previamente
analisada), e consequente calculo da recuperagéo do analito.

E aconselhavel estudar a percentagem de recuperacio para varias concentracdes [19].
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1.5.1.1.4 Material de Referéncia Interno (MRI)

Os MRI sdo materiais de referéncia utilizados pelo laboratério e podem apresentar as
seguintes caracteristicas [18]:

- Padrbes produzidos pelas firmas comerciais;

- Padrdes preparados no Globalab;

- Padrbes de matriz ajustada com a composicdo da amostra (composicdo quimica

semelhante a das amostras).

Estes padrdes devem ter estabilidade a médio/longo prazo, ter um grau de
homogeneidade igual ou superior a repetibilidade exigida pelo método e deve ser-lhe
atribuido o valor de referéncia de forma a garantir a sua exatiddo (ou por afericdo com um
Material de Referéncia Certificado (MRC), ou através de Ensaios de Comparacdo

Interlaboratorial (ECI), ou por comparacao de técnicas).

Os padrdes de Controlo/Verificacdo sdo preparados a parte dos padrées de calibracéo,
i.e. utilizando diferentes lotes, permitindo assim o controlo destes de uma forma

independente e complementar.

Os valores obtidos na analise dos padrdes de controlo/verificacdo podem ser usados e
representados em Cartas de Controlo. Estas possibilitam informacbes sobre a
estabilidade de resposta do equipamento, estado dos reagentes, desempenho dos

analistas.

As concentragcbes a ensaiar devem ser as especificadas no método (primeiro e ultimo
padrdo da curva de calibracdo) ou a correspondente ao ponto médio da curva de
calibracgéo.

Estatisticamente o seu valor é alvo de revisdo periddica, devendo este cumprir 0s
critérios definidos, sendo o Coeficiente de Variacdo (CV) e o Erro Relativo (ER) médio na
ordem dos 10%, no entanto, podem variar e ser superiores a 10% consoante as

metodologias e os parametros a analisar [19].
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1.5.1.1.5 Calibracdo Analitica — Declive e Ordenada na Origem

Sempre que aplicavel sao efetuadas, em cada sesséo trabalho, a calibracédo analitica do
método usando pelo menos 3 padrées e 1 Branco. O controlo do Declive e da Ordenada
na Origem permitira avaliar a estabilidade de cada nova calibragéo face as anteriores
calibragdes.

Sempre que se considere exequivel é possivel optar pela realizacdo de Calibracbes
Periddicas. Essa opc¢do sera tomada sempre que se verificarem as seguintes situacoes:

- Matrizes conhecidas e estaveis;

- Historial prévio de pelo menos 5 calibrag6es sucessivas que demonstram estabilidade
do sistema analitico;

- Verificacdo da validade da calibragcdo, a cada sessdo de trabalho, nos 2 pontos

extremos da reta; verificacdo do branco e do LQ.

No caso de uma metodologia em que, na mesma matriz, os valores das amostras se
encontram sistematicamente abaixo do LQ poder-se-a utilizar a analise com base na
resposta obtida por comparacdo com um padrao de controlo independente situado no LQ

e tratado da mesma forma que as amostras [19].

1.5.1.1.6 Cartas de Controlo / Critérios de Aceitacéo

As cartas de controlo sdo um meio para apresentar os resultados das acdes de Controlo
de Qualidade. Apresentam-se esquematicamente como um grafico que mostra ao longo
do tempo as caracteristicas dos parametros colocados sob controlo.

Existem varios tipos de cartas de controlo. A escolha da carta a utilizar deve estar de
acordo com o que se pretende calcular e as agdes de Controlo de Qualidade adaptadas.
Para um primeiro célculo dos limites da carta de controlo, utilizam-se habitualmente 20
pontos. Continua-se a recolher mais dados e ao fim de cerca de mais 20 pontos
recalculam-se e verificam-se os limites, partindo agora de 40 pontos e retirando todos
aqueles que estejam fora dos limites calculados inicialmente. Estes limites sdo revistos
ao fim de no minimo 60 pontos estabelecendo-se os limites definitivos. Faz-se uma nova

carta com os limites definitivos [20].
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Para o calculo dos Limites de Aviso (LA) e de Controlo (LC) utilizam-se as seguintes
formulas:
LA = Média + 2s; LC = Média + 3s

Em que:
s: desvio padréo dos 60 valores.

Se, na revisao dos 60 pontos se verificar 1 a 6 casos (inclusive) fora dos LA, nédo é
necessario proceder a revisdo dos respetivos Limites mantendo-se os limites ja
estipulados.

Caso tal ndo aconteca pode-se afirmar que a precisdo do método foi alterada devendo-se

tomar as devidas medidas de agéo e proceder a nova revisao dos Limites [20].

1.5.1.1.6.1 Avaliacao das Cartas de Controlo

Ponto a considerar na avaliagdo das cartas:

- 1 valor forado LC;

- 2 valores consecutivos fora do mesmo LA;

- 7 valores consecutivos com tendéncia crescente;

- 7 valores consecutivos com tendéncia decrescente;

- 10 em 11 valores consecutivos do mesmo lado da média.

Na ocorréncia de alguma das situacdes acima descritas serd aberto folha de Trabalho

nao conforme.

No entanto, considera-se que Cartas de Controlo com mais de 100 a 150 ensaios podem
corresponder a uma distribuicdo normal, cujo desempenho ja ndo varia. Nestes casos o
Globalab poderd optar por substituir as cartas de controlo por critérios de aceitagédo

correspondentes a aproximadamente: Média + 2s [20].

1.5.2 Controlo de Qualidade Externo

As acbes de CQ Externo englobam o uso de MRC, ou padrfes equivalentes, e a
participacdo em Ensaios Interlaboratoriais (EIL) apropriados, nomeadamente de aptidéo,
permitindo evidenciar um dos objetivos da acreditagdo, a comparabilidade de resultados.

A periodicidade do uso em rotina deve ser estabelecida em funcdo da complexidade e
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dificuldade das analises, sua frequéncia, experiéncia anterior e nivel de confianga exigido
aos resultados; recomenda-se a conjugacao da frequéncia de participacdo em EIL com o
uso de MRC [19].

1.5.2.1 Material de Referéncia Certificado (MRC)

Os MRC estabelecem a rastreabilidade das medi¢des quimicas simulando uma amostra
vulgar e permitem controlar a exatiddo do ensaio. Assim, desde que disponiveis, devem
ser usados quer durante a fase inicial de validacdo ou implementacédo dos métodos, quer
depois na sua utilizac&o quotidiana.

Devem ser adquiridos MRC produzidos por entidades de reconhecida credibilidade [19].

1.5.2.2 Ensaios Interlaboratoriais (EIL)

De forma a avaliar a qualidade dos resultados participa-se em EIL e/ou de Aptidao
avaliando, sistematicamente, o seu desempenho de forma a assegurar a rastreabilidade

dos resultados e a melhoria continua.

Considera-se que o desempenho € satisfatério sempre que o z-score obtido, para cada
parametro é inferior a +3 ou dentro dos critérios definidos pela entidade organizadora.
Sempre que tal situacdo ndo se verifica sdo avaliadas as causas do seu mau

desempenho mediante abertura de Relatério de Trabalho ndo conforme [19].

1.5.3 Estimativa de Incertezas

A Incerteza é um parametro associado ao resultado de uma medicdo que caracteriza a
dispersdo de valores que se pode razoavelmente atribuir a mensurada. Por sua vez, a
Incerteza expandida (U) é a quantidade que define um intervalo de um resultado de uma
medicdo no qual é esperado que inclua uma grande fragdo da distribuicdo dos valores
gue podem razoavelmente ser atribuidos a mensurada. A incerteza expandida € igual a
incerteza padrdo combinada afetada de um coeficiente ou fator de expansao,
normalmente situado entre 2 e 3. Normalmente utiliza-se o fator de expanséo igual a 2
(k=2) de forma a converter uma incerteza padrdo, relativa a uma distribuicdo normal, num
incerteza expandida combinada, com um nivel de confianca de cerca de 95%.

A estimativa da incerteza de um resultado permite avaliar a confianca a atribuir aos

resultados de ensaio. O laboratorio deve utilizar métodos e procedimentos apropriados
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para estimar a incerteza de medi¢do. Qualquer ensaio esta sujeito a incertezas de
medicdo. O laboratério deve tentar identificar todos os componentes da incerteza e fazer

uma estimativa dessa incerteza [21].

O grau de rigor necessario para uma estimativa da incerteza de medi¢cao depende de
fatores como [21]:

- Os requisitos do método de ensaio;

- Os requisitos do cliente;

- A existéncia de limites de acordo com uma especificacéo.

1.5.3.1 Especificacdo do Mensurado

Definir de forma clara o que se pretende medir [21].

1.5.3.2 ldentificacdo das Fontes de Incerteza

Deve-se fazer um estudo detalhado do ensaio para se poder identificar todos os
componentes de incerteza que tenham importancia em cada situacédo, como por exemplo
[21]:

- Incerteza proveniente dos padrbes usados;

- Incerteza devida ao equipamento usado;

- Incerteza devida ao método de obtencao do resultado (formula de calculo);

- Incerteza devida as condicBes ambientais;

- Incerteza devida a variabilidade das operacées.

As abordagens mais vulgarmente usadas sao [21]:
- Abordagem “passo a passo”;
- Abordagem baseada em dados de validacdo e do Controlo Interno da Qualidade do

método analitico, (incertezas associadas a precisao e a exatiddo do método).

1.5.3.3 Quantificacdo da Incerteza

1.5.3.3.1 Associada a Precisao — Padrao de Controlo

De modo a que a incerteza associada a precisdo seja 0 mais realista possivel, o

laboratério avalia a sua incerteza em condi¢cdes de precisdo intermédia. Assume desta
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forma que se os ensaios forem efetuados em dias diferentes faz variar grande parte dos
parametros experimentais ndo controlados que afetam o desempenho do método (efetua
o0 seu calculo com pelo menos 15 medicdes).
A incerteza sera entao quantificada a partir do desvio padréo de resultados de um padréao
de controlo. Assim esta incerteza absoluta associada a precisdo é estimada diretamente
pelo desvio padréo absoluto que quantifica a precisdo do método [21]:

Uprecisio — Sprecisio
Em que:
Uprecisio: iNCerteza absoluta associada a precisdo;

Sprecisio’ desvio padrao absoluto.

1.5.3.3.2 Associada a Precisdo — Duplicados de amostra

O laboratério podera avaliar a sua incerteza a partir do desvio padréo de resultados
replicados de uma amostra (duplicados). Assim esta componente da incerteza podera

ser estimada a partir do desvio padrao das diferengas dos duplicados [21]:

Spif b

Sprecisio =
precisao
V2

Em que:

Spif p: desvio padrao das diferencas dos duplicados.

1.5.3.3.3 Associada a Exatidao
1.5.3.3.3.1 Associada a Exatiddo — Fortificacdo de Amostras

Recorre-se a fortificagédo, no laboratorio, de amostras sem analito nativo. Nesta situagao

a Recuperacdo média, Rm, do método é calculada pela expressao [21]:

C
Rm = Obs

B CFortificada

Em que:

Rm: recuperacdo média;

Cobs: cOncentracdo meédia de um série de andlises de amostras fortificadas;

Crorificada: CONCeNtracéo da amostra fortificada.
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A incerteza padrdo, u(Rm), associada a Rm, é funcdo da incerteza associada a
fortificacdo da amostra e é calculada através da expresséo [21]:

u(Rm) = Rm x

2
S(Z)bs <u(CFortificada))

2
n X CObs CFortificada

Em que:

u(Rm): incerteza padréo;

Sobs: desvio padrao de uma série de andlises de amostras fortificadas;
n: nimero de analises da amostra fortificada;

U(Crorificada): iNCerteza padrao associada a fortificacdo da amostra.

Recorre-se a fortificacdo, no laboratério, de amostras com analito nativo. Nesta situacao

a Recuperacdo média, Rm, do método é calculada pela expressao [21]:

CObs - CNativa
Rm=——7—¥—¥—¥———

CFortifica(;ﬁo
Em que:

Chnativa: CONcentracdo média do analito nativo.

Neste caso, u(Rm), é calculada através da expressao:

2
S
20bs 2 2
n + SNativa +<u(CFortificada)>

CObs - CNativa

u(Rm) = Rm X
CFortificada

Avaliacédo da exatiddo do método:

Uma vez estimada a incerteza associada a exatiddo do método é necessario avaliar se
0s resultados sdo afetados por desvios sistematicos relevantes que necessitam de
correcdo. Procede-se a essa avaliagdo atraveés da realizagdo de um teste t-student.
Assim, apos a quantificagdo de Rm e da respetiva incerteza padrdo, u(Rm), é estimado
se a recuperacdo é significativamente diferente de 1. Efetua-se o calculo de um valor t
[21]:
|1 — Rm|
- u(Rm)
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Uma vez calculado, t é comparado com um valor tyic, €xtraido da tabela t-Student
bilateral, para o n° de graus de liberdade (gl) em causa e um nivel de confianca igual a
95%.

Se t < teiico , @ recuperacao do método, Rm, ndo é significativamente diferente de 1, e ndo
se procede a correcado dos resultados dos ensaios em termos de exatidao.

1.5.3.3.3.2 Associada a Exatiddo — Dados dos EIL

Dado que as amostras ensaiadas nos EIL apresentam matrizes e niveis de concentracao
representativos do tipo de amostras ensaiadas em rotina e visto que o laborat6rio possui
ja um historial de participacdo suficiente (mais de 6 ensaios), recorre-se, sempre que
possivel, a dispersao das diferencas (relativas) entre o resultado obtido e o valor de

referéncia para estimar a incerteza associada.

Visto que os resultados dos EIL sao relativos a vérios niveis de concentragdo, a incerteza

padrdo é estimada em termos relativos [21]:

u'(y) =s'py
Em que:
u’(y): incerteza padrao relativa;

s’pv: desvio padrdo das diferencas relativas .

1.5.3.4 Calculo da Incerteza Combinada

Depois de estimadas as incertezas individuais, associada a precisdo e a exatidao,

expressando-as como incertezas-padrao, calcula-se a incerteza padréo combinada [21].

z=x+Yy

uc(z) = ’uxz + uy?

uc(2): incerteza-padrdo combinada de um valor z;

Em que:

Uy € Uy: incertezas dos parametros independentes.
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1.5.3.5 Célculo da Incerteza Expandida

Multiplica-se a incerteza padrdo combinada pelo fator de expanséo (k) selecionado de
modo a obter a incerteza expandida alargada.

O valor do fator de expanséo, depende de varios aspetos [21]:

- Deve ser usado normalmente o k = 2, que corresponde a um intervalo de confianca de
95% quando se aplica o Teorema do Limite Central,

- Quando a incerteza combinada é baseada em observacdes estatisticas relativa a
poucos graus de liberdade (< 6) a escolha de K depende dos graus de liberdade, usando
o fator t -Student correspondente a 95% de confianga.

1.5.3.6 Apresentacdo do Resultado

Deve-se apresentar o resultado da incerteza associada usando um maximo de dois
algarismos significativos para a incerteza, e deve ser indicado o facto de expanséo usado
[21].

1.5.3.7 Avaliacdo das Incertezas

Os responsaveis pelo calculo de incertezas devem validar cada método fazendo uma
avaliacao deste:

- Os valores de precisdo obtidos no laboratério (ex.: duplicados, cartas de controlo)
devem ser iguais ou inferiores aos dos valores de incerteza;

- Na analise de materiais de referéncia certificados, o valor certificado deve estar
englobado pela incerteza global estimada;

- Em EIL de aptidao, o valor de referéncia deve ser englobado pela incerteza do resultado
do laboratorio.

A apresentacdo de incertezas sistematicamente subestimadas deve ser considerada
como uma néo conformidade.

O Laboratorio devera fazer uma validagéo interna do modelo de calculo de incertezas
usado, durante, no minimo 3 meses. Neste periodo as incertezas sao calculadas e

validadas mas néo sé@o apresentadas nos relatérios de ensaio [21].
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CAPITULO 2 — SELECAO E IMPLEMENTACAO DAS METODOLOGIAS

2.1 Parametros Fisico-quimicos

Os parametros fisico-quimicos a acreditar sdo denominados por POQ, Procedimentos

Operacionais da Quimica e encontram-se em Anexo

2.1.1. POQ 4 — Determinacéo do Teor em Cinza

O teor em Cinza é determinado por gravimetria. A amostra é pesada para cadinho de
porcelana previamente estabilizado e tarado, é incinerada em Mufla a uma temperatura
de 550°C+25°C até combustdo completa da matéria organica e obtengcdo de uma massa

constante (residuo de coloracédo uniforme branca ou quase branca). (Anexo [)

Figura 2.1 — Mufla elétrica para incineracdo de amostras [22] .

2.1.2. POQ 5 — Determinacao do Teor de Humidade

O teor de Humidade é determinado por termogravimetria onde a amostra é pesada antes
do aquecimento e, novamente, depois de atingir um estado de equilibrio de massa. O

aguecimento é feito por radiagdo Infravermelha por radiador de halogénio.

E selecionado o perfil de temperatura de secagem “Standard” (Fig. 4), a temperatura de
secagem para 130+3°C e o tempo de secagem como “AUTO”, ou seja, o teste finaliza
guando o analisador de humidade deteta que a perda de massa é inferior a 1mg em 60

segundos. (Anexo II)
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Perfil de temperaturas

Standard
Temperatura final ——
(1300C)

Temperatura —f— —

ambiente
1
I

Inicio Tempo

Figura 2.2 — Perfil de temperatura de secagem Standard, aplicado na determinacédo do teor de
humidade a maioria das amostras [13].

Figura 2.3 — Analisador de Humidade automatico [23].

2.1.3. POQ 6 — Determinacao do Teor de Lipidos

A determinacdo de Lipidos tem por base o tratamento da amostra com &cido cloridrico
diluido fervente por forma a libertar as fracdes lipidicas (Hidrolise acida), seguida de
filtracdo da massa resultante, secagem e extracao de lipidos retidos no filtro com éter de
petréleo, segundo a técnica de Randall. Eliminacdo do solvente por evaporacgdo,

secagem e pesagem do extrato. (Anexo lll)

2.1.4. POQ 11 - Determinagéo do Teor de Proteina Bruta

No método Dumas, as amostras sdo convertidas em gases por aguecimento num tubo de
combustdo. Todos os componentes interferentes sdo removidos da mistura final de
gases. Os compostos de azoto presentes na mistura de gases, ou uma parte
representativa dos mesmos, sdo convertidos em azoto molecular, o qual é
guantitativamente determinado por um detetor de condutividade térmica. O teor de azoto

é calculado por um microprocessador. (Anexo V)
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2.2. Controlo de Qualidade

2.2.1. Controlo de Qualidade Interno

2.2.1.1 Determinacdo do Teor em Cinza

Tabela 2.1 — Ferramentas de Controlo para a determinacéo do Teor em Cinza.

Ferramenta de . Critérios de Aceitacéo
Frequéncia
controlo a Efetuar g/100g %
0,1-10 10

_ 1 Duplicado por
Duplicado 1,0-10 5
cada 5 Amostras

> 10 2

2.2.1.2 Determinacdo do Teor de Humidade

Tabela 2.2 — Ferramentas de Controlo para a determina¢cédo do Teor de Humidade.

Ferramenta de o . o
Frequéncia Critério de Aceitacéo
controlo a Efetuar

1 Duplicado por

Duplicado 10%
cada 5 Amostras

2.2.1.3 Determinacdo do Teor de Lipidos

Tabela 2.3 — Ferramentas de Controlo para a determinac¢éo do Teor de Lipidos.

Ferramenta de Critério de Aceitacéo
Frequéncia
controlo a Efetuar 9/100g | Tolerancia %
1 Duplicado por <10 +15¢9 + 15%
Duplicado cada 5 10-40 + 20% +20%
Amostras >40 + 8g +20%
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2.2.1.4 Determinacdo do Teor de Proteina Bruta

Tabela 2.4 — Ferramentas de Controlo para a determinacao do Teor de Proteina Bruta.

Ferramentas de

controlo a Frequéncia Critério de Aceitacéo
Efetuar
g/100g | Tolerancia %
1 Duplicado
_ <10 * 29
Duplicado por cada 10
10 - 40 +20% +20%
Amostras
>40 + 8g

1 Padréo de g/100g | Alvo (%N) %

Padréao de Controlo por EDTA 9,59
Controlo cada 10 Acido 0 5o 90-110%
Amostras Glutamico ’

2.2.2. Controlo de Qualidade Externo

O Globalab procedeu a aquisicdo de 2 MRC disponibilizados pela entidade internacional
FAPAS® (Food Analysis Performance Assessment Scheme) e participou num EIL do
Esquema QFCS (Quality in Food Chemistry PT Scheme) promovido pela entidade LGC
Standard.

2.2.2.1 Materiais de Referéncia Certificados

2.2.2.1.1 Material de Teste T2450

Matriz “Pao” com validade até 31 de Janeiro de 2014.
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Tabela 2.5 — Especificagbes do Material de Teste T2450.

Intervalo

Analito Unidades Valor Alvo _ _
Satisfatorio
Humidade a 105°C 0/100g 6,90 6,49 - 7,31
Humidade a 130°C g/100g 7,33 6,90 - 7,77
Cinza 0/100g 3,07 2,87 -3,28
Proteina (N) 0/100g 1,91 1,77 - 2,05

2.2.2.1.2 Material de Teste T0183QC

Matriz “Refeicao de Carne” com validade até 7 de Agosto de 2017.

Tabela 2.6 — Especificacdes do Material de Teste T0183QC.

Intervalo

Analito Unidades Valor Alvo _ _
Satisfatorio
Humidade g/100g 76,4 75,1-778
Cinza 0/100g 1,28 1,18 -1,37
Lipidos g/100g 6,55 6,07 — 7,04
Proteina (N) g/100g 1,54 1,48 - 1,60

2.2.2.2 Ensaio Interlaboratorial

Ensaio Interlaboratorial Round 208, amostra n.° 772, matriz heterogénea “Mixed Matrix”.

Os valores apresentados na tabela 2.7 apenas foram conhecidos ap6s o envio dos
resultados obtidos a entidade promotora do EIL. O paradmetro Proteina Bruta néo foi
testado neste EIL pois o equipamento para a sua determinacdo ainda ndo estava

operacional.

Tabela 2.7 — Especificagbes do Ensaio Interlaboratorial (LGC 772).

. ) Valor
Analito Unidades Incerteza
Alvo
Humidade % 63,74 0,15
Cinza % 1,32 0,01
Lipidos % 9,26 0,12
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CAPITULO 3 — RESULTADOS OBTIDOS E VALIDACAO DOS METODOS

3.1 Parametros Fisico-quimicos

Ao longo do ano 2013 o Globalab reuniu todos os resultados e CQ associado obtido para
os diferentes parametros. Os ensaios foram realizados sobre diferentes géneros
alimenticios chegados ao laboratdrio. Desta forma foi possivel validar de forma robusta

os métodos inicialmente implementados.

3.1.1. POQ 4 — Determinacao do Teor em Cinza

3.1.1.1 Estudo da Exatiddo: Ensaios Interlaboratoriais. Célculo da repetibilidade e da

exatidao

Tabela 3.1 — Amostra LGC 772 — Round 208/QFCS — Ensaio realizado a 09/08/2013 por Joana

Manecas.
. Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo
Observacgodes

(%) (%) (%)
1 1,34 15

1,32
2 1,32 0,0
Média 1,33 0,8
Desvio Padrao 0,01414 1,07

Coeficiente de Variagéo 1,06%

Média Erro Relativo 0,8%

z-score = -0,1; o valor de referéncia foi obtido a partir do relatério de QFCS — Round 208/ LGC
772.

47



3.1.1.2 Estimativa da Exatiddo — MRC

Tabela 3.2 — TM 2450 —Ensaio realizado a 18/06/2013 por Joana Manecas.

Valor de Referéncia Valor Obtido Erro Relativo
Observacbes
(%) (%) (%)
1 3,20 2,9
2 3,07 3,20 2,9
3 3,00 -1,0
Média 3,12 1,68
Desvio Padréo 0,06928 2,26
Coeficiente de Variacao 2,2%
Média Erro Relativo 1,6%

Tabela 3.3 — T0183QC — Ensaio realizado a 18/06/2013 por Joana Manecas.

Valor de Referéncia Valor Obtido Erro Relativo
Observacdes

(%) (%) (%)
1 1,22 -4,7

1,28
2 1,2 -6,3
Média 1,21 -5,5
Desvio Padrao 0,01414 1,10

Coeficiente de Variacao 1,2%

Média Erro Relativo -5,5%

3.1.1.3 Avaliacéo da Precisao intermédia

Na avaliacédo da Preciséo Intermédia (Duplicados) os ensaios foram realizados por Joana

Manecas e para n=21, a média foi de 1,97%. (Tabela no Anexo V)
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3.1.1.4 Avaliacdo da Incerteza

Tabela 3.4 — Avaliacdo da Incerteza para a determinacdo do Teor em Cinza.

Critérios de Aceitacao
0,10 0,1-1,0 0,0577
0,05 1,0-10 0,0289
0,02 >10 0,0115 LGC 772
u exatidao (EIL) 0,0071 R1 R2
u comb 0,058 EIL 1,34 | 1,32
Uexp 0,1-1,0 12% Média 1,33 s 0,01414
u comb 0,030 Alvo 1,32 n 2
Uexp 1,0-10 6% ER 1,007576 s 0,0002
u comb 0,014
Uexp >10 3% u (Rm) 0,0071

3.1.1.5 Conclusodes

Tabela 3.5 — Conclusdes obtidas para a determina¢éo do Teor em Cinza.

Os resultados obtidos na participacdo em EIL (LGC, bem como os
Exatiddo | estudos realizados com MRC (FAPAS) apresentam erros relativos
inferiores a 10%.

O método apresenta valores de precisao intermédia inferiores a 10%
Precisdo | paraagamade 0,1 a 1,09/100g e inferiores a 5% para a gama de 1,0 a
10g/100g.

O método apresenta valores de incerteza de 12% para a gama de 0,1 a
1,09/100g e 6% para a gama de 1,0 a 10g/100g.

Incerteza

3.1.2. POQ 5 — Determinacgé&o do Teor de Humidade

3.1.2.1 Estudo da Exatiddo: Ensaios Interlaboratoriais. Calculo da repetibilidade e da

exatidao
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Tabela 3.6 — Amostra LGC 772 — Round 208/QFCS — Ensaio realizado a 07/08/2013 por Joana

Manecas.

. Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo
Observacoes

(%) (%) (%)
1 62,63 -1,7

63,74
2 62,42 -2,1
Média 62,53 -1,9
Desvio Padréo 0,14849 0,23

Coeficiente de Variacao 0,24%

Média Erro Relativo -1,9%

z-score = -2,42; o valor de referéncia foi obtido a partir do relatério de QFCS — Round 208/ LGC
772.

3.1.2.2 Estimativa da Exatiddo — MRC

Tabela 3.7 — TM 2450 —Ensaio realizado a 17/06/2013 por Joana Manecas.

Observacses Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo

(%) (%) (%)

1 7,1 3,5

2 6,90 6,9 -0,3

3 6,9 0,0

Média 6,97 1,1

Desvio Padrao 0,14468 2,10
Coeficiente de Variacao 2,1%

Média Erro Relativo 1,1%

Tabela 3.8 — T0183QC —Ensaio realizado a 17/06/2013 por Joana Manecas.

Valor de Referéncia Valor Obtido Erro Relativo

Observacodes
(%) (%) (%)
1 74,47 -2,5
2 76,40 75,52 -1,2
3 74,80 -2,1
Média 74,93 -1,9
Desvio Padrao 0,53694 0,70
Coeficiente de Variacéo 0,7%
Média Erro Relativo -1,9%
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3.1.2.3 Avaliacdo da Precisdo intermédia

Na avaliacdo da Precisdo Intermédia (Duplicados) os ensaios foram realizados por Joana
Manecas e para n=28, a média foi de 3,18%. (Tabela no Anexo V)

3.1.2.4 Avaliacdo da Incerteza

Tabela 3.9 — Avaliacdo da Incerteza para a determinacdo do Teor de Humidade.

LGC 772
Critérios de

Aceitacéao Ri R2

0,10 0,058 EIL 62,63 | 62,42
u exatidao (EIL) 0,00114 Média 62,525 s 0,14849
u comb 0,058 Alvo 63,74 n 2
Uexp 10% 12% ER 0,0154 s> 0,02205

u (Rm) 0,00114

3.1.2.5 Conclusdes

Tabela 3.10 — Conclusdes obtidas para a determinac&o do Teor de Humidade.

Os resultados obtidos na participacdo em EIL (LGC, bem como 0s
Exatiddo | estudos realizados com MRC (FAPAS) apresentam erros relativos
inferiores a 10%.

- O método apresenta valores de precisado intermédia inferiores a 10%
Precisao
para toda a gama.

Incerteza | O método apresenta valores de incerteza de 12%

3.1.3. POQ 6 — Determinacgéo do Teor de Lipidos

3.1.3.1 Estudo da Exatiddo: Ensaios Interlaboratoriais. Calculo da repetibilidade e da

exatidao
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Tabela 3.11 — Amostra LGC 772 — Round 208/QFCS — Ensaio realizado a 12/08/2013 por Joana

Manecas.

. Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo
Observacoes

(%) (%) (%)
1 8,44 -8,9

9,26
2 8,42 -9,1
Média 8,43 -9,0
Desvio Padréo 0,01414 0,15

Coeficiente de Variacao 0,17%

Média Erro Relativo -9,0%

z-score = -1,95; o valor de referéncia foi obtido a partir do relatério de QFCS — Round 208/ LGC
772.

3.1.3.2 Estimativa da Exatiddo — MRC

Tabela 3.12 — T0183QC —Ensaio realizado a 18/06/2013 por Joana Manecas.

. Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo

Observacdes
(%) (%) (%)
1 6,17 -5,8

6,55
2 6,71 2,4
Média 6,44 1,1
Desvio Padrao 0,38184 2,10
Coeficiente de Variacao 5,9%

Média Erro Relativo -1,7%

3.1.3.3 Avaliacéo da Precisao intermédia

Na avaliagédo da Preciséo Intermédia (Duplicados) os ensaios foram realizados por Joana
Manecas e para n=14, a média foi de 2,79%. (Tabela no Anexo V)
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3.1.3.4 Avaliacdo da Incerteza

Tabela 3.13 — Avaliacdo da Incerteza para a determinagéo do Teor de Lipidos.

Critérios de
Aceitacéao Lec e
0,15 0,0866 R1 R2
0,20 0,1155 EIL 62,63 | 62,42
u exatidao (EIL) 0,0025 Média 62,525 s 0,14849
u comb 0,0866 Alvo 63,74 n 2
Uexp 15% 17% ER 0,0154 s* 0,02205
u comb 0,115
Uexp 20% 23% u (Rm) 0,00114

3.1.3.5 Conclusdes

Tabela 3.14 — Conclusfes obtidas para a determinacdo do Teor de Lipidos.

Os resultados obtidos na participacdo em EIL (LGC, bem como 0s
Exatiddo | estudos realizados com MRC (FAPAS) apresentam erros relativos
inferiores a 10%.

O método apresenta valores de precisdo intermédia inferiores a 15%
Precisdo | para a gama inferior a 10g/100g e inferior a 20% para a gama superior
a 10g/100g.

O método apresenta valores de incerteza de 17% para a gama inferior

Incerteza _
a 10g/100g de 23% para a gama superior a 10g/100g.

3.1.4. POQ 11 - Determinagéo do Teor de Proteina Bruta

3.1.4.1 Estudo da Exatiddo: Ensaios Interlaboratoriais. Calculo da repetibilidade e da

exatidao
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Tabela 3.15 — Amostra LGC 772 — Round 208/QFCS — Ensaio realizado a 01/10/2013 por Joana

Manecas.

. Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo
Observacoes
(%) (%) (%)
1 3,33 -3,6
3,46
2 3,39 -2,1
Média 3,36 -2,9
Desvio Padréo 0,03748 1,08
Coeficiente de Variacao 1,12%

Média Erro Relativo -2,9%

z-score (calculado) = -0,33; o valor de referéncia foi obtido a partir do relatério de QFCS — Round
208/ LGC 772.

3.1.4.2 Estimativa da Exatiddo — MRC

Tabela 3.16 — TM2450 —Ensaio realizado a 01/10/2013 por Joana Manecas.

. Valor de Referéncia Valor Obtido  Erro Relativo
Observacdes

(%) (%) (%)
1 1,868 -2,2

1,91
2 1,868 -2,2
Média 1,87 -2,2
Desvio Padrao 0 0

Coeficiente de Variacao 0,0%

Média Erro Relativo -2,2%

Tabela 3.17 — T0183QC —Ensaio realizado a 01/10/2013 por Joana Manecas.

Valor de Referéncia Valor Obtido Erro Relativo
Observacodes

(%) (%) (%)
1 1,462 -5,1

1,54
2 1,458 -5,3
Média 1,46 -5,2
Desvio Padrdao 0,00283 0,18

Coeficiente de Variacédo 0,2%

Média Erro Relativo -5,2%
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3.1.4.3 Avaliacdo da Precisdo intermédia

Na avaliacdo da Precisdo Intermédia (Duplicados) os ensaios foram realizados por Joana

Manecas e para n=26, a média foi de 7,09%. (Tabela no Anexo V)

Tabela 3.18 — Avaliacdo da Preciséo Intermédia para Padrdes de Controlo.

Padrédo de EDTA de 9,59 %N Padr&o de Acido Glutamico de 9,52 %N
Data Valor Obtido (mg/L) Data Valor Obtido (mg/L)
20-09-2013 9,45 04-10-2013 9,23
24-09-2013 9,32 10-10-2013 9,29
25-09-2013 9,51 10-10-2013 9,35
27-09-2013 9,44 10-10-2013 9,40
01-10-2013 9,48 10-10-2013 9,48
04-10-2013 9,43
10-10-2013 9,45
10-10-2013 9,67
Média 9,47 Média 9,35
Desvio Padréao 0,097245 Desvio Padréao 0,095671
Coeficiente de Coeficiente de
Variacdo 1.03 Variacdo 102
Erro Relativo -1,3% Erro Relativo -1,8%
3.1.4.4 Avaliacdo da Incerteza
Tabela 3.19 — Avaliacdo da Incerteza para a determinag&o do Teor de Proteina Bruta.
Critérios de
Aceitacao Lec iz
0,15 0,0866 R1 R2
0,20 0,1155 EIL 3,33 3,39
u exatidao (EIL) 0,0060 Média 3,36 s 0,042426
u comb 0,0866 Alvo 3,46 n 2
Uexp 15% 17% ER 0,28066 s* 0,00018
u comb 0,115
Uexp 20% 23% u (Rm) 0,00595
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3.1.4.5 Conclusdes

Tabela 3.20 — Conclusdes obtidas para a determinacgdo do Teor de Proteina Bruta.

Exatidéo

Precisao

Incerteza

Os resultados obtidos na participacdo em EIL (LGC), bem como os
estudos realizados com MRC (FAPAS) apresentam erros relativos
inferiores a 10%.
O método apresenta valores de precisdo intermédia inferiores a 10%
em toda a gama.

O método apresenta valores de incerteza de 17% e de 23%.
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CAPITULO 4 — AUDITORIA INTERNA

A Auditoria Interna foi realizada a 29 e 30 de outubro de 2013 por Auditor externo Eng.

Jodo Seabra cujo relatério se encontra no Anexo VI com a seguinte conclusao:

“CONCLUSAO:
A avaliagdo interna foi efetuada de acordo com o Anexo Técnico de 2013-06-07 (retirado
do site do IPAC, em 2013-10-29).

Os ensaios objeto de extenséo, estavam validados ou em fase final de validagéo.

O Laboratério evidenciou bom desempenho no controlo da qualidade interno e externo
para os ensaios acreditados e objeto de extensdo e ainda na amostragem de aguas de

consumo humano.

Participava nos ensaios Interlaboratoriais Relacre, aguas limpas, ensaios de campo,
colheita, preservacdo e transporte. Participava ainda em EILs LGC, IELAB para aguas

residuais e alimentos.

Foram registadas 2 Nao Conformidades (NC) e 2 Oportunidades de Melhoria (OM) que

correspondem a validacdo dos métodos objeto de extenséao.

As incertezas estavam calculadas para a generalidade dos ensaios.

Os responsaveis e técnicos evidenciaram bom conhecimento dos métodos de ensaio
objeto de extenséo, do respetivo controlo da qualidade, das metodologias de Colheita de

Amostras de Aguas e do controlo da qualidade associado.

Agradece-se a todos a colaboracao prestada.”

Para uma mais facil identificacdo das ndo conformidades estas encontram-se numeradas
e classificadas como Maiores (M), Menores (N). Uma Nao conformidade categoria Maior
€ auséncia ou falha sistematica na implementagédo de um requisito de acreditagédo, pondo
em causa a confianca na entidade, com implicagfes diretas na qualidade dos resultados

da atividade desenvolvida (pratica incorreta), no correto funcionamento do Sistema de
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Gestéo ou nas obrigacfes para a acreditacdo; uma N&o conformidade categoria menor é
falha isolada de um requisito de acreditacdo que ndo coloca em causa de modo
significativo a confianga da entidade ou na qualidade dos resultados da atividade
desenvolvida. Trata-se de uma falha documental ou falha isolada e sem gravidade.

De igual modo foram identificadas Oportunidades de Melhoria (OM), situacbes
constatadas que ndo pondo em causa a capacidade do Sistema de Gestdo auditado para
satisfazer adequadamente os requisitos aplicaveis, poderdo ser objeto de acdes por parte

da entidade auditada com vista a melhoria do seu Sistema de Gestao.

Constatacdes da area Quimica Alimentar:

NO1 — O estava inscrito num EIL LGC, mas ainda ndo tinha os resultados.
OMO02 - Sugere-se que o Laboratério prepare 2 MRIs rastreados aos MRCs existentes.

OMO3 - Sugere-se que o Laboratério prepare um MRI, rastreado a um MRC.

Face as constatacfes levantadas o Globalab elaborou o respetivo Plano de Acbes
Corretivas (PAC):

NO1:

Causa: O Laboratorio estava inscrito num EIL LGC, mas ainda nao tinha os resultados.

Correcdo: O Laboratério tinha ja participado com a metodologia anteriormente
implementada (LGC — agosto 2013) e ndo participou com 0 novo equipamento porque
este em Agosto ainda ndo estava operacional, devido ao periodo de férias do fabricante e
técnicos de manutencdo. Desde que a metodologia funciona na rotina, o Globalab
executou em cada sessédo de trabalho um MRC e ou o LGC da distribuicdo de Agosto

2013. O Globalab ja esta inscrito na préxima distribuicdo do EIL de Novembro.

Acao Corretiva: O Globalab tentara no futuro que as aquisi¢cdes de novos equipamentos
nao seja efetuada préximo dos meses de encerramento dos fabricantes, de modo a que o
processo de entrega e colocagdo em funcionamento seja mais célere, permitido assim
um tempo mais alargado para execucao de todo o controlo de qualidade interno e externo

necessario a validacao interna dos métodos.
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OMO02 e OMO3:

Causa: O Laboratério usava por rotina, apenas o MRC existente.

Correcao: O laboratério procedeu a realizacdo de ensaios em condicdes de repetibilidade
de um MRI rastreavel ao MRC existente de modo a poder usar o MRI por rotina.

Acdo Corretiva: Sempre que o Globalab implementar uma nova metodologia procedera

sempre a utilizacdo de MRI rastreaveis.
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CAPITULO 5 — DISCUSSAO DE RESULTADOS

Aquando da realizacdo dos critérios de validacdo definidos pelo Globalab quanto a

exatidao e precisao, verifica-se que os métodos cumprem todos 0s requisitos.

No estudo da exatiddo o Erro Relativo (ER) deve ser inferior a 10% e o z-score inferior a
3, sendo o z-score ideal igual a 0 (zero). Os valores podem apresentar-se positivos ou
negativos, o sinal — (menos) apenas indica que os valores obtidos apresentam um desvio
inferior ao valor obtido. Neste estudo com o EIL (LGC 772), para a determinagdo da
cinza, o Erro Relativo foi de 0,8% e o z-score foi de -0,1, cumprindo os requisitos. Para a
determinacdo de Humidade, o ER foi de -1,19% e 0 z-score de -2,42. Apesar de este
parametro cumprir 0s requisitos o z-score encontra-se muito perto de 3, devendo ser
feitas repetices para evitar desvios. Relativamente a determinacéo de Lipidos, o ER foi
de -9% e o z-score de -1,93, este parametro cumpre com o estipulado, contudo, o ER
encontra-se perto de 10% e ambos os valores apresentam sinal menos, o que pode
significar uma baixa recuperacao de lipidos. Por fim, para a determinagdo de Proteina o
z-score foi calculado posteriormente a realizacdo do EIL pois o equipamento Dumas nao
se encontrava operacional. O ER foi de -2,9% e z-score de -0,33%. O estipulado é

cumprido e o valor de z-score € satisfatério pois encontra-se perto de zero.

Todos os parametros cumprem com as condi¢des de exatiddo definidas pelo Globalab,
devendo-se dar especial atencdo as metodologias dos parametros que apresentaram z-

score proximo de 3 e ER préximo de 10%, de modo a identificar possiveis melhorias.

Na estimativa da exatiddo com os Materiais de Referéncia Certificada T2450 e T0183QC
o ER deve ser inferior a 10%. Na determinacdo da Cinza, para o T2450, obteve-se um
ER de 0,16% e para o T0183QC -5,5%, cumprindo assim o limite dos 10%.
Relativamente a determinagdo da Humidade para o T2450, obteve-se um ER de 1,1% e
para o T0183QC -1,9%, este método cumpre com o estabelecido apresentando baixo
erros relativos. Na determinacdo de Lipidos apenas foi utilizado o T0183QC, obtendo-se
um ER de -1,7% cumprindo também com o valor estipulado. Relativamente a
determinacgéo da Proteina para o T2450, obteve-se um ER de -2,2% e para o T0183QC

de -5,2%, ou seja, cumpre com o estipulado.
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Na avaliacdo da Precisdo Intermédia (Duplicados) verificou-se que em todas as
metodologias cumpriam com o estipulado pois os valores de precisao intermédia séo
inferiores a 10%. Pois para a determinacdo de Cinza, para n=21, a média foi de 1,97%.
No que respeita ‘determinacdo de Humidade, para n=28, a média foi de 3,18%. Na
determinacédo de Lipidos, para n=14, a média foi de 2,79%. Por fim, para a determinacéo
de Proteina, para n=26, a média foi de 7,09% para os duplicados. Para os padrbes de
controlo de EDTA (Etilenodainimatetracético) e de Acido Glutamico os Erros Relativos
foram de -1,3 e -1,8 respetivamente. Pode-se concluir que todos os métodos sao

precisos.

Na avaliacdo da Incerteza pode-se verificar que para a gama de 0,1 a 1,0g/100g de Cinza
0 método apresenta valores de incerteza de 12%, 6% para a gama de 1,0 a 10g/100g e
3% para a gama >10g/100g. Estas gamas correspondem a uma percentagem de 10, 5 e
2%, respetivamente. A avaliacdo da incerteza na determinacao de Humidade é de 12%,
este método apresenta uma tolerancia de 10% para os duplicados. Relativamente a
determinacdo de Lipidos método apresenta valores de incerteza de 17% para a gama
inferior a 10g/100g de 23% para a gama superior a 10g/100g. Finalmente, para a
determinacdo de Proteinas o método apresenta valores de incerteza de 17% e de 23%,
para os respetivos critérios de aceitacdo de 15 e 20%. A analise destes resultados podem
levar a concluir que este método pode ter intervalos muito restritos, contudo verifica-se

gue todos os critérios tém sido cumpridos.
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CAPITULO 6 — CONCLUSAO E PERSPETIVAS FUTURAS

A principal conclusé@o a retirar do projeto desenvolvido é a de que a acreditagdo de
técnicas analiticas € uma mais valia diferenciadora para o Globalab perante o mercado
de ensaios de quimica alimentar, de forma a cumprir com a legislacdo nacional e

internacional e aumentar a confianca do cliente.

Relativamente aos objetivos definidos para este trabalho, pode-se concluir que foram
alcancados, nomeadamente no que respeita ao cumprimento dos requisitos da Norma
NP EN ISO IEC 17025:2005.

Os métodos a acreditar sdo a determinacao do teor em Cinza, a determinagao do teor de
Humidade, a determinacao do teor de Lipidos e a determinacéo do teor de Proteina Bruta
em Géneros Alimenticios. No que respeita a selecdo e implementacdo deste métodos e a
sua validacdo pelo estudo da exatiddo (Materiais de Referéncia e Ensaios
Interlaboratoriais), avaliagcdo da precisdo, recorrendo a duplicados e ou padrdes de
controlo e avaliacdo da incerteza, conclui-se que esta implementacao foi conseguida pois
todos os resultados estavam dentro do estipulado, ou seja, os métodos sdo exatos e

precisos.

Da realizacdo da Auditoria Interna as técnicas analiticas apenas foram levantadas trés
constatacfes podendo-se referir que as metodologias estdo aptas a realizacdo da
Auditoria Externa por auditores do IPac. Esta auditoria realizar-se-4 apds a conclusdo

deste projeto.

Como melhorias futuras o laboratério compromete-se a cumprir 0 estabelecido no Plano
de Acdes Corretiva e também pretende implementar e validar novas técnicas na area
estudada neste projeto, a quimica alimentar, tais como, Fibra alimentar, Hidratos de

Carbono e Valor Energético.
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Anexo V — Tabelas da Avaliacdo da Preciséo intermédia para os Diferentes

Métodos
A B C D [ z F

42
43 |3 - Avaliagdo da Precisdo Intermédia (Duplicados) - Ensaios realizados por Joana Manecas
44 Data | v Amostra | v R1 | v R2 | v Amplitude | v R |~
45 18-09-2013 10982 0,26 0,25 0,01000 3,92%
46 26-09-2013 11034 0,41 0,42 0,01000 2,41%
47 23-09-2013 11023 0,45 0,43 0,02000 4,55%
48 11271 0,51 0,51 0,00000 0,00%
49 12451 0,56 0,53 0,03000 5,50%
50 30-09-2013 11503 0,73 0,74 0,01000 1,36%
51 11769 0,89 0,88 0,01000 1,13%
52 14-10-2013 12382 0,9 0,89 0,01000 1,12%
53 27-08-2013 9945 0,93 0,9 0,03000 3,28%
54 12-08-2013 9411 1,15 1,10 0,05 4,44%
55 11026 1,33 1,31 0,02 1,52%
56 09-08-2013 LGC 772 1,34 1,32 0,02 1,50%
57 21-08-2013 9756 1,67 1,65 0,02 1,20%
58 20-09-2013 11057 1,67 1,65 0,02 1,20%
59 07-10-2013 11919 171 1,68 0,03 177%
60 11059 1,73 1,72 0,01 0,58%
61 04-09-2013 10217 1,75 1,76 0,01 0,57%
62 10-09-2013 10369 s — 7 0,01 057%
63 29-08-2013 10082 p 249 0,04 1,84%
64 23-10-2013 12740 219 0,01 0,46%
65 30-08-2013 10170 3,35 0,08 2,42%
66 Média| 1,97%
67 Relativas/1,128 bk
T n 21
4 4 » M| Cinza-2013 /%3 0|

Fig. 1 — Avaliagcdo da precisdo para a determinagdo de Cinza.
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Fig

Fig

(™

44
45
46
47
48
43
50
51
52
53
54
55
56
57
58
53
60
&1
62
63
64
65
66
&7
-]
63
70
7
72
73
74
75
76

D76 v Je | n
a B c D
3.1 - Duplicados - Ensaios realizados por Joana Manecas.

Data | v Amostra | v Ri | v R2
20-08-2013 9755 32,08 32,87
26-08-2013 9945 15,27 16,13
28-08-2013 10082 314 338
29-08-2013 10170 34,26 32,34
02-03-2013 10217 63,81 63,14
03-03-2013 10363 74,44 7385

10592 3827 33,03
10-03-2013 10536 66,67 6,14
16-03-2013 10768 63,72 65,38
18-039-2013 11023 10,24 1,02

11028 9,05 8,89

1030 819 8,37

1061 3471 33,77
19-03-2013 1031 393 398
24-03-2013 1270 872 8,39
26-03-2013 11503 194 213
01-10-2013 11502 1843 16,43
02-10-2013 1919 513 4,92
03-10-2013 11765 73,03 743
03-10-2013 12382 65,84 65,91
10-10-2013 12252 37.07 3766
14-10-2013 11026 851 8,23

1031 4,20 4,30

1033 455 487
21-10-2013 12740 53,25 50,85
22-10-2013 12670 2643 27,36
23-10-2013 1296

12988 _

. 2 —Avaliag&o da precisdo para a determinagdo de Humidade.

3 - Avaliacao da Precisao Intermédia (Duﬂicadoﬁ;&w kllizi@r Joarﬁ Manecas
Data |~ Amostra |v| = R1 [~ ] R2 v R v

12-08-2013 LGC 772 8,44 8,40 0.48%
21-08-2013 9755 574 5,88 2.41%
02-09-2013 9944 6.61 6,86 3.711%
02-09-2013 10080 2513 26,13 3,90%
18-09-2013 10369 9,63 9.78 1.55%
26-09-2013 11057 0,82 0,83 1.21%
27-09-2013 11019 1,04 1,03 0,97%
03-10-2013 11503 28.41 27,93 1.70%
08-10-2013 11919 11,27 13,14 15.32%
09-10-2013 11029 0,77 0.79 2,56%
11-10-2013 11034 0,78 0,79 1.27%
14-10-2013 11755 219 2,22 1,36%
16-10-2013 12382 8,00 8,05 0.62%
21-10-2013 11769 7,29 7,15 1.94%
Média 2,79%

Média Dif. Relativas/1,128 2,47%

. 3— Avaliagdo da precisdo para a determinacéo de Lipidos.
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’ A ' B f C | D ‘ E

61 |3 - Avaliagdo da Precisdo Intermédia

62 |3.1 - Duplicados

63 Data Amostra R1 R2 R
64 20-09-2013 11034 7,67 7,14 r 7.1%
65 11061 6,64 6,60 r 0.6%
66 LGC772 3,75 3,63 3,2%
67 10081 745 739 v 0,8%
68 10369 8,15 7,05 r 14,4%
69 11053 7.41 7,76 i 4,6%
70 24-09-2013 10369 8,73 7,32 f 17,6%
71 10768 12,56 12,62 r 0,5%
72 10982 0,51 0,46 o 10,9%
73 11019 6,24 557 4 11,3%
74 11270 6,38 5,68 r 11,7%
75 11271 7,40 837 4 12,4%
76 10217 8.25 745 r 10,2%
7 27-09-2013 11503 4,68 3,94 r 17,4%
78 01-10-2013 TM0183 1,46 1,46 0,3%
79 TM2450 1,87 1,87 0,0%
80 LGCT772 333 3,39 1,6%
81 04-10-2013 11743 13,66 11,86 v 14,1%
82 11763 481 531 r 9,9%
83 11919 8,03 7,93 r 1,2%
84 10-09-2013 11743 i 12,75 12,82 r 0,6%
85 TR e e (e o ) 720 r 12,5%
86 1178 A0 Y9 | == #8564 f 8,8%
87 10-10-2013 122 AN IS 1WA L 741 r 2,9%
88 12382 =¥ 1248 11,52 o 8,0%
89 12451 0,75 4 2,0%
90

91

92

Fig. 4 — Avaliacdo da precisdo para a determinagéo de Proteina.
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Anexo VI - Relatério da Auditoria Interna

77



