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RESUMO

LOURENCO, Fijamo Geraldo, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, outubro de 2023.
Implementacao de Sistema de Gestao da Qualidade segundo a ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 no Laboratorio de Controle da Qualidade de Agua (LCQA). Orientadora:
Renata Pereira Lopes Moreira. Coorientador: André Fernado de Oliveira.

A confiabilidade dos resultados produzidos em laboratérios de ensaio € essencial para tomada
de decisdes que possam garantir a seguranca, saide publica, protecdo ambiental, entre outros.
Portanto, faz-se necessario adotar Sistemas de Gestdo de Qualidade (SGQ), os quais podem ser
baseados na ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. Tal sistema € uma ferramenta utilizada para
garantir a conformidade de laboratérios com niveis reconhecidos internacionalmente, tanto em
competéncia técnica e gestdo dos resultados, visando reduzir erros, otimizar seus processos e
garantir a confiabilidade e seguranca dos dados gerados. Neste contexto, este trabalho teve
como objetivo adequar o SGQ do Laboratério de Controle de Qualidade da Agua (LCQA) a
norma citada anteriormente, tomando como referéncia a validacdo de trés métodos:
Determinacdo de Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) (concentracdo alta e baixa) e
Determinacdo de Foésforo Total (P-total). Inicialmente, foi aplicado um questiondrio aos
funcionarios do LCQA para levantamento do fluxo do processo e de funcionamento. A partir
dai foram definidas as acOes necessdrias para adequar aos requisitos da norma, como (1)
elaboracdo e/ou adequacdo dos documentos do SGQ do laboratério, (2) codificacdo dos
equipamentos, reagentes e materiais, considerando a rastreabilidade, (3) elaboracdo de
procedimentos de verificagdo de equipamentos criticos no desempenho dos métodos de andlise
e elaboracdo de cartas-controle e (4) validacao dos trés métodos. A partir dos resultados, foi
possivel elaborar um método com uma gestdo de dados que garanta a rastreabilidade
metroldgica, de acordo com os requisitos da norma. Os resultados de verificagdo apresentaram-
se satisfatorios, embora sejam sugeridas calibracdes dos equipamentos ao INMETRO. Os
métodos apresentaram os valores de coeficientes de 85,0 — 99,0% para DQO-baixa, de 80,0 —
108,3% para DQO alta e de 97,8 — 110,5% para P-total, por isso, algumas pequenas
inconsisténcias como exatiddo e precisiao que ndo atendem aos requisitos minimos de qualidade.
Portanto, sdo sugeridos treinamentos com a equipe. Por fim, pode-se concluir que foram obtidos
grandes avangos na adequacdo do SGQ do LCQA baseado na norma ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017.



Palavras-chave: Demanda Quimica de Oxigénio (DQO). Determinacdo de Fésforo Total.

Validagao de Métodos.



ABSTRACT

LOURENCO, Fijamo Geraldo, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, October 2023.
Implementation of a Quality Management System according to ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 in the Water Quality Control. Advisor: Renata Pereira Lopes Moreira. Co-
advisers: André Fernado de Oliveira.

The reliability of the results produced in testing laboratories is essential for making decisions
that can guarantee safety, public health, environmental protection, among others. Therefore, it
is necessary to adopt Quality Management Systems (QMS), which can be based on ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2017. Such a system is a tool used to guarantee the compliance of laboratories
with internationally recognized levels, both in technical competence and results management,
aiming to reduce errors, optimize their processes and guarantee the reliability and security of
the data generated. In this context, this work aimed to adapt the QMS of the Water Quality
Control Laboratory (LCQA) to the previously mentioned standard, taking as a reference the
validation of three methods: Determination of Chemical Oxygen Demand (COD) (high and low
concentration) and Determination of Total Phosphorus (P-Total). Initially, a questionnaire was
administered to LCQA employees to survey the process flow and operation. From there, the
necessary actions were defined to adapt to the standard's requirements, such as (1) preparation
and/or adaptation of the laboratory's QMS documents, (2) coding of equipment, reagents, and
materials, considering traceability, (3) preparation of verification procedures for critical
equipment in the performance of analysis methods and preparation of control charts and (4)
validation of the three methods. Based on the results, it was possible to develop a method with
data management that guarantees metrological traceability, in accordance with the requirements
of the standard. The verification results were satisfactory, although equipment calibrations are
suggested by INMETRO. The methods presented coefficient values of 85.0 — 99.0% for low
COD, 80.0 — 108.3% for high COD and 97.8 — 110.5% for P-Total. Therefore, some small
inconsistencies such as accuracy and precision that do not meet the minimum quality
requirements. Therefore, training with the team is suggested. Finally, it can be concluded that
great advances were made in adapting the LCQA QMS based on the ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 standard.

Keywords: Chemical Oxygen Demand (COD). Determination of Total Phosphorus. Validation
of Methods.
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1. INTRODUCAO

A implementagdo efetiva de um Sistema de Gestdo da Qualidade (SGQ) em
laboratdrios traz consigo uma série de beneficios. Além de simplificar as operagdes e processos
internos, reduzir o tempo de execucdo dos ensaios € minimizar desperdicios e custos de
aquisicdo, o SGQ impulsiona a produtividade e estimula a inovacgdo, abrindo caminho para a
ampliacdo de operagdes, processos e a explora¢do de novos mercados. (DUARTE; MULLER
e SPANEMBERG, 2021; MIGUEL; MOREIRA e DE OLIVEIRA, 2021).

Contudo, devido a natureza diversificada dos servicos prestados por diferentes tipos
de laboratdrios, como calibracdo e ensaio, a implementacdo do SGQ pode se deparar com
desafios. As interpretacdes variadas por parte dos gestores das instituicdes, assim como de
auditores internos e externos, podem resultar em SGQs complexos ou excessivamente
simplificados. Esses fatores ttm um impacto direto no sucesso ou fracasso da implementacao
do SGQ e por consequéncia na obtencdo de acreditagdo, bem como da certificagdo pelo
INMETRO (Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia) (ENGELHARD;
FELLER e NIZRI, 2003, OLIVARES e LOPES, 2012).

Neste cendrio, a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 visa apresentar os requisitos
necessarios para a implementacdo bem-sucedida de um SGQ. Na norma, adota-se uma
abordagem baseada em processos, com foco na competéncia técnica. Ela € dividida em cinco

segdes principais, descritas a seguir:

o Requisitos Gerais: Esta secdo aborda a imparcialidade e a confidencialidade dos dados
obtidos ou gerados durante as atividades do laboratdrio;

e Requisitos de Estrutura: Nesta, sdo abordadas as caracteristicas organizacionais do
laboratdrio. Isso inclui a sua definicdo como uma entidade legal responsdvel por suas
atividades, bem como a defini¢do da estrutura organizacional, os relacionamentos entre
o pessoal, a cadeia de responsabilidades e a comunicagdo sobre o sistema de gestao;

e Requisitos de Recursos: Essa secdo trata da disponibilidade dos recursos necessarios
para a gestdo e desempenho das atividades laboratoriais. Isso inclui pessoal qualificado,
instalacdes adequadas, equipamentos adequados, sistemas e servicos de apoio

necessarios para garantir a qualidade dos resultados;



16

o Requisitos de Processo: Aqui sdo abordados os requisitos relacionados a andlise critica
de pedidos, propostas e contratos com os clientes (clientes sdo todos os individuos,
entidades ou instituigdes que podem demandar servigos ao laboratério);

e Requisitos do Sistema de Gestdao: Nesta secdo, ¢ enfatizada a necessidade de o
laboratdrio estabelecer, documentar, implementar e manter um sistema de gestdo que
seja capaz de apoiar e demonstrar o cumprimento consistente dos requisitos da norma.
Isso inclui a defini¢ao de processos, procedimentos e controles para garantir a qualidade

dos resultados do laboratério.

Para que o processo de implementacdao de um SGQ seja facilitado, € fundamental que
a documentacdo essencial do laboratério seja elaborada de maneira clara, concisa e conforme
as exigéncias normativas. Desta maneira, € possivel assegurar a qualidade dos resultados
(ABNT, 2017; LIMA, 2018; MIGUEL, MOREIRA e DE OLIVEIRA, 2021), além de
demonstrar o atendimento a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.

Neste contexto, o presente trabalho visa apresentar o processo estratégico de
implementagdo do SGQ em um Laboratério de Rotina dentro de uma Universidade Federal,
com suas particularidades, facilidades e fatores complicadores, preparando-o para a acreditagao
de ensaios junto ao INMETRO. O SGQ selecionado foi aquele definido pela ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2017.
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1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

Adequacgdo do SGQ, segundo os requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 em

um laboratério de rotina, tendo como estudo de caso o Laboratério de Controle da Qualidade

de Agua (LCQA) da Estacao de Tratamento de Agua (ETA) da Universidade Federal de Vigosa

(UFV).

1.1.2. Objetivos Especificos

Fazer o levantamento do fluxo de processo atual do funcionamento do LCQA;

Definir as acdes necessdrias para adequar aos requisitos da Norma ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2017;

Elaborar e/ou adequar os documentos do SGQ do laboratério;

Apresentar um sistema de classificacio dos equipamentos (reagentes e
materiais) considerando a rastreabilidade;

Elaborar cartas de controle para os equipamentos necessarios para os métodos a
serem validados;

Validar os métodos de Determinacao de Fosforo Total em amostras de dgua e

Determinacdo de Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) em efluente.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Breve historico da Qualidade

Ao longo da histéria, a preocupacdo com a qualidade de bens e servicos
frequentemente esteve no centro das atencdes da humanidade. Desde tempos antigos, as
sociedades se preocupavam em inspecionar os produtos e servicos que recebiam em trocas
comerciais. Um exemplo disso é o Cédigo de Hamurabi (2150 a.C), que estabelecia punicoes
severas para construtores cujas casas desabassem e causassem a morte de seus moradores. Na
Fenicia (500 a.C), inspetores poderiam amputar a mao de fabricantes de produtos defeituosos
que ndo estivessem dentro das especificacdes governamentais (LIMA, 2018). Portanto, a busca

pela qualidade ndo € um conceito novo.

No entanto, o conceito de qualidade tem sido associado cada vez mais aos aspectos
gerenciais e estratégicos, com foco em resultados confidveis. Essa abordagem mais recente
pode ser dividida em quatro eras: Inspecdo, Controle Estatistico, Garantia da Qualidade e
Gestdo da Qualidade Total (GARVIN, 1992), conforme ilustrado de forma simplificada na
Figura 1.

Gestao da
Qualidade Total

Garantia da
Qualidade

Controle
Estatistico

Inspecao

* Conformidade * Inspecdo por * Focona » Focos na
do produto amostragem; prevengao de gestdo;
com um » Usode defeitos; » Superagio das
padrao; ferramentas. * Criagdo de expectativas
* Sem andlise Sistema de do cliente;
do processo. qualidade + Surgimento
« Conceito da das normas
Qualidade 1SO.
total.
- - -~ J -~ J

Figura 1: Evolu¢do do conceito da qualidade. Adaptado. Fonte: LIMA, 2018. p.11

2.1.1. Era da inspecao (1900)

Até o final do XVIII, ou seja, no periodo anterior a Revolugao Industrial, os bens eram
fabricados estritamente por artesdos e a inspe¢do dos produtos era realizada de maneira
informal. Assim, os artesdos eram os responsdveis pelo produto e pela qualidade final. Os
atributos de um produto eram examinados, medidos ou testados, a fim de assegurar a sua

conformidade. O foco principal estava na detec¢do de eventuais defeitos de fabricacdo, sem
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haver uma metodologia preestabelecida. Essa fase prevaleceu por muitos anos, ndo havendo
uma andlise critica das causas do problema ou dos defeitos (GARVIN, 2002). A partir de
modelos de produgao tais como os propostos por Taylor e depois por Ford (1913), em 1922, G.
S. Radford, demonstrou a importancia das atividades de inspecao relacionando-as ao controle
da qualidade e considerando-as como funcdo independente, com a publicacdo da obra The

Control Quality Manufacturing (LIMA, 2018).

2.1.2. Era do controle estatistico do processo (1930)

A era do Controle Estatistico da Qualidade surgiu durante a 2* Guerra Mundial,
concomitantemente ao fim da Segunda Revolucdo Industrial. A produgdo em massa, com
milhares de produtos saindo da linha de producdo, tornava impraticivel a inspecao
individualizada. Além disso, existia a grande demanda do exército americano por armamentos
e muni¢do, com niveis de qualidade aceitdveis, fornecidos por varios fornecedores. Assim,
houve investimento em treinamentos para a utilizacdo de graficos de controle de processo. A
introducdo do controle estatistico permitia selecionar amostras representativas em todo o lote,

sem ser necessdrio avaliar os produtos um a um.

A estatistica foi aplicada ao controle de qualidade pela primeira vez em 1924 por
Shewhart, na Bell Laboratories, criando-se as cartas de controle. O seu livro Economic Control
of Quality of Manufactured Product, publicado em 1934, deu um caréter cientifico a disciplina
de qualidade. A partir de 1940, as técnicas de amostragem foram desenvolvidas, sendo
utilizadas até hoje (KOLB & HOOVER; 2012; LIMA, 2018). Métodos de planejamento de
experimentos multivariados também foram desenvolvidos, por Taguchi (Japao), G. Box (Reino
Unido), Rao (fndia), etc. e visavam acelerar a melhoria dos processos, pois estes métodos

ajudam a fazer a projecdo das atividades a executar ao longo de experimento.
2.1.3. Era da garantia da qualidade (1950)

Ap6s a 2* Guerra Mundial, houve grandes mudangas no cendrio mundial, além de um
impacto marcante na disseminacdo dos conceitos de controle estatistico de qualidade. Neste
periodo, a qualidade passou a ser uma disciplina voltada para o gerenciamento (GARVIN
1992). No ano de 1956, Armand V. Feigenbaum formulou e sistematizou os principios do
Controle de Qualidade Total (Total Quality Control-TQC), que havia sido proposto, na pratica,
cujo objetivo bésico era o de criar um controle preventivo, desde o inicio do projeto do produto

até a sua entrega final ao cliente, com base em um trabalho multifuncional (LIMA, 2018).
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A partir dos trabalhos de William Edwards Deming (em 1954) e mais tarde, Joseph
Moses Juran, a concepcio de qualidade industrial atingiu um novo patamar. Um exemplo do
sucesso dessa concepcao foi a sua aplicacdo por Deming nas inddstrias japonesas, que haviam
sido dizimadas durante a 2*Guerra Mundial. Em pouco tempo as industrias japonesas tornaram-

se famosas por produtos de elevada qualidade.

O trabalho de Juran foi baseado na trilogia: “planejamento, controle e melhoria de
qualidade”. Este tltimo termo envolve a¢des proativas visando o refinamento do processo. Até
entdo, as atividades relacionadas a qualidade tentavam garantir a perfei¢do técnica ao produto.
Essa nova abordagem relacionava a satisfacdo do cliente a adequacdo ao uso do produto. A
responsabilidade pela qualidade passou a compreender toda a organizacao, ou seja, todos os
funciondrios, de todos os niveis hierarquicos, deveriam estar envolvidos e comprometidos com
as atividades de melhoria da qualidade (JURAN; 1979). Além disso, o enfoque, até entdo quase
que exclusivamente corretivo (separacdo de produtos defeituosos), passa a ter forte conotacao

preventiva.

2.1.4. Era da qualidade total (1970)

Na década de 1970, pode-se considerar que havia uma hegemonia dos produtos
japoneses em relacdo a qualidade. As industrias e governos ocidentais comecarao a reagir ao
iniciar o periodo conhecido como “Era da Gestdo da Qualidade Total”. Nesse periodo a
principal caracteristica era o foco no cliente e nos processos de gestdo. Nesse periodo, novos
conceitos de qualidade sdao propostos por Shingo, por Crosbi, por Taguchi. Desse modo, a
qualidade passou a ser vista ndo apenas como um mecanismo de prevenir defeitos e minimizar
perdas, mas também como uma maneira de agregar valor aos produtos, diferenciando-se da
concorréncia ao incorporar uma determinada vantagem competitiva. A qualidade deveria
permear por toda a organizagdo e nao ficar restrita a linha de producao. Nesse momento, surge
o conceito de cliente interno. Em decorréncia desse fato, verificou-se, também, que o
relacionamento entre organizacdo e fornecedores deveria mudar e passar para um trato entre
parceiros e nao entre adversarios (LIMA, 2018). As maiores mudangas consistiram em
treinamentos em qualidade para gerentes e demais funciondrios, em planejamento da
organizacdo com foco nos objetivos da qualidade e na criacdo de indicadores para medir e

acompanhar o progresso, as metas e os resultados (LIMA, 2018).
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As mudangas citadas anteriormente formam os Sistemas de Gestdo, cuja fun¢do era
estruturar a organiza¢do com foco na qualidade. Alguns desses sistemas relevantes foram o
Total Quality Control (TQC), o Total Quality Management (TQM) e a ISO 9001. Vale
acrescentar que, ap6s a explosdo do processo de certificagdes ISO, principalmente a ISO 9000
e a ISO 4000, seguidas dos prémios nacionais de qualidade, a qualidade passou a ser

considerada uma linguagem internacional de negécios (LIMA, 2018).

Os requisitos da gestdo da qualidade total possuem uma série de semelhangas com a
ISO 9001 como, por exemplo, o foco no cliente, a importancia do desenvolvimento de recursos
humanos, geréncia participativa, aperfeicoamento continuo (destacado pelo conceito PDCA
(Planejar, Fazer, Checar e Agir) adotado na ISO 9001), delegacdo de responsabilidades e
disseminag¢do de informacgoes. O ciclo PDCA (Figura 2) € uma ferramenta de gestdo que visa
promover a melhoria continua dos processos, voltando-se para a causa do problema e ndo para
as consequéncias. Assim, torna-se possivel otimizar os planos de agdes para atingir os

resultados desejados com mais eficécia e qualidade.

P

Planejar

Figura 2: O ciclo do PDCA. Adaptado: ABNT NBR ISO 9001

No Brasil, a preocupagdo com a qualidade ganhou destaque na década de 1980. Porém,
somente com a abertura da economia ao mercado mundial em 1990, foi que as empresas
brasileiras passaram a enxergar e a sentir a necessidade de aumentar a sua produtividade e
qualidade, de modo a sobreviverem no mercado globalizado. Esse periodo marcou o inicio de
uma nova era da qualidade, impulsionada pela expansdo da globalizacdo e a demanda por

normas internacionalmente reconhecidas.

Além do inicio da utilizacao das normas ISO 9000, a década de 90 trouxe o Programa

Brasileiro de Qualidade e Produtividade, criado pelo Governo Federal para auxiliar na
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competitividade dos produtos brasileiros. A partir desse momento, varios estados do Brasil
implementaram programas de qualidade e produtividade, buscando fortalecer suas industrias e

se alinhar aos padrdes internacionais (LIMA, 2018).

2.2. A Qualidade em Laboratorios

3.2.1. Sistemas de gestiao da qualidade aplicaveis a laboratoérios

Existem diferentes tipos de laboratdrios, que podem ser agrupados como:

i Laboratérios de ensaio: concentram-se na realizacdo de testes e andlises para
determinar propriedades e caracteristicas de amostras;

il. Laboratérios de calibracio: realizam testes e comparacdes entre os resultados
obtidos por instrumentos e equipamentos de medi¢cdo e um padrao de referéncia

conhecido (DOS SANTOS, 2009).

Nota: E interessante observar que as definicdes de Laboratérios de Ensaios e
Laboratdrios de Calibracio podem englobar laboratérios de ensaios mecanicos, fisico-

quimicos, quimico-analiticos, clinicos, entre outros.

H4 também uma subclassificagdo em relac@o aos ensaios clinicos, uma vez que outros
tipos de cuidados sdo exigidos. Por exemplo, os laboratdrios clinicos realizam uma ampla gama
de exames bioldgicos, microbioldgicos, quimicos, patoldgicos e outros, utilizando amostras ou
materiais obtidos de pacientes. Seu principal objetivo € avaliar doencas, monitorar condi¢des
de sadde e fornecer informacdes relevantes para diagndstico e tratamento. Ainda que ensaios
quimicos sejam realizados, as matrizes envolvidas e os tipos de riscos exigem um tratamento

diferenciado em relacdo a Laboratdrios de Andlises Quimicas (LOPES, at al., 2014).

Assim como em outras empresas, os laboratdrios também t€m a responsabilidade de
satisfazer seus clientes e atender as suas expectativas por meio da entrega de resultados
confidveis e um bom atendimento. Nesse contexto, a busca pela qualidade nos laboratérios
percorre diferentes estagios: Sistema de Gestao da Qualidade (SGQ) que trata de provisdes
baseadas em probabilidades fixas, onde a Garantia da Qualidade (GQ) ¢ Controle da
Qualidade (CQ), servem como inferir essas probabilidades com base nos dados observados

(MLODINOW, 2009).

2.2.2. Sistema de Gestao da Qualidade (SGQ)
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O Sistema de Gestao da Qualidade (SGQ) pode ser definido como um sistema adotado
para que produtos sejam produzidos com a mesma caracteristica e os servi¢os sejam prestados
com um mesmo padrio de atendimento e técnica, a fim de assegurar o atendimento as
expectativas e as necessidades do cliente (LOPES, et al., 2014 e OLIVARES, 2019). Segundo
a ISO 9000 (2015), um SGQ compreende atividades pelas quais a organizacdo identifica seus
objetivos e determina 0s processos € 0s recursos necessarios para alcancar os resultados

desejados.

2.2.2.1. Garantia da qualidade

A Garantia da Qualidade € a parte da gestdao da qualidade focada em prover confianca
de que os requisitos da qualidade serdo atendidos. Algumas das tarefas da Garantia da

Qualidade sdo mostradas abaixo (LIMA, 2018):

Definir e publicar procedimentos da Qualidade;

Treinar os colaboradores para a Qualidade;

Realizar auditorias de processo;

Realizar auditorias de sistema;

Realizar auditorias de fornecedores;

Atender as reclamacdes de clientes;

Monitorar o atendimento das assisténcias técnicas em garantia;

Promover a melhoria continua.

2.2.2.2. Controle da qualidade (CQ)

O Controle da Qualidade € a parte da gestdo da qualidade focada no atendimento dos
requisitos das normas. Um laboratdrio € responsavel pela execucdo de diversos procedimentos
e processos, os quais exigem cuidado e atengdo para garantir a confiabilidade dos resultados
obtidos. Esses procedimentos sdo compostos por vdrias etapas, envolvendo diferentes pessoas,

e alguns pontos sdo especialmente criticos, tais como:

Fase pré-analitica:

Selecao de fornecedores e produtos;
Qualificacdo dos fornecedores e produtos;

Coleta de amostras ou materiais a serem analisados;
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Transporte destas amostras ou materiais;
Aferi¢do e calibracdo de vidrarias e instrumentos;

Validagdao de métodos;

Fase Analitica

Pré-tratamento da amostra (preparacdo das amostras a serem analisadas);
Preparacao de reagentes e/ou equipamentos utilizados na anélise;
Realizacdo do Ensaio;

Tratamento Quimico-Estatisticos do Dados;

Conferéncia dos Dados;

Fase Pés-Analitica
Destinacao adequada dos residuos e amostras;
Armazenamento e registro dos resultados das andlises;
Liberacao do Laudo dos resultados ao cliente;

Avaliagao da Satisfacdo do Cliente;

Um esquema mostrando a relacdo entre o Sistema de Gestdo da Qualidade, Garantia
de Qualidade e Controle da Qualidade é mostrado na Figura 3. O Sistema de Gestdo da
Qualidade em um laboratério de ensaio é baseado em ciclo de acdes que visam a Garantida da
Qualidade, ou seja, toda a documentacao de acdes a serem realizadas desde a compreensdo das
necessidades do cliente, passando entdo pelas etapas pré-analiticas (associadas a coleta das
amostras); analiticas (associadas entdo ao processo analitico) e pds-analiticas (associadas ao
laudo) e avaliacdo da satisfac@o do cliente, ou seja, se as necessidades do cliente, previamente
estabelecidas, foram satisfeitas. O Controle da Qualidade permeia o processo com o registro
efetivo das atividades executadas de acordo com os procedimentos e protocolos definidos

(OLIVARES, 2019).
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Figura 3: A relacdo entre o Sistema de Gestdo da Qualidade (SGQ), Garantia de Qualidade
(GQ) e Controle da Qualidade (CQ). Fonte: Pelo Autor,2023.

Os sistemas mais utilizados sdo baseados em normas internacionais. Os principais

Sistemas de Gestao da Qualidade (SGQ) atualmente utilizadas em laboratérios no Brasil sao a

NBR-ISO 9001, a NBR-ISO/IEC 17025, a ISO 15189, a BPL (Boas Praticas de Laboratérios)

e BPLC (Boas Préticas de Laboratérios Clinicos), as principais diferencas entre tais normas sao

apresentadas na Tabela 1 (OLIVARES, 2019). A certifica¢do dos laboratdrios, ensaios etc. sao

obtidas apds auditoria feita por uma empresa certificada, autorizada pelo INMETRO.

Tabela 1: Sistemas de gestdao da qualidade (SGQ) aplicaveis a laboratdrios e suas diferencas

Itens ISO 9001 ISO/IEC ISO 15189 BPL* BPLC**
17025
Normas a ABNT NBR | ABNTNBR | ABNT NBR | NIT-DICLA- NIT-DICLA-083
serem seguidas 1ISO ISO/IEC NM ISO 035
9001:2008 17025:2017 | 15189:2008
Objetivos da Sistema de QA/QC para | Realizagdo | Realizacdo de Critérios Gerais
Norma gestdo da Ensaios e de Ensaios Testes Nao- para Competéncia
qualidade- Calibracdo Clinicos Clinicos de Laboratérios
Clinicos
Aplicacao Qualquer tipo | Laboratério | Laboratérios | Laboratérios Laboratérios
de de ensaio e Clinicos de estudos nio Clinicos
Organizacio calibracio clinicos
Abrangéncia Gestao Competénci | Competénci Competéncia Competéncia
Empresarial a técnica a técnica técnica técnica

*BPL: Boas Préticas de Laboratérios; **BPLC: Boas Praticas de Laboratérios Clinicos. Fonte: PAULA, 2012

A escolha do modelo de sistema de gestdo ou garantia da qualidade, assim como das

normas e procedimentos a serem seguidos ou atendidos, depende das caracteristicas da

instituicao e dos laboratdrios envolvidos, bem como de seus objetivos (GROCHAU; CATEN e

FORTE, 2017).
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2.2.2.3. Requisitos de SGQ segundo ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

Os requisitos da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 sao baseados em trés

pilares:

i. Imparcialidade, representada pela auséncia de conflitos de interesse;

ii. Competéncia, relacionado a formacdo e supervisao de pessoal interno ou externo;

iii. Consisténcia da operagao que estd relacionado com a implementacdo de procedimentos
robustos e bem definidos, conectados (como prevé a norma) consequentemente, com a

satisfacdo dos clientes (LOPES, et al., 2014 e OLIVARES, 2019).

Na Figura 4 € apresentado um fluxograma das diferentes etapas para realizacao de um
ensaio em um laboratdrio, dividido em dois grupos (1) de procedimentos de funcionamento e
(2) de suporte. Tais grupos tém por objetivo garantir a qualidade e rastreabilidade dos resultados

obtidos em laboratério (OLIVARES, 2019).

O Manual do Sistema de Gestdo da Qualidade, ou Manual da Qualidade (MQ) define
responsabilidades, fluxograma organizacional e de funcionamento, referenciando todos os
procedimentos e suas inter-relacdes. Os Procedimentos Operacionais Padrao/Procedimento
Gerencial e Instrugdes de Trabalho sdo documentos que padronizam a sistematica de trabalho
para todas as atividades do laboratorio que possam afetar qualidade. Os Registros Técnicos sdo
evidéncias objetivas das atividades definidas nos procedimentos (LOPES, at. al, 2014 e

OLIVARES, 2019).

Um tipo documento muito importante no SGQ € o Procedimento Gerencial
(PRG)/Procedimento Operacional Padrdao (POP). Esse documento € um conjunto de atividades
a ser realizado para atingir um determinado objetivo. Os POPs podem ser categorizados em
dois tipos: POPs de funcionamento, relacionados com atividades associadas aos ensaios, e POPs
de suporte, relacionados a gestdo e fluxo de informacdes. O procedimento para a realizagdo de
uma andlise de fosforo total em dgua € um exemplo de objetivo de uma POP de funcionamento.
Um exemplo de POP de suporte é o procedimento para o registro de amostras que chegam ao

laboratoério.
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Figura 4: Estrutura geral do fluxo dos Requisitos Gerais para Competéncia de Laboratorios de
Ensaio segundo a ISO/IEC 17025:2017. Entre parénteses esta o item segundo a norma. Fonte:
Adaptado de OLIVARES, 2019.

O POP garante a reproducdo fidedigna dos procedimentos, minimizando
subjetividades e acdes ndo-conformes. A ideia por trds do POP € a realizacido do procedimento
da mesma maneira, independente do colaborador treinado que a realiza. Ele deve ser
documentado, com assinatura e controle de impressdo e versdo. No entanto, € fundamental
ressaltar que a implementacdo de um SGQ ndo se limita a criacdo de documentos diversos; €
crucial garantir que esses documentos sejam seguidos corretamente pelos funciondrios do

laboratério (OLIVARES, 2019).

Além do POP, a Instrucdo de Trabalho (IT), € um documento que detalha um
procedimento mais especifico citado por um POP. Por exemplo, um POP estaria se referindo a
uma medida espectrofotométrica de uma solugdo, enquanto o uso de um espectrofotometro de
um determinado modelo e marca € definido por uma IT. Sua estrutura € similar a um POP. Os

resultados do POP sdo registrados no Registro Técnico (RT).

O Manual da Qualidade pode ser descrito em analogia a uma piramide, como mostrado

na Figura 5. No topo estariam as partes do MQ que estariam respondendo a pergunta: “Por que
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fazer o ensaio?”. Nesse caso, a Politica do Laboratdrio, que incluem tdpicos como objetivo do
laboratdrio, estrutura etc. seria responsavel por responder a essa pergunta. Na faixa seguinte da
Piramide, estido os POPs, que respondem as perguntas “Quem realiza o procedimento?”, “O que
sera feito no procedimento?” “Quando o procedimento deve ser realizado?” e “Onde, ou em
qual estrutura o procedimento serd realizado?”. Abaixo, as IT respondem a pergunta “como
exatamente realizar o procedimento” e por fim, na base da pirdmide, estariam 0s comprovantes

da execucao dos POPs e ITs: Os Registros Técnicos.

Politicas/Manual
da Qualidade
1) ,1"‘.
: :
,E Procedimentos _‘4' uem? O qué?
=
2
-
=
%}
g _
g Instrucoes Como?
a de Trabalho

Prova

—

Figura 5: Piramide de documentos e registros do Sistema de Gestdo da Qualidade. Fonte:
adaptado LOPES, at. al, 2014 e OLIVARES, 2019.

2.3. Indicadores da Qualidade

A implementa¢do do Sistema de Gestdao da Qualidade (SGQ) de acordo com a ABNT
NBR ISO/IEC 17025:2017 exige o monitoramento do sistema para avaliar o seu desempenho
e buscar a melhoria continua. Para tanto, sdo utilizados os indicadores de qualidade para
apresentar, de maneira visual e pratica, a evolugdo ou as dificuldades nos principais itens do
SGQ (OLIVARES, 2019).

A avaliacdo do desempenho do SGQ pela ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 € focada
em indicadores como Produtividade, Retorno sobre investimento e Custo padrao (MARTINS
& NETO, 1998). Ela considera critérios de elaboracdo de indicadores como: o volume de
reclamacdes, tempo médio de implementacdo de a¢des corretivas, volume de a¢des preventivas,
resultados de teste de proficiéncia, volume de erros em registros, entre outros (OLIVARES,

2019).
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Atualmente, também sdo utilizadas abordagens mais abrangentes para o
desenvolvimento de indicadores, considerando outros aspectos relacionados a organizacgao.
Esses indicadores ampliados permitem uma visao mais holistica e abrangente do desempenho
do SGQ. Desses, podem-se destacar: indicadores equilibrados (balanced scorecard), que
consistem na perspectiva dos clientes, interna, de inovacdo e financeira (KOLB; HOOVER;
2012); aquele definido no modelo do prémio nacional da qualidade que considera oito
diferentes critérios, como: a lideranca estratégica e planos, pessoas, processos, clientes,

sociedades, resultados, informacdes e conhecimento (KOLB; HOOVER, 2012).

Um exemplo de utilizagdo de indicadores de qualidade abrangentes é o Indice de
Qualidade Laboratorial (IQL) (SOARES; DOS SANTOS, 2009), que foi desenvolvido para ser
aplicado em laboratdrios de controle ambiental. O objetivo do IQL € avaliar o desempenho da
qualidade do laboratério, levando em consideracdo diversos aspectos, independentemente das
matrizes analisadas. Essa ferramenta pode ser aplicada em laboratérios de diferentes setores,
como publico e privado, e tem se destacado como uma maneira abrangente de avaliar a evolugdo

do laboratério em relagdo ao Sistema de Gestdo da Qualidade (SGQ).

2.3.1. A Importancia da Aplicacao dos Indicadores da Qualidade

A utilizacdo de indicadores ou indices de qualidade no Sistema de Gestao da Qualidade
(SGQ) conforme a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 € uma ferramenta fundamental para
impulsionar a melhoria continua nos laboratérios. Esses indicadores proporcionam beneficios

significativos, permitindo:

i. Obter informagdes precisas sobre a realidade do indice de qualidade, proporcionando
uma visao mais abrangente e detalhada do fendmeno em questdo, visando promover a melhoria

continua;

ii. Fornecer feedback valioso aos colaboradores da organizacao, por meio da divulgacao
desses indicadores ou indices por meio de quadros de gestdo a vista. Isso possibilita o
acompanhamento continuo do desempenho e estimula a melhoria constante das atividades

realizadas (OLIVARES, 2019).

Além disso, a transparéncia e a dissemina¢do de informagdes dentro da organizacao
desempenham um papel crucial ao difundir o conhecimento sobre o negdcio, a missao e o

propdsito da empresa. Essa pratica ¢ um dos requisitos fundamentais do Gerenciamento da
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Qualidade Total. Para os laboratérios que implementam o SGQ conforme a ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2017, é de extrema importancia apresentar evidéncias claras das ferramentas
essenciais para a melhoria continua em cada unidade laboratorial. Segundo o Olivares (2019),

existem indicadores da qualidade baseados nos requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

tais como:
1. Documentos do Sistema de Gestao da Qualidade;
2. Implementacdo de a¢des corretivos (A.C);
3. Registro e Contagem de Treinamentos Internos e Externos;
4. Registro e Contagem Nao conformidades (NCs) em Auditorias (internas e externas);
5. Registro e Contagem Nao conformidade (N.C.) em rotina;
6. Numero de Auditorias internas recebidas (realizadas/planejadas);
7. Avaliacdo das Acdes preventivas (A.P.);
8. Proposi¢ao de Melhorias;
9. Indicadores do uso de Ferramentas da Garantia da Qualidade (cartas controle etc.);

10. Indicadores de Produgdo cientifica e transferéncia de conhecimento;
11. Numero de Escopos acreditados;

12. Nimero de Reclamacdes e Atendimento pertinente.

2.3.2. O Ciclo de Garantia da Qualidade Analitica (AQAC)

A ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, adota uma abordagem por processo com €nfase
na competéncia técnica e esta dividida em cinco sec¢Oes principais, cada uma descrita em um

item da norma.

1“ Secdo: Requisitos Gerais, aborda a presenga de objetividade, que implica a auséncia
de conflitos de interesse, ou a sua resolucdo, de modo a ndo influenciar de forma adversa as

atividades subsequentes do laboratério (Descrito no Item 4 ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017);

2%Secdo: Requisitos de Estrutura, aborda que o laboratério deve ser uma entidade legal
e inclui a definicdo clara de quais atividades atendem a norma, a defini¢do de sua estrutura
organizacional, inter-relacionamento entre seu pessoal, cadeia de responsabilidade e
comunica¢do sobre o préprio sistema de gestdo (Descrito no Item 5 ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017);
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3 Secdo: Requisitos de Recursos, aborda a disponibilidade de pessoal, instalagdes,
equipamentos, sistemas e servicos de apoio necessdrios para a gestdo e desempenho das

atividades laboratoriais (Item 6);

4“Secdo: Requisitos de Processos, aborda a comunica¢do com o cliente e a garantia de
que suas necessidades sejam atendidas. Deve-se informar ao cliente se os métodos sao

inadequados ou desatualizados, e a solicitagdo pode ser concluida ou ndo; (Item 7)

5% Secdo: Requisitos do Sistema de Gestdo, aborda a necessidade de estabelecer,
documentar, implementar e manter um sistema de gestao que seja capaz de apoiar e demonstrar
o atendimento consistente aos requisitos da norma e assegurar a qualidade dos resultados do

laboratério. (Item 8)

Dentre os requisitos técnicos essenciais para prover rastreabilidade e confiabilidade

dos resultados, descritos no Item 7, podem-se destacar:

i.  Orequisito 7.2: Validacao de métodos, que avalia se o método € adequado para o uso
pretendido;
ii. O requisito 7.6: Estimativa de incerteza da medicao, que avalia o nivel de confianca
de um resultado;
iii. O requisito 7.7: Garantia da qualidade dos resultados de ensaio, em que se utilizam
Controles de Qualidade-(CQ), aplicados durante andlises de rotina, para monitorar a

qualidade dos resultados (OLIVARES, 2019).

Apesar de apresentar uma lista abrangente de requisitos, a norma nao fornece diretrizes
especificas para sua implementacdo. Portanto, o correto entendimento da interrelacdo entre os
requisitos é de suma importancia. Para compreender melhor a rastreabilidade e confiabilidade
dos resultados em laboratérios analiticos, o Ciclo de Garantia da Qualidade Analitica
(Analytical Quality Assurance Cycle - AQAC) (Figura 6) ¢ uma ferramenta pratica e Ttil
(OLIVARES; LOPES, 2012; OLIVARES, 2019).
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Figura 6: O Ciclo de Garantia da Qualidade Analitica-CGQA. Fonte: Adaptado de
OLIVARES; LOPES, 2012; OLIVARES, 2019

Como mostrado na Figura 6, o AQAC se inicia ao implantar um novo método de
ensaio em um laboratério. Faz-se necessdrio valida-lo, de modo a demonstrar que esse método
€ adequado ao uso pretendido. Mesmo que o método seja normalizado, sempre € necessdrio que
se avalie algum parametro de validacdo. Tal procedimento € necessario para verificar se o
laboratdrio consegue obter resultados satisfatérios adequados com o método normalizado,
considerando as suas condi¢des operacionais (colaboradores, instalacdes, equipamentos)

(OLIVARES, 2019 e OLIVARES, et al., 2022).

O segundo passo leva a estimativa da incerteza de medicdo. Para isso, utilizam-se os
resultados da validacdo, como por exemplo, o estudo de linearidade, efeito de matriz e
repetibilidade, para o cdlculo de incerteza. Para esse célculo, deve-se determinar o nivel de

confianca dos resultados da validagdo.

Por fim, deve ser aplicado o Controle de Qualidade (CQ), que visa demonstrar, durante
cada batelada de ensaio, que o método ainda pode proporcionar resultados confidveis
(OLIVARES, 2019). Para isso, para cada batelada de amostra definida, deve-se realizar a
andlise de uma amostra de concentragao conhecida. Assim, € possivel determinar a exatidao e,
ao longo prazo, calcular a dispersdao de uma série de resultados, obtendo-se, assim, uma precisao
intermedidria. Como se trata de um ciclo, tendo novos dados de precisdo intermedidria, que €
um parametro de validagdo, € possivel recalcular a incerteza. Assim AQAC acaba girando como
um circulo sem fim na rotina. Para garantir a confiabilidade dos resultados obtidos, fazem-se

necessarios o uso de equipamentos calibrados e padroes certificados (OLIVARES, 2019).
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Durante esta procura de prover confiabilidade e rastreabilidade de resultados do
laboratdrio, € necessario tomar nota destes requisitos basicos indicados no AQAC, pois esta
ferramenta da qualidade é sustentdvel para qualquer tipo de laboratério. Entretanto, os
laboratérios que t€m um SGQ formal como a ABNT NBR ISO/IEC 17025 ou BPL, abordam
os requisitos do AQAC, em que mostram a melhoria continua da qualidade dos resultados.
Entretanto, 0 AQAC também fornece um bom suporte para rastreabilidade, confiabilidade e
qualidade dos resultados para um laboratério que ndo tem um sistema formal da qualidade

(OLIVARES, 2019).

2.3.3. Validacao de Métodos

A validagdo de um método consiste em um estudo experimental e documentado que
objetiva demonstrar que o procedimento analitico avaliado é adequado a finalidade proposta,
de forma a assegurar a confiabilidade dos resultados obtidos. E essencial que a validacio seja
realizada da mesma forma que serd executado na rotina do laboratério (MAPA/ACS, 2011).
Alguns dos parametros analiticos avaliados na valida¢cdo de métodos sdo: o estudo da faixa de
trabalho e linearidade, limite de deteccdo, limite de quantificacdo, medidas de exatiddo (efeito
matriz, comparacdo de métodos, uso de materiais de referéncia certificados, testes
interlaboratoriais etc.), medidas de precisdo (repetibilidade, precisdo intermedidria,
reprodutibilidade etc.), cdlculos de incerteza de amostragem e de medi¢cio (MAPA, 2011;

TAYLOR, 1996).
2.3.3.1. Faixa de trabalho e linearidade

A linearidade € a capacidade de o procedimento produzir resultados diretamente
proporcionais a concentracdo do analito na amostra, dentro de um intervalo especificado.
Segundo o INMETRO (2020), a faixa de trabalho linear da curva analitica pode ser definida
como intervalo entre a menor concentracdo e a maior concentragao de analito na amostra para
o qual se demonstrou que o procedimento analitico tem um nivel aceitdvel de precisao, exatidao
e linearidade. Essa faixa deve, necessariamente, contemplar a faixa de concentragcdo esperada
para a amostra de ensaio. Dessa maneira, as diluicdes ou etapas de pré-concentracdo fazem
parte do procedimento analitico. Sempre que possivel, o valor esperado para a amostra de ensaio

deve se situar em torno do centroide da curva de calibracio (MAPA/ACS, 2011).

2.3.3.2. Limite de Deteccao (LoD) e Limite de Quantificacdo (LoQ)
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O Limite de Deteccao (LoD) pode ser definido como a concentragdo do analito que
pode ser detectada, ou seja, seja possivel distinguir a resposta do analito do ruido. Essa
concentracdo, usualmente ndo pode ser quantificada. Existem diferentes maneiras de se
determinar o LoD, porém, um procedimento amplamente € baseado na defini¢do da IUPAC, de

acordo com a Eq. 1.

LoD = == (Eq. 1)

Em que s5 € o desvio padrdo do branco e b € a inclinacdo da curva analitica. A proposta
de Miller & Miller para estimar o desvio padrao do branco a partir da curva analitica também €
bastante utilizado, inclusive é aceito pelo INMETRO. E interessante observar que o fator da
Eq.1¢é 3’ ja foi selecionado igual a ‘2°. Uma vez que esse fator estd relacionado com o limite
do ruido (que tem uma distribuicdo normal), esse limite pode ser obtido com a estatistica t-
Student unicaudal. Nesse caso, o nivel de confianga de 99% € usado. Assim, eventualmente o

fator de 3,3 também € usado.

O limite de Quantificacdo (LoQ) pode ser definido como a menor concentra¢do do
analito que pode ser determinada com precisao e exatidao aceitdveis (INMETRO, 2020). Assim
como o LoD, existem vdarias maneiras de se determinar o LoQ, sendo também a defini¢dao da

ITUPAC muito utilizada (Eq. 2), assim como a proposta de Miller & Miller.

10
LoQ = =2 (Eq. 2)

Em que s € o desvio padrao do branco e b € a inclinacdo da curva analitica. Entretanto,

quando hé a aplicacao dos resultados do ensaio t€m valores de precisdo limite bem definidos,

esses procedimentos podem nao ser adequados.
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2.3.3.3. Seletividade

A seletividade € a capacidade do método em quantificar o analito na presenga de outros
compostos (concomitantes), sem haver interferentes por eles. Outra defini¢ao € a capacidade de
um método obter uma resposta para varios analitos, podendo distingui-las umas dos outros. A
seletividade avalia o grau de interferéncia de espécies como outro ingrediente ativo, excipientes,
impurezas e produtos de degradag¢do, bem como outros compostos de propriedades similares
que possam estar, porventura, presentes. A seletividade garante que o sinal de resposta seja
exclusivamente do composto de interesse. Se a seletividade ndo for assegurada, a linearidade,
a exatidao (ou tendéncias) e a precisdo estardo seriamente comprometidas. Uma das maneiras
de avaliar a seletividade € necessario verificar a existéncia de efeito de matriz (INMETRO,

2020), embora a interferéncia aditiva ndo seja identificada por essa verificagdo.

O efeito de matriz é um estudo de seletividade que objetiva averiguar possiveis
interferéncias causadas pelas substincias que compOem a matriz amostral gerando,
basicamente, fendmenos de diminui¢do ou ampliacdo do sinal instrumental ou resposta
instrumental. O estudo de efeito matriz é imprescindivel quando se deseja trabalhar com uma
curva analitica do analito em solvente, ou seja, com uma curva analitica ndo-matrizada
(INMETRO, 2020). As curvas analiticas matrizadas sdo aquelas em que a curva analitica (i) é
obtida diretamente na amostra (método da adi¢do de padrdo); (ii) em uma matriz similar a matriz
da amostra (superposi¢cdo de matriz) ou (iii)) com a adicdo de excesso do interferente
(principalmente aquele que causa um efeito positivo de matriz, como o uso de tampdo de
ionizacdo, por exemplo, na determinacdo de metais alcalinos por espectrometria de emissdao

atdmica).

2.3.3.4. Exatidao

Segundo o Vocabuldrio Internacional de Metrologia (VIM), a Exatidao de uma
medicao (item 2.13) ¢ o “Grau de concordancia entre um valor medido e um valor verdadeiro
dum mensurando”. Esse parametro €, de certa maneira, uma estimativa da Veracidade da
medicao, termo definido no item 2.14 do VIM como o “o grau de concordancia entre a média

de um ndmero infinito de valores medidos repetidos € um valor de referéncia.

A veracidade pode ser determinada através do uso de materiais de referéncia

certificados (MRC), participagdo em comparacdes interlaboratoriais, comparagdo com método
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de referéncia (ou método validado) e realizac@o de ensaios de recuperacao (INMETRO, 2020).
Em geral, os MRC s@o muito caros ou inexistentes, portanto, a recuperacdo € uma alternativa
muito utilizada para se avaliar a veracidade do método. A recuperacdo do analito pode ser
determinada pela andlise de amostras fortificadas com quantidades conhecidas do analito em

pelo menos trés niveis de diferentes concentracdes (baixa, média e alta).
2.3.3.5. Precisao

A precisdo de um método consiste na estimativa da dispersdo de resultados entre
ensaios independentes, repetidos de uma mesma amostra, amostras semelhantes ou padrdes, em
condic¢des definidas. Trés maneiras de expressé-la sdo: (1) Repetitividade (réplicas intradia),
(2) da precisdao intermediaria, também denominada reprodutibilidade interna ou
intralaboratorial (réplicas interdia) e da (3) reprodutibilidade, que envolve outros laboratérios

de ensaio (MAPA/ACS, 2011).

A repetitividade pode ser definida como variabilidade dos resultados obtidos de
replicatas realizadas em um conjunto de condi¢des que incluem o mesmo procedimento
analitico, o mesmo analista, 0 mesmo local em um curto periodo (intradia) INMETRO, 2020).
A precisdo intermedidria € geralmente avaliada por variar o analista e o periodo (interdia). A

reprodutibilidade pode ser avaliada por meio da comparagao interlaboratorial.
2.3.3.6. Incerteza de medicao

A incerteza de medi¢do ¢ um pardmetro que caracteriza a dispersdo dos valores
atribuidos a um mensurando. E resultado de uma combinagéo das incertezas de miltiplas fontes,
sendo chamada de Incerteza Padrdao Combinada, representada pelo simbolo pc(y). Onde y
representa o mensurando, o resultado analitico (SILVA et al, 2012). A incerteza de medicao
pode ser calculada de acordo com o método proposto pelo (ISO GUM, 2008). Para tanto, as
seguintes etapas devem ser seguidas: (1) Identificacio da equagcdo do mensurando; (2)
Identificagdo das fontes de incerteza; (3) Calculo da incerteza padrao para cada fonte de
incerteza; (4) Calculo da incerteza padrdo combinada e (5) Célculo da incerteza padrao

expandida.

Para estimar a incerteza pela abordagem empirica, faz-se necessario ter um modelo
estatistico que descreva a relacdo entre os valores medidos e os valores verdadeiros da

concentracdo do analito. Este modelo de efeitos aleatérios considera uma unica medi¢ao da
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concentracdo do analito (x), numa amostra (composta ou unica) de um alvo de amostragem

especifico (EURACHEM, 2019), Eq. 3.

X = Xverdadeiro + eamostragem + Eanalitico (Eq- 3)

Em que: Xverdadeiro ¢ 0 valor verdadeiro da concentragdo do analito; Eamostragem € 0

erro total devido a amostragem; Eanalitico € 0 erro total analitico.

2.4.1. Métodos analiticos empregados em analise de agua
2.4.1.1. Demanda quimica de oxigénio (DQO)

A demanda quimica de oxigénio (DQO) é um parametro utilizado para determinar a
quantidade de matéria orginica presente em dguas residuais, naturais e superficiais. E
amplamente utilizada em estagdes de tratamento de efluentes (ETEs), que monitoram a
descarga de efluentes liquidos, visando estimar o seu potencial poluidor. A DQO se refere ao
oxigénio consumido por materiais, substancias organicas € minerais, que se oxidam na presenca
de um oxidante forte (ZUCCARI, et al. 2005). O dicromato de potdssio € o oxidante mais
utilizado (RADTKE et al. 2019).

Os métodos analiticos para determinacao de DQO baseiam-se na oxidacdo da matéria
organica por excesso conhecido de dicromato. A reacdo ocorre em meio de 4cido sulfirico a
quente, catalisada por fons prata. A determinacdo de DQO pelo método espectrofotométrico
pode ser realizada de acordo com a faixa de trabalho, podendo ser um método de determinagdo
direta (altas concentra¢des > 90,00 mg O2/L) ou indireta (baixas concentra¢des < 90,00 mg

O»/L).

Determinacao direta (90.00 a 900.00 mg O2/L)

O material organico na amostra é oxidado e o cromo (VI) (Cr™®) do K>Cr,07 é reduzido
para cromo (IIT) (Cr**) nas mesmas propor¢des. A coloragio alaranjada muda gradativamente
para verde, de acordo com a concentracdo do material organico. O fon cromo (III) absorve
fortemente na faixa espectrométrica de 600.0 nm, onde a absorcio do dicromato €
aproximadamente zero, a leitura € feita por uma curva de calibracdo a partir do biftalato de

potdssio, onde a curva € linear e crescente (ROCHA, 2017).
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Determinacio indireta (< 90.00 mg O2/L)

O consumo do K>Cr,O7 adicionado € determinado espectrofotometricamente, por
meio da medi¢do da intensidade da coloragdo remanescente do dicromato de potassio em 420,0
nm no espectrofotdmetro. Portanto, a curva analitica obtida a partir do biftalato de potéssio é
linear e decrescente, pois os fons dicromato estdo diminuindo durante a reagdo com o aumento

da concentragdo de compostos organicos oxiddveis (ROCHA, 2017).

2.4.1.2. Determinacao de Fésforo Total - P-Total

O fosforo ¢ um macronutriente essencial e limitante para o crescimento,
desenvolvimento das plantas e dos organismos em ecossistemas aquaticos. No entanto, quando
ha um excesso de fosforo em aguas superficiais devido a poluicdo pontual, decorrente de
descargas diretas de poluentes (esgoto ndo tratado) e difusa (lixiviagdo de nutrientes
provenientes de atividades agricolas e urbanas), pode-se ocorrer a eutrofizagdo. Esta se refere
a disponibilidade excessiva de nutrientes como o foésforo, levando a um crescimento

descontrolado de algas e plantas aquaticas (EMIDIO, 2012; DE RESENDE et al. 2018).

Os fosfatos presentes na dgua podem ter varias origens, incluindo fontes naturais ou
antropogeénicas. Para evitar a contaminacdo das aguas com fosforo e reduzir os riscos associados
a eutrofizacdo e a formagdo de cianotoxinas, fazem-se necessdrias medidas rigorosas de

controle da poluigdo.

Para determinagdao de fosforo total, em aguas naturais, faz-se necessario digerir a
amostra para converter todas as formas de fosforo em ortofosfato detectavel, como por
exemplo, digestao por oxidagdo com persulfato. Durante esse método, o ortofosfato se combina
molibdato, formando um complexo azul que obedece a Lei de Beer-Lambert que absorve em

690 nm (DE RESENDE et al. 2018).
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3. MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho teve como objeto de estudo o Laboratério de Controle da
Qualidade de Agua (LCQA) situado na Avenida de P.H. Rolfs s/n, Campus Universitario no
setor da Divisdo de Agua e Esgoto-DAG/UFV, CEP/CNPJ: 25.944.455/0001-96, no recinto da
Estacdo de Tratamento de Agua (ETA), com coordenadas de Latitude: 20°45°56” S, Longitude:
42°41°59” O. Este espago € destinado as atividades de andlise de d4gua para controle da Estacio
de Tratamento de Agua e para liberacdo da dgua para consumo humano, incluindo a

amostragem.

Este trabalho foi dividido em uma Etapa Teorica e uma Etapa Experimental. A Etapa
Tedrica envolveu o mapeamento de processos que serdo implementados e descrevé-los em
documentos, bem como a elabora¢do de documentos complementares que irdo compor o SGQ.
Para nortear as atividades, foi criado um questionario: LCQA-SGQ-PRT-001-01-Levantamento
da situagdo atual do LCQA-DAG e relagdio a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017
(Apéndice 01), que foi respondido pelos funciondrios do LCQA.

Na Etapa Experimental, foram feitas (1) verificacdes de equipamentos criticos, que
poderiam conferir erros nas andlises trés métodos (determinacdo de DQO, alta e baixa
concentracgdo, € analise de fosforo total) empregados no LCQA, (2) e validacdo desses métodos
de acordo com a infraestrutura e recursos disponiveis, incluindo a criacio de documentos e

procedimentos de controle relacionados ao SGQ.

3.1. Etapa Teérica

Nesta etapa foi elaborado o fluxo de processos para um ensaio no LCQA, atendendo
as exigéncias da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. O fluxo de processos considerou o espago
fisico disponivel para desenvolvimento das atividades e, a partir do que foi sugerido, foram

propostas alteragdes visando a melhor adequacgao aquele.

Além do fluxo de processos, foi proposto o organograma de pessoas com o objetivo
de criar cadeia de responsabilidade entre os colaboradores envolvidos com as atividades no
LCQA. O organograma considerou o contexto no qual o LCQA estd inserido. Os documentos
do SGQ do LCQA foram elaborados, sendo eles documentos descritivos, base de dados dos

equipamentos e reagentes com a atribuicdo de identidade interna, formuldrios ou planilhas



40

Excel®, cada qual cumprindo uma fung¢do de acordo com a hierarquia proposta para a

documentacdo.

O modo de organizagdo, armazenamento e controle dos documentos foi proposto de
acordo com a realidade do LCQA e recursos disponiveis. Tais documentos tém como fungao
descrever os procedimentos propostos para todos os processos exigidos pela ABNT NBR

ISO/IEC 17025:2017.

Todos os documentos foram elaborados e propostos para garantir uma relagdo clara
com os requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. Neste contexto, foram aproveitados e
adaptados os procedimentos gerencias padrdo e formularios técnicos (planilhas de Excel) para
o LCQA, desenvolvidos previamente (MIGUEL, 2019). Todos os documentos foram

armazenados em uma pasta no OneDrive, com acesso restrito.

3.2. Etapa Experimental

3.2.1. Verificacao de equipamentos

A verificacdo de alguns equipamentos do LCQA como balanga, micropipetas e
espectrofotometro, necessdrios para a determinacdo de DQO e Fésforo Total foi realizada de
acordo com Oliveira et al. (2013). Foram criados os formulérios de verificacio LCQA-SGQ-
PRT-002-01: Manuseio e checagem de balanga analitica do LCQA, LCQA-SGQ-PRT-003-
01: Manuseio e checagem de pipetas monocanal de volume varidvel do LCQA e LCQA-SGQ-
PRT-006-01: Manuseio e checagem do espectrofotometro UV-Visivel e software do LCQA,

cujos documentos podem ser visualizados no Apéndice 02.

Para verificacdo da balanga analitica, foram obtidos dados de pesagem de pesos padrao
ndo certificados. Foram utilizadas as massas 1,0000 g; 0,5000 g; 0,1000 g; 0,0500 g; 0,0200 g;
5,0000; 10,0000; 20,0000 g; 50,0000 e 100,0000. As medidas foram realizadas em triplicata
para cada massa durante 30 dias. Os dados foram registrados em formulério criado LCQA-
SGQ-FRG-012-1-01 ¢ LCQA-SGQ-FRG-012-11-01, visando-se atender aos requisitos de
recursos (6) no item 6.4 em equipamentos e requisitos de processos (7) no item 7.7 em garantia

da validade dos resultados da ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.

Foram verificadas também quatro pipetas automaéticas de volume varidvel utilizadas
no LCQA. Duas de capacidade de 1,00 mL, uma de 5,00 mL, uma de 10,00 mL. Todas foram

verificadas em seu valor mdximo, apenas. Inicialmente, foi realizada a medi¢do da temperatura
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da 4gua deionizada com termdmetro de mercirio. Para cada pipeta, o volume foi aspirado e
transferido para um béquer previamente tarado para pesar a massa de dgua e a medida é
determinada. O volume da micropipeta foi calculado considerando a temperatura da 4gua em
que o ensaio foi realizado e a respectiva densidade tabelada (HAYNES; 2017). Esse
procedimento foi realizado durante 20 dias. Os dados foram registrados em formuldrio criado

LCQA-SGQ-FRG-014-01.

Para a checagem do espectrofotdmetro na faixa visivel de 340-990 nm, foi preparada
uma solucdo de permanganato de potdssio 45 mg L e usado dgua tipo-II como branco. A leitura
da solucdo de permanganato foi medida nos comprimentos de onda: 410; 480; 520 e 660 nm,
usando filtro de 30% de Transmitancia. O valor de absorbancia esperado era de 0,625 UA,
segundo a norma STM-925. Os dados foram registrados em formulério criado LCQA-SGQ-
FRG-015-01.

Foram elaboradas cartas controle dos tipos X-barra e R que sdo utilizados em
subgrupos que possuem nimero de réplicatas entre 2 a 9. Portanto, a medida que o tamanho do
subgrupo aumenta, a sensibilidade da amplitude como estimador do desvio padriao do processo
diminui (OLIVEIRA, et al., 2013). A Carta de controle X-barra e R-amplitude ¢ usada quando
o numero de coletado ¢ fixo. Caso ndo seja possivel coletar a mesma quantidade usa-se o X-
barra e s-desvio padrdo. Neste caso, ¢ considerado que ndo hd valores de referéncia para as
respostas obtidas. As equacdes utilizadas para obter os limites nas cartas controle se encontram

na Tabela 2.

Tabela 2: Equacdes dos limites de controle das cartas controle X-barra e R

Carta X-barra Carta R
Limite central (LC) LC= X LC=R
Limite superior central (LSC) LSC = X + AR LSC=D4R
Limite inferior central (LIC) LIC= X — A,R LIS= D3R

Em que:
m
= zi (Eq.7)
ey i q.
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R= lz R; (Eq.8)

Os valores das estatisticas A2, D3 e D4 (Tabela 4), foram obtidas a partir de tabelas
estatisticas a partir dos valores n e N: A>=1,023; D3=0,000 e D4=2,574.
3.2.2. Validacao de métodos

Foram validados trés métodos que fazem parte do escopo de analises do LCQA:
Determinacao de fosforo total e Determinacdo de demanda de quimica de oxigénio (DQO) por

medidas de absorbancia em 420 nm e por medidas em 660 nm, em amostras de agua.

3.2.2.1.Padroes e reagentes

Neste trabalho foram utilizados os reagentes descritos na Tabela 3.

Tabela 3: Reagentes que foram utilizados neste trabalho

Reagentes Marca/Lote Pureza (%) N° CAS
Acido nitrico SCIAVICCO/2112007 65 7697-37-2
Acido sulfirico NEON/53269 97,11 7664-93-9
Molibdato de amonio Tetra ACS- 81,0-83,0 12054-85-2
hidratado CIENTIFICA/200109272
Cloreto Estanoso di ACS- 98-103,0 10025-69-1
hidratado CIENTIFICA/ACS0833
Dihidrogeno Fosfato de CRQ/010164 - 7778-77-0
potassio
Fenolftaleina NEON/58213 99,72 77-09-8
Hidréxido de s6dio CRQ/008385 - 1310-73-2
Sulfato de Prata PLAT-LAB/SL 99,9 5622-21
Ftalato acido de Potassio EXODO 99,5 877-24-7
CIENTIFICA/2020286916
Dicromato de Potassio VETEC/0903734 99,0 7778-50-9
Sulfato de Mercurio VETEC/0705340 98,0 7783-35-9
Permanganato de Potdssio VETEC 99,0 7722-64-7
3.2.2.2.Equipamentos

Neste trabalho foram utilizados os equipamentos/materiais descritos na Tabela 4.

Tabela 4:Equipamentos/materiais utilizados na execucdo do procedimento analitico e nos
estudos de validacao de método

Nome do equipamento/ material Marca/ Série Modelo
Balanca Analitica SHIMADZU/D452202496 AY 220




43

Purificador de 4gua tipo Osmose GEHAKA/15112015000108 G-GEHAKA-

Reversa OS10LXE

Capela de exaustao - pré-fabricado A/M e S/S UNICO
(manufaturada)
Chapa aquecedora MARCONI/116509 MA446/6
Agitador magnético-1, SEM NOVA ETICA/02160/07 114
AQUECIMENTO

Nome do equipamento/ material Marca/ Série Modelo
Termorreator para DQO-I para DQO MERCK/64293 TR300

Termorreator para DQO -II para
DQO

MARCONI/160672023055001

NOVUS-N1030

Estufa Micro de Secagem Q317M12 QUIMIS/09051234 631711-12
Espectrofotometro de absor¢ao HACH/1220834 DR2800
molecular UV-visivel
Pipeta Monocanal de 1,0 mL SelectBio SELECTPETTE
Productus/342862024 R
Pipeta Monocanal de 5,0 mL LABMATE pro/456680025 HTLAB
Solutions
Pipeta Monocanal entre 10,0 mL. LABMATE pro/456690058 HTLAB
Solutions
TermOmetro de mercurio. - -
Resolugdo de 1 °C.
Dissecador grande de vidro com SALELIT HA-320 VIDRO COM
disco de porcelana a Silica gel RESINA
VEDANTE

Caixa do conjunto de pesos padrio

S/M; 14896

ZINCO-COBRE

Para o espectrofotdmetro foi utilizado uma cubeta de acrilico de caminho 6ptico de 1,0 cm.

3.2.2.3.Preparo de Solucoes

Todas as soluc¢des foram preparadas de acordo com procedimento técnico interno do

LCQA, usando dgua tipo-II. Todas as solu¢des foram recém-preparadas, como solucao padrao
de hidrogenoftalato de potdssio 1500 mg L!; solucdio digestora de dicromato de potdssio de
0,0347 mol L' e 0,00347 mol L'; solucdo de sulfato de prata em é4cido sulftrico 0,032 mol L~

! fosfato

; solucao padrdo de nas concentragdes de
50 mg L' e 2,5 mg L'!; solugdo indicadora de fenolftaleina 5,0 % (m/v); solugdo de hidréxido
de s6dio 6 mol L!; solugdo de acido sulftrico concentrado 97,11% (m/m); solu¢dao de molibdato
de amonio tetrahidratado a 0,020 mol L'; solucdo de cloreto estanoso dihidratado 0,1108 mol

L! e solugdo de permanganato de potdssio 45 mg L.

3.2.2.4.0btencao das amostras

A validacdo dos métodos foi realizada utilizando amostras coletadas em dois locais

distintos. Para a andlise de P-Total, as amostras foram coletadas no manancial de captacdo da
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Estacdo de Tratamento de Agua da Universidade Federal de Vigosa, localizado na Lagoa da
Funarbe (Latitude 20°45'58.20"S e Longitude 42°52'11.80"0), Figura 7(a). Para as andlises de
DQO, as amostras foram coletadas na saida do tratamento da Estacdo de Tratamento de
Efluentes da Unidade de Ensino, Pesquisa e Extensdo em Melhoramento de Suinos da mesma
universidade (Latitude 20°46'36"S e Longitude 42°51'31"0), Figura 7(b). As amostras foram
coletadas em frascos de polietileno de 4 litros, previamente lavados com solu¢do de 4cido
nitrico (HNO3) a 5% (m/m), e imediatamente transportadas para o laboratério. Foi criado um
Procedimento Gerencial: LCQA-SGQ-PRG-005-01- Amostragem do LCQA, como

mostrado no Apéndice 02.

No preparo de solucdes padrao utilizadas para os diferentes niveis de concentragdo, a

propria amostra coletada (ou a amostra diluida 1:2 v/v em dgua tipo II, no caso da saida do

efluente) foi utilizada como solvente.

Figura 7: Pontos de coleta de amostras (a) Unidade de Ensino Pesquisa e Extensao (UEPE) da
Suinocultura, estacdo de melhoramento na saida para DQO (b) Lagoa da FUNARBE-Captacido
para P-Total. Fonte: www.earth.google.com; 30 de Julho de 2023

3.2.2.5.Determinaciao da Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) em amostras de
efluentes

Empregou-se procedimento (PRG/POP) interno do LCQA para determinacdo de
DQO, que foi adaptado (LCQA-SGQ-PRT-019-01), como mostrado no Apéndice 02. Para o
ensaio, o termorreator foi ligado e mantido em uma temperatura de 150 + 2 °C. Um volume de
2,5 mL da amostra, previamente homogeneizada, foi transferida para um tubo de vidro com
tampa de rosca para DQO, no qual foram adicionados 1,5 mL da solucao digestora de dicromato
de potassio 0,0347 mol L', para a curva de DQO em alta concentragio, ou 0,00347 mol L
para a curva de DQO em baixa concentracao, seguida de adi¢@o lenta de 3,5 mL do reagente

4dcido sulfirico/sulfato de prata 0,032 mol L. Na sequéncia, o tubo foi tampado e
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homogeneizado em vortex. O tubo foi inserido no termo reator previamente aquecido, no qual
as amostras permaneceram por duas horas. Apos esse tempo, as amostras foram retiradas do
reator ¢ mantidas em repouso para refrigeracdo a temperatura ambiente e sedimentacdo de

quaisquer solidos presentes.

Os tubos foram limpos com papel umedecido com alcool 70% (v/v) e secos com papel
absorvente. Apoés, efetuou-se a medida de absorbancia em 420 nm ou em 600 nm, de acordo

com a faixa analitica utilizada, em um espectrofotdmetro com cubeta de 10 mm.

Para o preparo da curva analitica de DQO (em baixa concentragao) foram preparadas
solugdes padrao de ftalato acido de potdssio nas concentragdes de 0; 18; 36; 54; 72 ¢ 90 mg L~
I'a partir da solucio estoque de 150 mg L. Para a faixa de DQO em alta concentra¢io, foram
preparadas solucdes padrio nas concentragdes 0; 180; 360; 540; 720 e 900 mg L', a partir da
solucdo estoque de 1500 mg L. As curvas foram preparadas em solvente puro (agua tipo-II) e

na matriz. Cada ponto da curva foi analisado em triplicata (n=3).

As curvas foram preparadas em trés dias diferentes por diferentes analistas. A
qualidade do ajuste avaliada pelo coeficiente de determinagao e grafico de residuos. Os outliers

foram avaliados pelo teste de Grubs (Eq. 4)

_ lxi—x|

G (Eq. 4)

N

Em que x; e X sdo o resultado e a média dos resultados, respectivamente, € s € o desvio
padrao. Um valor serd considerado outlier quando apresentar um valor de G maior que o valor

de Geritico. O G-critico para o nivel de significancia p de 0,05, n=6 ¢ de 1,887.

Para os ensaios de recuperagio foram avaliadas as concentragdes 36, 54 ¢ 72 mg L
(curva baixa), em sextuplicata (N=6), e concentracdes 180, 360 e 540 mg L' (curva alta),
também em sextuplicata. As recuperagdes foram calculadas de acordo com a Eq. 5.

C1-Cy
Co

Recuperacao (%) = ( ) x 100 (Eq.5)
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Em que: C; ¢ a concentragdao do analito determinada pelo procedimento analitico na
amostra fortificada; C2 é a concentracdo do analito na amostra nao-fortificada ¢ Cp ¢ a

concentragdo fortificada do analito na amostra.

Os ensaios de repetitividade foram avaliados nas concentragdes 36, 54 e
72 mg L (curva baixa) em sextuplicata (n=6) e concentra¢des 180, 360 e 540 mg L! (curva
alta), também em sextuplicata (n=6) por um mesmo analista. Enquanto a precisao intermediaria
foi avaliada por analistas diferentes. A repetitividade e precisao intermediaria foram expressas

pelo desvio padrao relativo, de acordo com a Eq. 6.
s
% RSD ou CV = = x 100 (Eq.6)

Em que s é a estimativa do desvio-padrao das concentrag¢des e € € a concentragdo média

determinada.

3.2.2.6.Determinacio de fosforo total em amostras de agua do manancial na lagoa da
de agua superficiais

Empregou-se procedimento (PRG/POP) interno do LCQA para determinacdo de
fosforo, que foi adaptado (LCQA-SGQ-PRT-018-01), como mostrado no Apéndice 02. Em
um Erlenmeyer foram adicionados 100,0 mL da amostra. Na sequéncia, foram adicionados
lentamente 1,0 mL de acido sulftirico concentrado e 5,0 mL de acido nitrico concentrado. O
sistema foi aquecido em chapa de aquecimento por 30 minutos a aproximadamente 350 °C.
Tomou-se o cuidado de retirar o Erlenmeyer do aquecimento, com o auxilio de uma pinga,
quando houvesse o desprendimento de fumaca branca (fumos do &cido) sobre a lamina do
liquido contido no Erlenmeyer. Também se tomou o cuidado de ndo deixar a amostra secar. O
volume final da amostra foi de aproximadamente 1 mL. Essa etapa foi realizada em capela de

exaustao.

Na sequéncia, adicionou-se ao sistema 20 mL de dgua deionizada (agua tipo-II) e uma
gota de fenolftaleina em cada Erlenmeyer. Apos, fez-se a correcdo do pH com auxilio de uma
solucdo de hidroxido de sédio 1 mol L™ até o ponto de viragem, indicado pelo aparecimento de
coloragdo résea. A solucdo foi descorada com uma gota de solucao de acido sulfurico 97,11%

e acido nitrico 65%, em uma propor¢ao de (1:5).
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A mistura foi transferida quantitativamente para um balao volumétrico de 100,00 mL.
A esse volume foram adicionados 4,0 mL da solugdo de molibdato de amonio 0,020 mol L e
10 gotas (~0,5 mL) de solucdo de cloreto estanoso 0,1108 mol L™, com o auxilio de uma pipeta
Pasteur. O sistema foi agitado vigorosamente e mantido em repouso por 10 minutos. A amostra

foi analisada por Espectrofotometria UV/Vis, monitorando-se o comprimento de onda 690 nm).

Para o preparo da curva analitica foram preparadas solu¢des padrao de KH>POj4 anidro
nas concentra¢des de 0; 0,050; 0,100; 0,150; 0,200; 0,250 e 0,300 mg L' a partir da solugdo
estoque de 50 mg L. As curvas foram preparadas em solvente puro (dgua tipo-II) e matriz.
Cada ponto da curva foi analisado em sextuplicata (n=6). As curvas também foram preparadas

em trés dias diferentes por diferentes analistas.

Ensaios de recuperagao foram realizados as concentragdes nas concentragdes 0,10,
0,15 e 0,25 em sextuplicata (n=6). As recuperagdes foram calculadas de acordo com a Eq. 5.
Os ensaios de repetibilidade foram avaliados nas concentragdes 0,10, 0,15 e 0,25 em
sextuplicata (n=6) por um mesmo analista, enquanto a precisao intermedidria foi avaliada por
analistas diferentes. A repetitividade e precisdo intermediaria foram expressas pelo desvio

padrao relativo, de acordo com a Eq. 6.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Foi realizado uma avaliagdo do LCQA visando a implantacdo de um sistema de
Qualidade. O questiondrio: LCQA-SGQ-PRT-001-01-Levantamento da situacdo atual do
LCQA (Apéndice 01) foi respondido por funciondrios do LCQA, por observacdes do
mestrando e leitura de documentos da UFV. A partir das informacdes obtidas, foi iniciada a
elaboracdo do Manual da Qualidade (LCQA-SGQ-MQ-001-01). Dessa maneira, as atividades
realizadas foram adequadas e formalizadas, além de identificar as atividades ausentes ou nao
conforme de acordo com a norma, definindo as correcdes necessarias. Por exemplo, o item 5
da ABNT NBR ISO/IEC 17025 trata sobre Requisitos da Estrutura do Laboratorio. Foi,
portanto, realizado o levantamento da Estrutura do Laboratério, considerando a sua posi¢ao

dentro do organograma da institui¢do, assim como a hierarquia, ingresso nos cargos etc.

4.1. Organograma da Pro-reitora de Administracio da UFV

O Conselho Universitario da UFV (CONSU), 6rgao superior de administracio, no uso

de suas atribuicdes legais, deliberou em sua 451* Reunido, realizada em 26 de outubro de 2020,
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o organograma da Pré-reitora de Administracdo (PAD) (Figura 8) (CONSU, 2020). Nessa
reunido foi aprovado o regimento interno da PAD e dos 6rgdos a ela vinculados (CONSU,

2020).

ADMINISTRACAO

‘ POS-RETORIA DE ’
(PAD)

T
DIRETORIA DE SEGURANS;A DIRETORIA DE DIRETORIA DE
PATRIMONIAL E COMUNITARIA LOGISTICA MEIO AMBIENTE

PROJETOS E OBRAS
(DPO)

E EDIFICACAO

(DSG) (DLO) (DAM) (DIM)

[DIRETORIA DE MAN UTENCAO} DIRETORIA DE

AREA DE AREA DE DIVISAO DE AGUA E DIVISAO DE GERENCIAMENTO DIVISAO DE AREAS
SUSTENTABILIDADE PAISAGISMO

ESGOTO Dy
(DAG) DE RESIDUOS (DGS) VERDES (DAV)

Areas de Tratamento de Areas de Limpeza Urbana Areas de Jardinagem
Agua e Esgoto

Figura 8: Representacdo do organograma da Pro-reitora de Administracdo da UFV. Fonte:

https://meioambiente.ufv.br/a-diretoria/estrutura-e-regimento-organizacional/ Acessado em
julho de 2023.

A PAD € um o6rgdo da UFV diretamente vinculado a Reitoria, cuja finalidade é
coordenar as atividades de suporte as acdes de ensino, pesquisa e extensdo da UFV. Assim, atua
promovendo a organizacdo e o controle da expansdo e da manutenc¢do das condicdes de
transporte, segurancga patrimonial e infraestrutura de obras e servigos relacionados a elementos
fisico-territoriais e de meio ambiente. Seus trabalhos s@o articulados em cinco diretorias, além
da Comissdao de Espaco Fisico (COESF), nao apresentado no organograma: Diretoria de
Seguranca Patrimonial e Comunitdria (DSG), Diretoria de Logistica (DLO), Diretoria da
Manuten¢do de Edificacdo (DIM), Diretoria de Projetos e Obras (DPO) e Diretoria de Meio
Ambiente (DAM) (CONSU, 2020).

O engenheiro ambiental Ulisses Bifano Comini € o atual diretor da DAM, desde maio
de 2019. O ingresso no cargo € realizado por meio de indicagdo pelo reitor de um membro do
quadro de funciondrios da UFV contratados mediante concurso ptblico. O tempo de duragdao
para exercicio do cargo € de 4 anos, com possibilidade de recondugdo ao cargo. Essa diretoria
¢ subdividida em seis setores: Area de Expediente e Apoio Administrativo, Area de
Sustentabilidade, Area de Paisagismo, Divisio de Agua e Esgoto (DAG), Divisido de
Gerenciamento de Residuos (DGS) e Divisdo de Areas Verdes (DAV) (CONSU, 2020).
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Em relacdo a DAG, o engenheiro ambiental Jodo Francisco de Paula Pimenta € o atual
chefe, sendo também o coordenador do Laboratério de Controle da Qualidade da Agua
(LCQA). Este cargo € ocupado por meio da indicagdo pelo diretor da DAM de um membro
também do quadro de funcionérios da UFV contratados mediante concurso publico. A duragao
para exercicio do cargo é de 4 anos, com possibilidade de recondug¢do ao cargo. Na sua auséncia,
este cargo pode ser ocupado por indicacdo proviséria da chefia da DAG, que coincide com a

coordenagdo do LCQA.

Segundo a Resolu¢do N° 16/2020, as competéncias da DAG incluem:

(I) planejar e coordenar as atividades relacionadas ao gerenciamento dos recursos hidricos, superficiais e subterraneos
existentes na UFV; (II) Elaborar normas, procedimentos, projetos e programas para gerenciamento dos recursos
hidricos utilizados em atividades desenvolvidas pela UFV; (III) Atuar na coordenag@o de projetos para captagio e
tratamento de dgua, tratamento de efluentes, retiso de dgua, perfuragiio de pocos, ampliacdes de redes de abastecimento
de dgua, esgoto, drenagem, dgua bruta e projetos afins; (IV) Coordenar ou fazer parte da equipe de coordenacio do
gerenciamento de projetos de conservagao e recuperagdo das microbacias existentes em dreas da UFV e outros projetos
afins; (V) Dar suporte técnico ao gerenciamento das Estacdes de Tratamento de Esgoto dos diversos setores da UFV;
(VI) Coordenar e promover acdes educativas e de treinamento de boas praticas de gerenciamento de recursos hidricos;
(VID) Coletar e sistematizar dados e indicadores de monitoramento de qualidade da dgua dos mananciais, da dgua
distribuida e das piscinas, vazdo dos mananciais, tratamento de efluentes, consumo de dgua e outros que se fizerem
necessarios ao atendimento da legislacao; (VIII) Coordenar o desenvolvimento, execuc@o, monitoramento e atualiza¢do
de planos relacionados ao gerenciamento dos recursos hidricos da UFV; (IX) Providenciar projetos necessérios a
regularizacdo ambiental das atividades sob coordenagdo da Divisdo; (X) Informar & Vigilancia Sanitdria e a outros
6rgaos competentes, na frequéncia prevista na legislagdo, acdes de controle de qualidade da dgua e ocorréncias

observadas pela UFV; e (XI) Atuar de acordo com as normas de seguranca do trabalho e satide ocupacional.

Para atender as demandas supracitadas, ainda segundo a Resolucao N° 16/2020, a

DAG est4 vinculada ainda 2 Area de Tratamento de Agua e Esgoto, cuja competéncia inclui

(1) planejar, coordenar e avaliar a execuco das rotinas operacionais da Estacdo de Tratamento de Agua; (IT) Dar suporte
técnico necessdrio para operagdo adequada das Estacdes de Tratamento de Esgoto e Efluentes da UFV, elaboracdo de
procedimentos, treinamentos e avalia¢des; (III) Planejar, organizar e elaborar escalas de trabalho, relatérios, controle
de estoques e pedidos de compras necessarios ao seu funcionamento; e (IV) Atender as demandas apresentadas pela

Chefia da Divisdo de Agua e Esgoto.

4.2. Organograma da Divisiio de Agua e Esgoto (DAG)

A DAG é responsével pela Estacio de Tratamento de Agua (ETA) e pelo Laboratério
de Controle de Qualidade da Agua (LCQA). O LCQA tem como competéncia realizar anélises
fisico-quimicas e microbioldgicas para a caracterizacdo de 4gua e efluentes segundo as
demandas da DAG, bem como coordenar e avaliar a execucdo técnica das rotinas laboratoriais

da Estagdo de Tratamento de Agua da UFV.
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O funcionograma do LCQA ¢é mostrado na Figura 9.

‘ Chefe da DAG ’
Secretaria/Comunicacao ,
< Coordenador do LCQA Responsavel da ETA
do LCQA
P Gestor da ~ P
Gestor Técnico . Gestor de Gestor Técnico Operadores e
. Qualidade . . -
Laboratorial (SGQ) Biosseguranca Laboratorial estagiarios

Figura 9: Funcionograma do Laboratério de Controle de Qualidade da Agua (LCQA)em DAG.
Fonte: Adaptado: Autor, 2023.

Na primeira posi¢@o, ou seja, no ponto mais alto da hierarquia da DAG, encontra-se o
Chefe da DAG, sendo entdo, o chefe imediato da secretaria e do responsdvel da ETA. O Chefe
da DAG também acumula a fun¢do de coordenador do LCQA. Todos os cargos de chefia sdao
indicados pelo Chefe da DAG. O Coordenador do LCQA € o superior hierdrquico dos técnicos

do laboratério, que possuem atribui¢des idénticas.
4.2. Localizacao e a infraestrutura do LCQA na UFV

O LCQA esté situado na Avenida P.H. Rolfs, s/n, Campus Universitario, Divisdo de
Agua e Esgoto (DAG), Vigosa, MG, CEP 36570-900, nas mediacdes da Estacdo de tratamento
de 4gua, latitude: 20°45°56” S e longitude: 42°41°59” O. Na Figura 10 ¢ mostrada uma foto

panoramica da Diretoria de Meio Ambiente, onde esté situado o LCQA.

O LCQA ¢ o setor da DAG responsével por realizar andlises de dgua e efluentes.
Realiza ensaios fisico-quimicos e microbiolégicos de baixa complexidade, incluindo
amostragem, atendendo a demandas internas da DAG e eventuais demandas externas. Vale
ressaltar que ndo € um laboratério destinado ao ensino, pesquisa ou calibragdo, ainda que
algumas pesquisas sejam eventualmente desenvolvidas nas instalacdes. Os ensaios realizados

pelo LCQA estdo elencados na Tabela 5.
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Figura 10: Imagem panordmica da ETA-UFV. Fonte: Tonon (2022) e Website:
https://meioambiente.ufv.br/agua-e-esgoto/sobre-a-dag/. Acessado em: 05 de maio de 2021

Tabela 5: Andlises fisico-quimicas realizadas pelo Laboratorio de Controle de Qualidade da
Agua (LCQA)

Ensaio Método*
Alcalinidade total SMEWW 2320
Aluminio total HACH 8012*%*
Bactérias Heterotroficas SMEWW 9215 B
Clorofila-a SMEWW 10200 H
Coliformes totais e Escherichia coli SMEWW 9223
Condutividade elétrica SMEWW 2510
Demanda Bioquimica de Oxigénio (DBO) SMEWW 5210 B
Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) SMEWW 5220 D
Dureza total SMEWW 2340 C
Ferro total SMEWW 3500-Fe
Fésforo total SMEWW 4500-P D
Nitrogénio amoniacal HACH 8038**
Nitrogénio total e amoniacal SMEWW 4500- NH3 C e 4500 N-org. B
Oxigénio Dissolvido (OD) SMEWW 5210 B
pH SMEWW 4500-H+ B
Série de solidos (suspensos, dissolvidos e totais) SMEWW 2540
Turbidez SMEWW 2130 B

*SMEWW-Standard Methods of Examination of Water and Wastewater, AWWA ed,23™. ** similar ao SMEWW,
porém com menor niimero de reagentes e menor LoD.

A secdo técnica laboratorial compreende trés unidades distintas: a Unidade de Preparo
de Material para Amostragem e Recepcdo, a Unidade de andlises fisico-quimicas e a Unidade
de anélises microbioldgicas. Cada uma das unidades analiticas que constituem a unidade de
amostragem pode ser composta por equipes de operadores da Estagio de Tratamento de Agua
(ETA), estagidrios e um técnico do LCQA. Os operadores sdo servidores da UFV, designados
ao cargo mediante concurso publico, e podem atuar na unidade de amostragem e, mediante
necessidade, nas demais unidades. Os técnicos do LCQA (Guilherme M. Bousada e o Janderson

B. Bepler) sao responsdveis pela organizacao e treinamento dos operadores e estagiarios.
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Os estagidrios atuam em todas as unidades e s@o alunos de graduacdo da UFV de
diferentes areas de formacdo, como Engenharia Ambiental, Bacharelado em Quimica,
Licenciatura em Quimica, Engenharia Quimica e Biologia. O ingresso no cargo de estagiario é
realizado por meio de entrevista e andlise de curriculo. Neste trabalho, foi criado um
procedimento gerencial LCQ-SGQ-PRG-021-01: Gestdo do Pessoal do LCQA. Nesse
documento, foram inseridas as informacdes sobre o corpo de colaboradores do LCQA, a cadeia

de responsabilidade entre eles, e demais processos que envolvem os colaboradores.

O laboratério realiza o monitoramento da qualidade da 4gua tratada pela Estacdo de
tratamento de dgua em diversos pontos, entre os quais as lagoas (Lagoa da Funarbe, da
Hidraulica, da Reitoria, das Quatro Pilastras e do Gado de Leite), pocos de visitacdo e Estacdes
de Tratamento de Efluentes - ETE (Unidade de Ensino, Pesquisa e Extensdo- UEPE em

Melhoramento de Suinos, Frigorifero Escola, Gado de Leite e Suinocultura).

A planta baixa do LCQA € mostrada na Figura 11. Além da sede, o LCQA faz uso do
laboratdrio de rotina da ETA para o desenvolvimento de algumas de suas atividades, como
determinacao de cor, turbidez, dureza e cloro livre. As paredes do LCQA sao de alvenaria, com
portas de madeira dividindo os diversos ambientes: Laboratério de Fisico-Quimica I, de Fisico-
Quimica II, de Microbiologia e de Microscopia; Sala de Pesagem, Almoxarifado e Sala de
Esterilizagcdo. O laboratorio faz parte da edificacdo reservada a Diretoria do Meio Ambiente
(DAM), onde fica a Divisdo de Agua e Esgoto (DAG), estando separado do espago destinado
apenas as atividades administrativas bem como aos outros setores da DAM, incluindo os

gabinetes, a sala de reunido, os banheiros, a sala de estagiarios e a copa.
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Figura 11: Representacio da planta baixa do edificio do LCQA/DAG/UFV. Fonte: DAG/UFV.
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O laboratério de Fisico-Quimica I (Figura 12) ¢ destinado ao armazenamento de itens
de ensaio para analises cldssicas, com a instalagdo de geladeiras, uma bancada central de
alvenaria para os ensaios, capela de exaustdo, sala de balanca, sala de reagentes, estufa de

secagem de materiais e o purificador de dgua Tipo II.

Figura 12: Imagem atual do Laboratério de Fisica-Quimica-I. Fonte: Autor, 2023

O laboratorio de Fisico-Quimica II (Figura 13), por sua vez, ¢ destinado ao
armazenamento de itens de ensaio para analises instrumentais, com a instalacdo de trés

bancadas de alvenaria (duas no centro e uma lateral).

Figura 13: Imagem atual do Laboratério de Fisica-Quimica-II. Fonte: Autor, 2023.

O laboratorio de Microbiologia (Figura 14), possui duas bancadas de alvenaria (uma
no centro e outra na lateral). Possui capela de fluxo laminar, incubadoras microbioldgicas e

geladeiras. Anexa a ela encontra-se a de esterilizacdo de materiais.
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Figura 14: Imagem atual do Laboratério de Microbiologia. Fonte: Autor, 2023

Esses espacos possuem restricoes de acesso a pessoal treinado ou em treinamento. As
atividades a serem executadas exigem treinamento prévio e supervisdo dos técnicos
responsaveis até o reconhecimento de proficiéncia. Foi criada uma ficha de registro de
treinamento realizado no LCQA (LCQA-SGQ-FRG-004-01). Todos os colaboradores devem
assinar o documento sobre imparcialidade e regras de uso do laboratério em um formulario
também criado (LCQA-SGQ-FRG-001-01: Termo de imparcialidade e confidencialidade do
LCQA).

4.3. Compra de equipamentos, reagentes e materiais consumiveis do LCQA

A aquisicao de equipamentos, reagentes e materiais do LCQA ¢ feito como qualquer
outro 6rgao da UFV. Segue-se, portanto, os procedimentos de compras e gestao de fornecedores
estabelecidos pela Diretoria de Materiais (DMT), que é um setor responsavel pelas compras e
suprimentos. A aquisi¢do de materiais e bens permanentes € feita via pregao eletronico. Os itens
solicitados devem constar no Plano Anual de Contratacdes, de acordo com o Decreto Federal
N° 10.947 (Brasil, 2022). Esse decreto regulamenta o inciso VII do caput do art. 12 da Lei n°
14.133 (Brasil, 2021). Segundo o artigo 1° dessa lei:

“Esta Lei estabelece normas gerais de licitacdo e contrata¢cdo para as
Administragdes Piiblicas diretas, autdrquicas e fundacionais da Unido, dos
Estados, do Distrito Federal e dos Municipios.”

O Portal Nacional de Contratacdes Publicas (PNCP) é o site eletronico oficial
destinado a divulgacgao centralizada e obrigatdria dos atos exigidos pela Lei n° 14.133 (PNCP,
2023). Nesse portal é oferecido o Sistema de Planejamento e Gerenciamento de Contratagdes

(PGC) (PGC, 2023), que € uma ferramenta eletronica do Sistema Integrado de Administracao
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de Servicos Gerais (SIASG). Tais ferramentas permitem que as Unidades Administrativas de

Servicos Gerais (UASG) possam elaborar o Plano Anual de Contratagdes (PAC), (PAC, 2023).

Na UFV, de acordo com a Diretoria de Material (DMT) para a aquisi¢do de um
equipamento, reagente ou material consumivel, deve-se fazer uma solicitacio no Sistema
Integrado de Material (SIM) (DMT, 2023 (a)). Tal sistema inclui: (1) Pedidos de Item em
Estoque; (2) Pedido de Itens em Registro de Precos e (3) Pedido de Compra de Material ou

Contratacdo de Servico.

Os itens em Estoque caracterizam-se como aqueles de uso frequente, como canetas,
papel higiénico entre outros, fornecidos e entregues pelo Almoxarifado Central, ligado a DMT
(DMT, 2023(b)). Os itens em Registro de Precos sdo fornecidos por empresas previamente
contratadas em licitacdo, em contratos documentados em ata com duragdo de 12 meses,
contendo saldos pré-definidos. Para aquisi¢do dos itens em Registro de Precos, deve-se fazer
uma solicitacdo filha originada da solicitacdo que deu origem a Ata de Registro de Precos
(DMT, 2023(c)). Os itens Compra de Material ou Contratacdo de Servico serdo licitados ou
adquiridos conforme legislacdo especifica “(Pregdo, Dispensa de Licitacdo, Inexigibilidade de

Licitacao, Cotagao Eletronica, etc.)” (DMT, 2023(d)).

A DMT € o 6rgao responsavel por: (1) identificacdo da necessidade indicada pelo
orgao da UFV; (2) recebimento das descri¢des detalhadas das caracteristicas do item de compra
feitas pelo requerente; (3) pesquisa e selecdo de fornecedores; (4) solicitacdo de cotagdes ou
propostas; (5) andlise e negociacdo; (6) aprovacao e emissdo do pedido; (6) recebimento e

inspecao; (7) aceitacdo e pagamento; e (8) registro € monitoramento.

4.4. Registro de bens patrimoniais do LCQA

Assim como a aquisi¢do de equipamentos, o registro de bens patrimoniais do LCQA ¢é
feito como qualquer outro 6rgdo da UFV. Ele € feito de acordo com a Resolu¢do N° 9 de 1994
(UFV, 2023(a)). Esta resolugdo estabelece as normas do Sistema de Administracdo Patrimonial

(SAP). Segundo esta resolugdo, bens patrimoniais:

“Bens patrimoniais sdo todos os bens moveis e imoéveis vinculados ao
patriménio da Unido e que estejam sob a guarda, uso, administracdo e
responsabilidade da UFV, para manutengdo de suas atividades .
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O cadastramento do bem € feito por um agente patrimonial, que € um servidor
designado pela chefia titular da Unidade Administrativa ou Académica, nomeado por meio de
portaria e devidamente cadastrado no Servigo de Patrimonio (SAP). O registro especifico € feito
no SAP (Depésito online), contendo detalhamento das caracteristicas fisicas do bem (UFV,

2023(b)).

“Competem aos agentes patrimoniais as providéncias administrativas para
garantir o controle, a guarda e a conservagdo dos bens moveis permanentes
integrados ao patriménio de sua unidade; Cabe aos Agentes Patrimoniais
conferir a presenca dos bens que estiverem sob sua responsabilidade, isto é,
se realmente os bens estdo fisicamente no local indicado; E de
responsabilidade dos Agentes Patrimoniais o controle da movimentagdo fisica
dos bens patrimoniais de sua unidade; A responsabilidade dos Agentes
Patrimoniais perdura enquanto os mesmos estiverem com lotacdo na
respectiva unidade, ou até a nomeagdo de outro que o substitua.”

A 1dentificacdo do bem ¢€ feita pela fixacdo de uma plaqueta ou gravacdo, com um
numero de registro patrimonial. Todos os bens patrimoniados sdo arquivados e disponibilizados

para consulta publica em sistema eletronico ((UFV, 2023(c)).

Caso exista equipamentos que ndao sejam de propriedade da DAG-LCQA, o
Coordenador do LCQA deve garantir a sua identificacdo apropriada, assegurando-se a sua
protecdo e bom funcionamento. Caso o equipamento seja danificado, perdido ou estiver
inoperacional, esta situa¢do deve ser comunicada por escrito pelo Coordenador do LCQA ao

respectivo agente patrimonial.

4.5. Base de dados de equipamentos, materiais e reagentes

No LCQA ndo existia uma planilha de identificagdo univoca de todos os
equipamentos, padrdes e reagentes. Portanto, foram criados trés bases de dados em Excel
LCQA-SGQ-FRG-008-01; LCQA-SGQ-FRG-009-01; LCQA-SGQ-FRG-010-01 e
LCQA-SGQ-FRG-011-01.

(1) Registro de equipamentos: LCQA-SGQ-FRG-008-01. Este documento Excel
inclui uma descrigao técnica dos equipamentos das unidades sala de Fisico-quimica I e II, sala
de pesagem, sala de microbiologia, sala de esterilizacdo, sala de microscopia e zetametro. Para
cada equipamento foi identificada a marca, numero de série, modelo, nome do técnico
responsavel, data de instalacdo, nivel de criticidade, razdo social do fabricante, data e compra,
data de garantia, forma de aquisi¢do, codigo univoco e localizagao no LCQA. Foram registrados

mais de 80 equipamentos.
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(2) Registro de vidrarias (baldes de 50 e 100 mL; pipetas automaticas, termdmetros e
dessecadores): LCQA-SGQ-FRG-009-01 ¢ LCQA-SGQ-FRG-010-01. Este documento
também foi criado em Excel. Para os baldes volumétricos e pipetas automaticas foram incluidos
marca, modelo, nimero de série, volume nominal, erro indicado, data de calibragao (se houver),
e codigo univoco. Para os termometros, foram inseridos marca, modelo, nimero de série, faixa
de uso, localizagdo e codigo univoco. Para os dessecadores, foram inseridos marca, modelo e

localizacao.

(3) Registro de padroes e reagentes: Os equipamentos do LCQA, podem ser utilizados
apenas por pessoal devidamente autorizado. Nao havia nenhum registo de utilizagdo de
equipamentos, sendo criado o formuldrio LCQA-SGQ-FRG-011-01, como mostrado no

apéndice.

Os equipamentos do LCQA também ndo sdo calibrados pelo INMETRO. Para
viabilizar a transi¢do e acreditacdo de alguns dos métodos do LCQA, foi criado o formulario
LCQA-SGQ-FRG-008-01. Para isso, o requerente devera definir os pontos de calibragdo. O
limite ideal para a periodicidade de calibragao ¢ de um ano, tendo uma tolerancia de + 1 més.
Quando o periodo de calibragao expira e esta nao tenha ocorrido, o equipamento ¢ colocado
“Fora de Servigo”. Sugere-se que os certificados de calibra¢do sejam devidamente analisados e
arquivados. Por fim, sugere-se a criagao de etiquetas para serem coladas nos equipamentos, as

quais identificam o estado de operacionalidade dos equipamentos (Tabela 6).
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Tabela 6: Etiquetas autocolantes que identificam o estado de operacionalidade dos
equipamentos

Estado de | Instrucao
operacionalidade
Aprovado para Uso Deve constar na etiqueta: nimero de identificagdo do
(Etiqueta verde) equipamento; a data da ultima calibracdo; a data da proxima

calibracdo; a identificacdo do técnico / empresa que executou
essa calibracdo. A fixacao deste selo significa que o instrumento
foi calibrado e cumpre a especificacdo exigida para o trabalho.
Calibrar antes de usar Deve constar na etiqueta: o namero de identificagdo do
(Etiqueta amarela) equipamento e a indicagdo de “CALIBRAR ANTES DE

USAR”.
Nao requer calibragao Para estes equipamentos, a calibragdo ndo ¢é requerida.
(Etiqueta azul) Deve constar na etiqueta: numero de identificagdo do
equipamento e a indicagio de “NAO REQUER
CALIBRACAO”.
Uso com restrigdes Se um instrumento de medic¢ao, com varias fungdes ou faixas de
(Etiqueta laranja) uso estiver inoperacional em uma ou mais delas, mas trabalhar

corretamente nas outras, podera ser colocado ao servigo com
restrigdes, identificando as situagdes em que estas se aplicam.
Deve constar na etiqueta: “USO COM RESTRICOES”.

Fora de servigo Os equipamentos que por qualquer motivo estejam impedidos
(Etiqueta vermelha) de ser utilizados.
Deve constar na etiqueta: “FORA DE SERVICO”.

4.6. Verificacdo de equipamentos

A rastreabilidade metrologica € um requisito da norma ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 (requisito 6.5 — Rastreabilidade metrolégica), sendo um ponto critico para garantir
a confiabilidade dos resultados emitidos pelo laboratério. Tal rastreabilidade estd relacionada a
capacidade do laboratério de demonstrar que as medidas realizadas sdo confidveis e rastredveis
a padrdes nacionais ou internacionais por meio de uma cadeia continua de comparacdes, todas
tendo incertezas estabelecidas. Portanto, a verificacdo ou checagem de balanga analitica,
espectrofotometro UV-Visivel, pipetas automaticas (de 1,0 mL, 5,0 mL e 10,0 mL) e baldes
volumétricos (de 50,0 mL e 100,0 mL), que sdao os equipamentos importantes para a
determinagdo de DQO e fésforo total, foram realizados procedimentos técnicos especificos (no
apéndice 02), a partir destes foram gerados dados para os registros técnicos em anexo 01 (os
(4) quatro scanners). Inicialmente, foi feito um formulério de técnico para andlise critica de

item de ensaio recebido do LCQA (LCQA-SGQ-FRT-001-01).
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Para a verificagdo da balanca analitica, com c6digo univoco criado: LCQA-SP-

Balanca-001, com os diversos pesos-padrdo e os parametros Média; Limite Central (LC);

Limite Superior Central (LSC) e Limite Inferior Central (LIC) obtidos para peso-padrao,

considerando as medidas realizadas por 20 dias, sdo mostrados na Tabela 7.

Tabela 7: Parametros das cartas controle da balanga analitica LCQA/SP/Balang¢a-001.

Peso-padrao CARTA X-BARRA CARTA-R

Verificado Média LC LSC LIC Média LC LSC  LIC

100,0000g  100,0088 100,0088 100,0090 100,0086 0,0002 0,0002 0,0006 0,0000
50,0000 g 49,9910 49,9910 49,9912 49,9907  0,0002 0,0002 0,0006  0,0000
20,0000 g 20,0030 20,0030 20,0032 20,0027 0,0002 0,0002 0,005 0,0000
10,0000 g 10,0015 10,0015 10,0016 10,0013  0,0002 0,0002 0,0005 0,0000
5,0000 g 49986 49986 49989 49984  0,0002 00002 0,0006 0,0000
1,0000 g 1,0000  1,0000  1,0001  1,0007 00002 00002 0,0005 0,0000
0,5000 g 04970 04970 04978 04962  0,0008 0,0008 0,002  0,0000
0,1000 g 0,1063  0,1063  0,1064 0,106  0,0001 00001 00004 0,0000
0,0500 g 00509 00509 00510 00507  0,0001 0,000 0,004 0,0000
0,0200 g 00201 00201 00203 00200 00001 00001 00004 0,0000

Fonte: Autor, 2023. Excel®

A exatiddo das massas obtidas na pesagem pode ser observada a partir do modelo de

regressdo linear entre as massas dos pesos-padrdo (mp) e o média das leituras da balanc¢a (m),

Eq. 7.

M +5,0.10% = (1,000036 + 5,2.1075)x + (0,131 + 1,9)x103 (Eq. 7)

O grafico dos residuos (Figura 15), mostra uma boa dispersdo dos pontos. O termo

constante da equagdo ndo difere significativamente do zero (p-valor < 0,001), demonstrando

auséncia de erro sistemdtico na medida. A inclina¢do também nao difere significativamente de

1 (p-valor < 0,001), demonstrando auséncia de erro proporcional. A exatidao obtida por esse

procedimento se refere aos pesos-padrao, que pode ser entendido com uma equivaléncia de

valores ou uma comparacao de métodos, uma vez que esses pesos-padrdao ndo sdo materiais de

referéncia rastreaveis.
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Figura 15: Apresentacdo do gréfico de distribui¢io dos residuos das massas obtidas em relacio
ao valor padrio.

Na Figura 16 sdo apresentadas as cartas-controle obtidas para as massas 0,0200 g
(Figura 16 (a) e (b)) e 100,000 g (Figura 16 (c) e (d)) para um periodo de 20 dias. Esses valores

de massa foram selecionados para as figuras pois t€ém valores extremos dentre os pesos-padrao.

0.0203

=
o
=
S
[

0.0201

0.0200

0.0199

Médias em gramaas (g)

0.0198

0.0197

0.0196

1 3 5 7 9

(a)

Amplitudes em gramas (g)

0,0007

0.0006

0.0005

0.0004

0.0003

0.0002

0.0001

0.0000

1

(b)

3 5 7 9

Dias Dias
=== AMOStra e C LSC LIC o=@ AMOStra | C LSC LIC

_
=0 _
: © | |= (d)
3
£ 100.0091 Z 0.0007
£ g
£ 100,0090 =
=0 £ 0,0006
g 100,0089 R o
@ | = <
» 100.0088 Z 0.0005
H - w»
£ 100,0087 v V V\ / £ 0.0004
= 100,0086 =

100.0085 V ‘. 0.0003

100,0084 < 0,0002

100,0083

100.0082 0.0001

100,0081 0,0000

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Dias Dias
e=@==AMostra  es|(C LSC LIC e AOStra  —C LSC LIC

Figura 16: Cartas controle tipo X-barra e Carta controle R obtidas para balanga. (a) e (b) para
peso-padrao 0,0200 g; (c) e (d) para peso-padrao 100,0000 g, respectivamente. Fonte: Autor,
2023. Excel®

Nas cartas-controle X-barra, que considera os valores médios obtidos, observa-se que
a maior parte das médias das respostas mantiveram-se entre os LSC e LIC, o que sugere que a
variagdo estéd sob controle e dentro de limites aceitdveis para ambos os pesos-padrao (ISO 1991;

OLIVEIRA et al., 2013). No entanto, foram observadas ndo-conformidades para o peso-padrao
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0,0200 g em quatro ocasides: em trés, o valor ficou acima do LSC e uma vez, abaixo do LIC.
Também observada uma nao conformidade para o peso-padrao 100,0000 g, com valor abaixo
do LIC (Figura 21(a) e (c)). E importante pontuar que, em uma situacdo normal de ambiente
sob gestdo da qualidade que, em cada ndo-conformidade, seria necessdrio: documentagdo da
nao-conformidade; interrup¢do do trabalho; identificacdo do problema; proposta da correcio;

repeticao da(s) medida (s) (OLIVEIRA et al., 2013).

Na Carta-controle R, que € usada para monitorar a variagdo da amplitude ao longo da
série temporal, também foi possivel observar o comportamento adequado da balanca para

ambos os pesos-padrdo durante o periodo de avaliagao.

E importante ressaltar que ndo h4 registro da dltima calibracio da balanca por pessoal
acreditado pelo INMETRO, mas a tltima manutencao foi realizada no dia 23 de marc¢o de 2023.
Essa calibracdo periddica é importante para garantir maior confiabilidade dos resultados e é
uma exigéncia da Norma (item 6.5 — Rastreabilidade metrologica da ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017).

4.6.2.  Verificacido de pipetas automaticas de volume variavel

A partir da LCQA/SGQ/FRG-009-01, as pipetas checadas no LCQA foram
identificadas como LCQA-PIPET.1-1-001 (capacidade de 1,00 mL); LCQA-PEPIT.1-11-002
(capacidade de 1,00 mL); LCQA-PIPET.S-III-007 (capacidade de 5,00 mL) e LCQA-
PIPET.10-11-008 (capacidade de 10,00 mL). Vale ressltar que todas estas pipetas automaticas
nao apresentam os laudos/certificados iniciais de calibragdo para cada uma. Os parametros
Média; Limite Central (LC); Limite Superior Central (LSC) e Limite Inferior Central (LIC)

obtidos para as micropipetas sao mostrados na Tabela 8.

N3o foi realizada a avaliacao da exatidao (similar aquela realizada para a balanga) uma
vez que os volumes obtidos sdo provenientes de instrumentos distintos (cada volume com uma

micropipeta diferente). O modelo de regressao ndo teria, portanto, nenhum significado util.
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Tabela 8: Parametros das cartas controle das pipetas calculados a partir do volume

Peso Verificado CARTA X-BARRA CARTA-R
(mL) Média LC LSC LIC Média LC LSC  LIC
1,00° 0,999 09990  1,0043 09938 00051 0,0051 0,0132  0,0000
1,00° 1,0065 10065  1,0122  1,0009  0,0055 00055 00142  0,0000
5,00¢ 49978 49978 50150 49806 00168 00168 00433  0,0000
10,00° 10,0106 10,0106 10,0480 99731  0,0366 0,0366 0,0941  0,0000

Fonte: Autor, 2023. “LCQA-PIPET.1-1-001; PLCQA-PEPIT.1-I1-002; ‘LCQA-PIPET.5-111-007; ‘LCQA-
PIPET.10-11I-008

Nas Figuras 17 (a)-(b) s@o mostradas as cartas-controle obtidas para a pipeta LCQA-
PIPET.1-1-001 (1,00 mL). Pode-se observar que a pipeta LCQA-PIPET.1-1-001 apresentou
quatro pontos > LSC e seis pontos < LIC na carta-controle X-barra (Figura 17(a)). Na carta
controle R (Figura 17(b)), a pipeta LCQA-PIPET.1-I-001 apresentou a maioria das medidas

dentro dos limites estabelecidos, exceto para dois pontos que se apresentam acima LSC.
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Figura 17: Cartas controle X-barra (a) e R (b) para pipeta LCQA-PIPET.1-1-001
(Capacidade: 1,00 mL). Fonte: Autor, 2023, Excel.

Nas Figuras 18 (a)-(b) sdo mostrados os resultados de Cartas controle X-barrae R para
a LCQA-PEPIT.1-11-002 (1,00 mL). Em (a), pode-se observar dois valores > LSC e dois
pontos < LIC. Na carta R, a maioria das medidas encontram-se dentro dos limites estabelecidos,

exceto apenas um ponto que se apresenta acima do LSC.

Como mostrado na Figura 19(a) a pipeta LCQA-PIPET.S-II1-007 (5,00 mL)

apresentou trés pontos > LSC e cinco pontos < LIC na carta X-barra. Na carta-controle R,
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(Figura 19(b)) a pipeta LCQA-PIPET.5-III1-007 apresentou a maioria das medidas dentro dos

limites estabelecidos, exceto apenas um ponto que se apresenta acima do LSC.
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Figura 18: Cartas controle X-barra (a) e R (b) para pipeta LCQA-PIPET.1-1-002
(Capacidade: 1,00 mL). Fonte: Autor, 2023. Excel
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Figura 19: Cartas controle X-barra (a) e R (b) para pipeta LCQA-PIPET.5-III-007
(Capacidade:5,00 mL). Fonte: Autor, 2023. Excel

Para a carta controle X-barra, pode-se ver que a micropipeta de 10,00 mL (LCQA-
PIPET.10-1I-008), Figura 20 (a), observa-se quatro pontos > LSC e trés pontos < LIC. Na carta
R, Figura 20 (b), a maioria das medidas se encontram dentro dos limites estabelecidos, exceto

apenas um ponto que se apresenta acima do LSC.

Pode-se observar que as verificagdes apresentaram resultados insatisfatorios. Tais
resultados podem ser estar associados a falta de calibracdo das micropipetas, desgaste,
qualidade do produto, erro do operador e condi¢des ambientais. Portanto, sugere-se fazer um
plano de calibracdo das micropipetas pelo Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e

Tecnologia (INMETRO). Tais micropipetas podem conferir incertezas consideradas criticas
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para o preparo de amostras e preparo de curvas analiticas nos ensaios de determinacio de P-

Total e DQO.

(a) (b)

0.1600

0.1400
A A & 01200
- U

s A £
A\ /N o
\ B

AT
Y

= 0.0200 v
£

s
m mL

=]
=]

©
el
litudes de Volu

Médias de Volumes em mL

)
&0
Al
e
=)
S
S
S

== Amostra LC LSC LIC == Amostra LC LSC LIC

Figura 20: Cartas controle X-barra (a) e R (b) para pipeta LCQA-PIPET.10-11-008
(Capacidade:10,00 mL). Fonte: Autor, 2023. Excel

4.6.3. Verificacdo do Espectrofotometro UV/Vis

Também foi feita a verificagdo do Espectrofotometro UV- Visivel identificado como
LCQA-FQ-II-EAM-UV-005, como descrito na metodologia (item 4.2.1). Os parametros
Média; Limite Central (LC); Limite Superior Central (LSC) e Limite Inferior Central (LIC)

obtidos sao mostrados na Tabela 14.

Tabela 9: Parametros das cartas controle do espectrofotdometro (LCQA-FQ-II-EAM-UV-005).

Leitura CARTA X-BARRA CARTA-R

(nm) Média LC LSC LIC Média LC LSC LIC

520* 0,6243  0,6243  0,6257 0,6229 0,0014 0,0014 0,0036 0,0000

Fonte: Autor, 2023. *Leitura de uma solu¢do de KMnOs 45 mg L!

Os resultados da carta-controle X-barra para o Espectrofotometro UV/VIS (LCQA-
FQ-II-EAM-UV-005) sao mostrados nas Figuras 21(a)-(b). Pode-se observar que as medidas
apresentaram uma média préxima ao valor esperado (0,625 UA) (ALMEIDA; SILVA, 2018).
Pode-se observar seis pontos > LSC e trés pontos < LIC. Quanto a carta-controle R, a maioria

das medidas encontram-se dentro dos limites estabelecidos, exceto para trés pontos < LIC.

O preparo da curva analitica no mesmo dia do ensaio da amostra pode ajudar a

minimizar o erro associado a precisao do equipamento de espectrofotometria. Porém, a falta de



66

calibracio e um plano de manutencdo adequado podem ser fatores significativos, que

contribuiram para a variabilidade dos resultados obtidos.
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Figura 21: Cartas controle X-barra (a) e R (b) para checagem do espectrofotometro no
comprimento de onda méxima 520 nm. Fonte: Autor, 2023. Excel.

4.7.Validacao de métodos

Foi realizada a validacdo dos métodos para DQO e Fésforo Total nas condi¢des atuais
do laboratério LCQA (LCQA-SGQ-FRT-006-01, LCQA-SGQ-FRT-007-01 E LCQA-
SGQ-FRT-008-01). O intuito foi diagnosticar ndo-conformidades na drea técnica e assim, ser
possivel propor agdes corretivas como previsto na propria norma. A determinacao de DQO foi
realizada por dois métodos, um, na faixa analitica abaixo de 90 mg O, /L, chamado de “DQO-

baixa” e o outro, para valores de DQO superiores a 180 mg O2/L, chamado de “DQO-alta”.

4.7.1. Método de determinacao de DQO em baixa concentracao

A construgdo da curva analitica na auséncia de matriz (“curva do solvente”) foi obtida
a partir dos valores de DQO das solugdes de referéncia de ftalato acido de potdssio
150 mg L', que é um padrdo primério, e das absorbancias em 420 nm. O método utilizado para
a determinacdo de DQO ¢é espectrofotometria reversa, ou seja, a absorbancia diminui com o
aumento da DQO, uma vez que a concentracdo do reagente (fon dicromato) estd sendo
monitorada espectrofotometricamente. Inicialmente, aplicou-se o teste de Grubbs para as
replicatas em cada nivel de concentracdo das curvas para verificar a presenca de outliers.

Eliminou-se, no méximo, um resultado por concentragdo.

Foi avaliada a homoscedasticidade dos dados usado o Teste C de Cochran (Tabela 10).

Foram consideradas 6 niveis de concentragdo, em triplicata, com valor critico da estatistica
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igual a 0,616 (a um nivel de confianca igual a 95%), enquanto o valor experimental foi igual a
0,560. O modelo obtido para a curva analitica, a partir da regressdo linear ordindria é

apresentada na Equacdo 8.
A +5,47x1072 = (0,3052 + 4,0x1073) + (—2,862 + 0,073)x1073DQO (Eq. 8)

Tabela 10: Os valores dos parametros estatisticos das curvas no solvente e na matriz no DQO
baixa

Parametro Curva no Solvente Curva na Matriz

Teste C Cochran

Estatistica 0,5600 0,3970
Valor critico 0,6162 0,4447
Decisao Nao significativo Nao significativo
Sensibilidade Analitica / (—2,862 (—2,501 4+ 0,057)x1073
(L/mg O2) + 0,073)x1073
Branco 0,3052 + 4,0x1073 0,2797 + 3,1x1073
Coeficiente de Determinagio (R?) 0,9987 0,9989
Coeficiente de Correlagao (r) 0,9974 0,9979
Desvio padrao dos residuos (Sres) 0,0055 0,0043
LoD (IUPAC) /(mg O2/L) 5,73 5,19
LoQ (IUPAC) /(mg O2/L) 4,56 4,13
rAn* /(mg O2/L) 13,82 12,52

*rAn: Resolugdo analitica

Para a avaliacdo da qualidade do ajuste do modelo aos dados experimentais, foi
observado um ajuste satisfatério do modelo linear, com Coeficiente de Determinacio (R?) igual
a 0,99, correspondente ao Coeficiente de Correlagdo de Pearson (r) igual, em mddulo, a 0,995.
Esse valor estd de acordo com aquele recomendado pela ANVISA (Jr] >0,990), mais restritivo
que aquele pelo INMETRO (Jr| > 0,9). Os grificos dos residuos apresentaram uma boa dispersao
dos residuos, sem diferenca entre as curvas analiticas e com estimativa dos desvio-padrao dos

residuos igual a 5,6x107 u.a (Tabela 10).
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Os LoD e LoQ foram determinados de acordo com os parametros da curva analitica
(MILLER & MILLER; 2018), de acordo com as Egs. 1 e 2, sendo os resultados iguais 4,64 e
13,82 mg O2/L, respectivamente. A resolugdo analitica, foi igual a 5,8 mg O2/L e 5,2 mg O2/L.
Esse parametro expressa a menor diferenca de concentracdo que pode ser distinguida dentro da
faixa analitica e os valores obtidos sdo proximos e suficientes para o estudo (MATIAS et al.,
2021). Além disso, esse parametro € interessante para situagdes em que o limite de deteccao
nao faz muito sentido, como por exemplo quando o analito € intrinseco a amostra e que a faixa
analitica € muito mais ampla do que a linearidade do método. A DQO em efluente ¢ um
exemplo. No melhor do conhecimento do grupo, ndo foram encontrados dados sobre esses
parametros na literatura, provavelmente devido ao fato da determinagdo ser usualmente

aplicada em amostras onde os valores de DQO sao mais elevados.

O CONAMA (Conselho Nacional do Meio Ambiente) ndo relaciona valores limites
para a DQO nem em dguas brutas ou efluentes tratados, mas a Demanda Bioquimica de
Oxigénio (DBO) e o teor de Carbono Organico Total sdo regulamentados em seu lugar
(RESOLUCAO CONAMA; 2005). A Portaria n® 888 GM/MS, em seu artigo 42, paragrafo 1°,
estabelece a necessidade de determinar a DQO em de dguas de sistemas ou solugdes alternativas
de abastecimento de dgua para consumo humano supridos por manancial superficial. Porém,
nao estabelecem limites para o parametro. Na Deliberacdo Normativa Conjunta COPAM-
CERH/MG de 2022, artigo 32, pardgrafo 4°, item VIII, para que os efluentes de qualquer fonte
poluidora sejam langados em corpos d’agua, a DQO deve ser de até 180 mg. L', A partir desses

valores determinados, conclui-se que os limites atendem a legislacao vigente.

A Avaliagdo do Efeito de Matriz foi realizada pela comparagdo da “Curva do
Solvente” com a “Curva na Matriz”, ou seja, uma matriz de efluente foi enriquecida com
diferentes valores de DQO. As medidas foram realizadas com seis replicatas. Apos a avaliagdo
de possiveis outliers, a homoscedasticidade foi verificada. O modelo de regressao linear obtido

¢ apresentado na Equacdo 10.
A +4,33x107% = (0,2797 + 3,1x1073) + (=2,50 + 0,57)x1073DQO (Eq. 10)

As mesmas Figuras de Mérito foram avaliadas para a “curva na matriz” e para a “curva
no solvente”, cujos resultados sdo mostrados na Tabela 10. Ao comparar as Figuras de Mérito
de ambas as curvas, todas sdo bastante similares entre si, com excecdo das sensibilidades

analiticas e brancos. Na Figura 22 sdo apresentados as curvas analiticas e os seus graficos de
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residuos. Os residuos foram bem-comportados, com aleatoriedade ao redor do zero e dispersao
similares. Com auxilio do teste t-Student para inclina¢des de curvas analiticas, observou-se um
efeito de matriz negativo, com tealculado igual a 5,52 enquanto o valor de terico foi igual a 2,31, a

um nivel de confianga de 95% em um teste bicaudal.

Frente a existéncia do efeito de matriz, o sugerido consiste em se utilizar o método da
adicao de padrao em cada amostra (MILLER & MILLER, 2018). Outra maneira consiste no
uso de curva analitica matrizada, onde a curva analitica é construida por adi¢do de padrdo em
uma matriz similar a matriz das amostras (MILLER & MILLER, 2018). A segunda op¢ao ¢é

mais adequada quando o nimero de amostras é maior.
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Figura 22: (a) Curvas analiticas em solvente e na presenca de matriz para DQO-baixa (b)
Grificos de residuos.

Trés analistas foram avaliados tanto em rela¢do a constru¢ao das curvas analiticas
quanto em relacdo a repetibilidade e precisdo intermediaria. Na Figura 23 sdo apresentadas as
curvas analiticas obtidas por cada analista. No melhor conhecimento do grupo LaNaQuA, nao
ha teste especifico para a avaliagdo de trés curvas analiticas. O uso repetido do teste t-Student
ndo ¢ adequado pois diminui o poder do teste. Por outro lado, a ANOVA (Anélise de Variancia)
também pode nao ser adequado pois a premissa de normalidade dos dados ndo ¢ possivel de ser
garantida para a variancia total, pois, havendo a diferenca nas inclinagdes, as variancias serao

heterocedasticas.
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Figura 23: As curvas analiticas do solvente puro (Agua Tipo-II) obtidas por cada analista para
DQO-baixa.

A estratégia usada foi obter um modelo de regressdo linear ordinaria considerando
todos os dados de todos os analistas. A partir desse modelo foram calculados os residuos
separando-os por analistas. Cada conjunto de residuos foi langado em grafico tipo box-plot, que

permite interpretar o padrdo de cada distribuicdo de frequéncia envolvida (Figura 24).
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Figura 24:0 Grifico tipo Box-Plot para os residuos obtido para os trés analistas

Pode-se observar que hd uma boa concordancia dos dados entre os quartis 25 e 75,
sugerindo ndo haver diferenca significativa entre os dados obtidos entre os analistas. O teste C
de Cochran foi também utilizado considerando-se o conjunto com os dados obtidos por todos
os trés analistas. O teste de Cochran (C) foi igual a 0,2710, enquanto o valor critico foi igual a

0,4447, confirmando que ndo ha diferenga significativa entre as curvas obtidas pelos analistas.
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Os resultados de repetitividade e precisdo intermediaria sio mostrados na Tabela 11.
Com os critérios utilizados para avaliacdo das caracteristicas de desempenho em estudo
(INMETRO, 2020), tem-se que os resultados obtidos para recuperacao, repetitividade e
precisdo intermediaria foram satisfatérios, exceto para a repetitividade do Analista 3. E
recomendado, portanto, uma avaliagdo critica do experimento e do procedimento do Analista-

3, refazendo-o ou realizando um treinamento adicional ao técnico.

Tabela 11: Resultados dos estudos de exatidao (Recuperagao), repetibilidade (CV*) e precisao
intermediaria (CV*) em curva analitica em matriz

Nivel de % Recuperacio, n=6 Precisao
concentracio (CV™) Intermediaria %
(mg/L) Analista A Analista B Analista C (n=18)
36 95,1 (3,3) 96,6 (4,3) 85,0 (10,4) 8,4
54 93,4 (6,2) 99,0 (3,8) 90,2 (4,0) 6,0
72 90,8 (1,4) 95,3 (2,2) 87,9 (2,6) 4,0

*CV: Coeficiente de Variacdo. Critérios de aceitacao: (INMETRO, 2020), Recuperacdo entre
80-110%, Repetitividade <7,3% e Precisao Intermediaria <11%

Conclui-se que os resultados obtidos para as caracteristicas de desempenho avaliadas,
de acordo com o procedimento proposto para validacdo de método do LCQA, apresentaram-se

satisfatorios nas condigdes em que o trabalho foi realizado.

4.7.2. Método de determinacdo de DQO em alta concentracao

Assim como o método para DQO-baixa, aplicou-se o teste de Grubbs para eliminagao
de eventuais outliers. Na Tabela 12 sdo apresentadas as Figuras de mérito. A faixa analitica foi
de 24,8 a 720 mg O2/L. Na sequéncia, aplicou-se o teste de Cochran para que justificou
considerar o sistema homoscedéstico. E interessante observar que para a determinagio a DQO
em concentragdes mais elevada foi utilizado o comprimento de onda igual a 600 nm, que
corresponde a absorcio dos complexos de Cr (II). E esperada tanto a formacio do
aquocomplexo (Cr(H,0)6*") quanto do sulfato complexo (Cr(H20)sSO4%), embora este tiltimo
tenha uma baixa estabilidade. Ambos absorvem em comprimentos de onda préximos e ter

absortividade similares.



72

Tabela 12: Os valores dos parametros estatisticos das curvas no solvente e na matriz no DQO
alta

Parametro Curva no Solvente Curva na Matriz
Teste C Cochran
Estatistica 0,615 0,280
Valor critico 0,616 0,445
Decisao Naio significativa Nao significativa
Sensibilidade Analitica / 4,23.10* 4,03,10*
(L/mg O»)
Branco 0,02980 0,10086
Coeficiente de Determinacdo (R?) 0,9999 0,9996
Coeficiente de Correlacdo (r) 0,9998 0,9991
Desvio padrdo dos residuos (Sres) 0,0021 0,0039
LoD (IUPAC) / 14,78 29,14
(mg O»/L)
LoQ (IUPAC) / 12,59 24,83
(mg O2/L)
rAn* /(mg O»/L) 38,16 75,25

*Resolugdo Analitica

Apenas como exemplo da selecdo da regido linear, nas Figuras 25(a)-(b) sao
apresentadas as curvas analiticas no solvente e na matriz considerando toda faixa de
concentragdo estudada. Pode ser observado um residuo muito negativo em 900 mg O2/L, que
pode ser devido a um outlier. Todos as Figuras de Mérito melhoraram desconsiderando a
concentracdo final de 900 mg/L, como por exemplo, o R?, de 0,9945 para 0,9991 e o desvio-
padrao dos residuos, de 0,011 para 0,0039. Assim como para o método DQO-baixa, foi
observado um efeito de matriz para o método DQO-alta (Figura 24a), com t-Student calculado
igual a 5,72 para um t(,052:42) igual a 2,02. Ambos os modelos apresentaram um ajuste ao
modelo linear satisfatério, pelos valores de Coeficiente de Determinacdo e estimativa do
desvio-padrao dos residuos, sendo este ultimo, cerca da metade do valor obtido para o método

de DQO-Baixa.
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Figura 25: (a) Curvas analiticas em solvente e na presenca de matriz para DQO-alta realizada
pelo Analista 3. (b) Gréfico de residuos.

Os estudos de veracidade, repetitividade e precisao intermedidria foram avaliados e os

resultados sdo mostrados na Tabela 13.

Tabela 13: Resultados dos estudos de veracidade (Recuperacdo), repetibilidade (CV*) e
precisdo intermedidria (CV*) em curva analitica em matriz.

Nivel de % Recuperacao (CV*) Precisao
concentraciao Intermediaria %
(mg/L) Analista A Analista B Analista C (n=18)

180 99,6 (3,9) 97,8 81,0 11,0

360 98,3 (3,9) 953 108,3 10,2

540 95,9 (1,6) 97,8 101,5 6,1

*CV: Coeficiente de Variacgao. Critérios de aceitacao: (INMETRO, 2020), Recuperacao entre
80-110%, Repetitividade <7,3% e Precisdo Intermediaria <11%

Para os dados obtidos pelo Analista 3, foi observada nao-conformidade para a
recuperagdo no nivel de 360,00 mg O2/L. E recomendado, portanto, uma avaliagdo critica do
experimento ¢ do procedimento do Analista-3, com o intuito de identificar o problema
associado a essas concentragdes (360,00 mg O»/L) e assim refazendo-o ou realizando um

treinamento adicional ao técnico.

4.7.3. Método de determinacio de Fosforo-Total (P-Total)

Assim como nos métodos anteriores, apds a verificacdo da eventual presenca de
outliers, foram construidas curvas analiticas no intervalo de concentra¢des de P-Total de 0,00
a 0,30 mg P/L em solvente puro e na presenca de matriz, cujos resultados sdo mostrados na

Figura 26. Devido a tendéncia observada nos residuos do modelo linear, também foi aplicado
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o modelo quadratico (OLIVEIRA, et al. 2023). Na Tabela 10, sdo apresentadas as Figuras de

meérito relativas as curvas analiticas.
(a) (b)
Y = 4,846 x [P] + 0,0966 o _modelo linear

r =0,9993 o
0,02 4

EEOOO

(o]
B mIO OO0
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Figura 26: Comportamento das curvas analiticas obtidas pelos analistas. (a) curva analitica
obtida por um analista (b) graficos de residuos considerando um modelo linear e um quadrético.

O modelo quadratico apresentou valores um pouco melhores, como por exemplo, na
Resolugdo Analitica, com um intervalo 30% menor que o modelo linear. Mas por uma questao
de suficiéncia, ou seja, de condi¢cdes convenientes e aceitaveis, uma vez que o modelo linear
atende as normas consideradas neste trabalho (ANVISA e INMETRO), e pela maior facilidade
em trabalhar com modelos lineares em relacdo aos quadraticos, optou-se pelo uso do modelo

linear.

Dessa maneira, obteve-se um LoD igual a 8,4 ug P/L e um LoQ igual a 25,6 ng P/L,
que sdo considerados valores muito bons para essa determinagio (RESOLUCAO CONAMA
N° 357; 2005). Nao foi observada diferenga significativa entre a curvas analitica no solvente e
na matriz, com um valor t-Student igual 0,11 (df = 19) e um p-valor igual a 0,92. Os estudos de
exatiddo, repetibilidade e precisdo intermedidria foram avaliados e os resultados sao mostrados

na Tabela 15.

Com os critérios utilizados para avaliacdo das caracteristicas de desempenho em
estudo, tem-se que os resultados obtidos para repetitividade foram satisfatorios para todos os
niveis de concentragdo em estudo, para todos os analistas em todos trés dias consecutivos. Para
a precisdo intermediaria apresentou se insatisfatoria no nivel 0,15 mg/L e para os niveis de

concentracao 0,10 e 0,25 mg/L foram todas satisfatorias. A recuperacdo apresentou valores
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levemente acima do critério de aceitagdo, com 110,5%, para a concentragdo igual a 0,10 mg/L

para os Analista-A e Analista-B, no primeiro e segundo dias consecutivos.

Tabela 14: Os valores dos parametros estatisticos das curvas no solvente e na matriz no P-total

Parametro

Curva Linear Curva Quadratica

Teste C Cochran
Estatistica

Valor critico

0,280
0,445

Decisao Diferenca nao-significativa
Sensibilidade Analitica / 4,846+0,042 5,24 +0,12
(L/mg P)
Branco 0,0966+0,0076 0,0811 +0,0076
Q - -1,13£0,39
Coeficiente de Determinagio (R?) 0,9986 0,9991
Coeficiente de Correlagao (r) 0,9993 -
Desvio padrao dos residuos (sres) 0,0196 0,0151
LoD (IUPAC) / 0,0084 0,0048
(mg P/L)
LoQ (IUPAC) / 0,0256 0,0145
(mg P/L)
rAn* /(mg P/L) 0,012 0,009

*Resolucao Analitica

Tabela 15: Resultados dos estudos de veracidade (Recuperagdo), repetibilidade (CV*) e
precisao intermedidria (CV*) em curva analitica em matriz

Nivel de

% Recuperac¢io, n=6 Precisao
concentraciao (CV¥) Intermediaria %
(mg/L) Analista A Analista B Analista C (valor limite) **
0,10 110,5 (4,7) 110,5 (2,1) 97,8 (2,2) 8,4 (11)
0,15 103,1 (2,7) 108,2 (3,4) 100,6 (2,0) 4,0 (7,3)
0,25 100,2 (3,0) 106,0 (2,8) 98,4 (6,9) 5,4 (7,3)

*CV: Coeficiente de Variacdo. Critérios de aceitacao: (INMETRO, 2020), Recuperacdo entre
80-110%, Repetitividade <7,3% e Precisao Intermediaria <11%
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E interessante observar que dos 9 testes realizados, 7 apresentaram uma recuperacao
maior que 100%. Faz-se, portanto, necessaria uma avaliacdo técnica da calibracdo das vidrarias,

que pode ser responsavel pela recuperacdo sistematicamente superior ao valor esperado.

Conclui-se que os resultados obtidos para as caracteristicas de desempenho avaliadas,
de acordo com o procedimento proposto para validacao de método do LCQA, apresentaram-se
majoritariamente satisfatérios nas condi¢des em que o estudo foi realizado. A estratégia da
validacdo foi adequada, com a participacdo e dedicacdo dos analistas. As nao-conformidades
observada parecem estar associadas ao treinamento deles. Dessa maneira, apds essa etapa a

validacgdo serd revisada.
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5. CONCLUSAO

A partir dos dados obtidos neste trabalho, pode-se concluir que foram obtidos grandes
avancos na adequacgao do SGQ do LCQA baseado na norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.
A partir dos resultados, foi possivel elaborar um método com uma gestdo de dados que garanta
arastreabilidade metroldgica, de acordo com os requisitos da norma. Foram (1) elaborados e/ou
adequados documentos do SGQ do laboratério, (2) todos os equipamentos, reagentes e
materiais foram codificados univocamente, considerando a rastreabilidade, (3) foram
elaborados procedimentos de verificagao de equipamentos criticos no desempenho dos métodos
de andlise e elaboracdo de cartas-controle e (4) trés métodos Demanda Quimica de Oxigénio
(DQO) em alta e baixa concentracdo e Fosforo Total foram validados. Os resultados de
verificacdo apresentaram-se satisfatorios, embora sejam sugeridas calibracdes dos
equipamentos pelo INMETRO. Os métodos também apresentaram algumas pequenas
inconsisténcias como exatidao e precisao que ndo atendem aos requisitos minimos de qualidade.

Portanto, sdo sugeridos treinamentos com a equipe.

SUGESTOES DE MELHORIAS E ETAPAS FUTURAS

e Propoe-se que o LCQA seja dividido em trés secOes distintas: a secdo técnica
laboratorial, a secdo de gestao da qualidade e a se¢do de gestdo da biosseguranca. O
responsavel da secdo técnica laboratorial seria um técnico do proprio laboratorio,
enquanto o um funciondrio do quadro da universidade ou do préprio LCQA, desde que
este ndo esteja diretamente envolvido nas andlises como responsavel pelas secdes de
gestdao da qualidade e biossegurancga. Estes cargos seriam preenchidos por indicacdo do
Chefe da DAG.

e Reestruturar a Planilha de Validacdo de maneira a considerar as vdrias situagdes
possiveis, os testes estatisticos adequados e a decisdo associada.

e Calculo das Incertezas Padrao e Expandidas para os ensaios realizados.
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APENDICES

Apéndice A. Formulédrio de levantamento da situacdo atual do LCQA-DAG em relacdo a

ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

areas criticas?

ITENS REQUISITOS DA NORMA, PERGUNTA E RESPOSTA
4.0 REQUISITOS PERGUNTAS (04/04/2022) Resposta
GERAIS
Os técnicos do LCQA-UFV possuem o Termo de Nao
Confidencialidade e Imparcialidade?
O LCQA-UFV possui procedimento de Atendimento ao Nao
Imparcialidade Cliente e Tratamento de Reclamagdes?
41e4.2 Confidencialidade | O LCQA-UFV possui o procedimento da Gestdo de Nio
Riscos e Oportunidades?
Os funciondrios putblicos do LCQA-UFV t€m nog¢do de Sim
documentos que regem a legislagdo Federal Piblicos?
5.0 REQUISITOS DE PERGUNTAS (04/04/2022) Resposta
ESTRUTURA
O LCQA tem jurisdicio legal? Sim
Entidade Legal; O LCQA estabelec,e}l 0 Organograma Institucional Sim
Organograma da UFV e espago fisico?
hierarquico; O LCQA-UFV estabeleceu o Funcionograma Nao
Escopo de atividades | operacional?
O LCQA-UFYV estabeleceu e definiu o escopo para Sim
as suas atividades?
6.0 REQUISITOS DE PERGUNTAS (05/04/2022) Resposta
RECURSOS
O LCQA-DAG definiu e estabeleceu a Matriz de Sim
Competéncia e descricdo de fung@o técnica e seus
deveres, direitos, responsabilidades e autoridades do
pessoal do funcionograma?
O LCQA-DAG estabeleceu uma planilha do Excel de Nao
todos os quadros e suas competéncias técnicas?
Definiu e estabeleceu os requisitos para qualificacao, Nao
6.2 Pessoal Avaliacdo e Monitoramento dos quadros técnicos do
LCQA-DAG?
Estabeleceu todos os processos individuais dos técnicos Nao
do LCQA-DAG, incluindo os CVs Lattes?
O LCQA-DAG garante os registros de treinamentos e Nao
capacitacdo técnica do pessoal do LCQA-UFV?
O LCQA-DAG assegura que as instalacdes e condicdes Nao
ambientais sejam adequadas e ndo invalidem os
resultados da anélise?
O LCQA-DAG garante que os procedimentos das Nao
Instalacgoes e condicdes ambientais e instalacdes sejam controlados?
6.3 Condicoes O LCQA-DAG garante a monitoria, controle e registro Nao
Ambientais as condi¢des ambientais que podem afetar diretamente as
andlises (Temperatura, umidade, esterilidade e
luminosidade)?
O LCQA-DAG garante o controle o acesso e o uso das Sim




87

Apéndice A: Formulédrio de levantamento da situacdo atual do LCQA-DAG em relagdo a

ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 (Continuacao)

ITENS REQUISITOS DA NORMA, PERGUNTA E RESPOSTA

O LCQA-DAG garante uma separacio efetiva (fisica ou | Sim
temporal) entre ambiente com atividades incompativel e
evitar ou prevenir contaminagio cruzada?

O LCQA-DAG tem o ambiente organizado conforme o fluxo | Sim

Instalacgoes e de andlise das amostras (recep¢do, registro, preparo, andlise,
6.3 Condicoes armazenamento e descarte)?
Ambientais O LCQA-DAG garante uma boa organizacdo e limpeza | Sim

interna e externa?
O LCQA-DAG garante EPIs durante as atividades de andlises | Nao
e realiza periodicamente o controle de insetos e roedores?

O LCQA-DAG possui todos os equipamentos criticos para | Sim
executar os métodos de andlises?

O LCQA-DAG garante a identificacdo univocamente cada | Nao
equipamento critico e controlar seu software e firmware?

O LCQA-DAG garante que os equipamentos criticos sejam | Nao
capazes de alcancar a exatiddo requerida e atendam as
especificacdes das andlises?

O LCQA-DAG assegura e estabelece um Programa de | Nao
Calibragdo para equipamentos criticos (Balangas,
termOmetros de referéncia, pesos-padrido)?

O LCQA-DAG garante a calibracdo e verificacio dos | Nao
equipamentos criticos antes de colocd-los em uso?

O LCQA-DAG assegura que os equipamentos sejam | Sim
6.4 Equipamentos operados por funciondrios treinados e autorizados?

O LCQA-DAG garante as instru¢des de uso e manutencido | Nao
dos equipamentos sempre disponiveis e atualizados?

O LCQA-DAG garante que se evita a ocorréncia de ajustes | Nao
ndo intencionais nos equipamentos criticos?

O LCQA-DAG garante a manutengao de registros detalhados | Nao
dos equipamentos criticos, incluindo seu Software e
Firmware?

O LCQA-DAG garante procedimentos para operagdo, | Nao
transporte, armazenamento, usO € manutencao dos
equipamentos criticos?

O LCQA-DAG assegura os procedimentos para retirar de | Nao
servi¢o os equipamentos criticos com defeito no desempenho
fora dos limites aceitdveis (fora de uso)?

O LCQA-DAG assegura os procedimentos para verificacdes | Nao
intermedidrias dos equipamentos criticos?

O LCQA-DAG assegura calibragdo todo equipamento critico | Nao
antes de colocéd-lo em uso?

O LCQA-DAG garante a elaboracdo o plano de calibragdo | Nao
para os equipamentos criticos (balancas, termo-higrometro de
Rastreabilidade referéncia, pesos-padrdo)?

6.5 Metrologica O LCQA-DAG assegura a realizagdo das verificacdes | Nao
intermedidrias de acordo com a periodicidade definida no

procedimento de controle de equipamentos?
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ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 (Continuacao)
ITENS REQUISITOS DA NORMA, PERGUNTA E RESPOSTA

6.5

Rastreabilidade
Metrologica

O LCQA-DAG assegura definicdo os pontos de calibragdo
dos equipamentos criticos de acordo com o seu uso mais
comum no laboratério?

Nao

O LCQA-DAG assegura a utilizacdo de laboratérios de
calibracdo que pertengcam a Rede Brasileira de Calibragcdo
(RBC) do INMETRO?

Nao

O LCQA-DAG assegura a andlise critica dos certificados de
calibragdo emitidos pelo laboratério contratado e aprovar o
uso do equipamento somente se os critérios de aceitabilidade
tiverem sido atendidos (ex.: erro maximo, incerteza maxima
etc.)?

Nao

6.6

Produtos e Servicos
Providos
Externamente

O LCQA-DAG assegura a elaboragdo de procedimentos para
informar como o laboratdrio controla a aquisi¢do de insumos
e servicos criticos?

O LCQA-DAG assegura que produtos e servigos criticos
providos externamente sejam adequados e de boa qualidade?

Nao

O LCQA-DAG assegura a especificacdo detalhadamente os
critérios de aceitacdo de insumos (produto, marca, validade)
e os servicos criticos (qualificagdio minima, capacidade de
medicdo e calibracdo etc.)?

Sim

O LCQA-DAG assegura avaliacdio a conformidade dos
servicos e insumos antes de colocé-los uso?

O LCQA-DAG assegura avaliacdo
fornecedores de insumos e servigos?

criticamente de

O LCQA-DAG assegura os registros das avaliagdes dos
fornecedores?

Nao

7.0

REQUISITOS DE
PROCESSOS

PERGUNTAS (06/04/2022)

Resposta

7.1

Analise Critica de
Pedidos, Propostas e
Contratos

O LCQA-DAG assegura a elaboracao do procedimento para
andlise critica de pedidos e contratos?

Sim

O LCQA-DAG assegura a definicdo da sua capacidade
operacional no Escopo de atividades?

Sim

O LCQA-DAG garante os recursos necessirios para
atendimento dos pedidos e contratos?

Sim

O LCQA-UFV assegura que usa somente os métodos oficiais
ou do STANDARD METHODS?

Nao

O LCQA-DAG assegura informar qualquer desvio dos
métodos aos clientes?

Sim

O LCQA-DAG assegura os registros as andlises criticas
realizadas?

Nao

7.2

Selecao, Verificacao
e Validacao de
Métodos

O LCQA-DAG assegura utilizar somente os métodos oficiais
ou do STANDARD METHODS estabelecidos na versao mais
recente?

Nao

O LCQA-DAG assegura o uso da tultima edi¢do vdlida de
instru¢des normativas e procedimentos?

Sim

O LCQA-DAG garante manter as instrucdes de uso dos
equipamentos criticos atualizadas e prontamente disponiveis?

Sim
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ITENS

REQUISITOS DA NORMA, PERGUNTA E RESPOSTA

7.2

O LCQA-DAG assegura documentar, justificar € comunicar
ao cliente os desvios de métodos de andlises?

Nao

O LCQA-DAG assegura a verificacdo dos métodos oficiais
que serdo utilizados nas comparagdes interlaboratoriais?

Nao

O LCQA-DAG assegura conferir sistematicamente o0s
célculos e transcri¢des de dados de andlises?

Sim

O LCQA-DAG assegura que os cdlculos realizados por

Sele¢io, Verificagdo | planilhas ou sistemas computadorizados tenham sido

e Validacéo de previamente validados para evitar a emissdo de resultados
Métodos errados?

Sim

O LCQA-DAG garante usar as tabelas de tolerdncia como
forma de estimar a incerteza de medi¢do dos métodos de
andlise?

O LCQA-DAG assegura proteger os dados de andlise (senhas
de acesso, bloqueio de planilhas)?

Sim

O LCQA-DAG garante o bom funcionamento de
computadores e equipamentos automatizados para garantir a
integridade dos dados analiticos?

Sim

7.3

O LCQA-DAG assegura a elaboracio do plano e
procedimento para amostragem baseados nos métodos de
amostragem descritos nos Métodos Oficiais ou no standard
methods?

Sim

O LCQA-DAG garante a disponibilidade do plano e o
procedimento de amostragem no local onde ela € realizada?

Sim

AMOSTRAGEM | O LCQA-DAG garante os registros de desvios, adi¢des ou
exclusdes do procedimento de amostragem, solicitados pelo
cliente, e comunica-los ao pessoal apropriado?

Sim

O LCQA-DAG assegura registrar os dados e as operacdes
relevantes relacionados a amostragem?

Sim

7.4

O LCQA-DAG garante a elaboracdo procedimento para o
manuseio de amostras, incluindo medidas para evitar a sua
deterioracdo, perda ou danos?

Nao

O LCQA-DAG garante a identificacdo univocamente as
amostras recebidas?

Sim

O LCQA-DAG assegura registrar as anormalidades ou
desvios das condi¢des especificadas no ato do recebimento?

Sim

Manuseio do Item | O LCQA-DAG assegura consultar o cliente para
de Ensaio (Amostra) | esclarecimentos e registrar a discussdo, quando houver
dividas sobre a adequag@o de uma amostra ou a andlise nao
tiver sido especificada?

Nao

O LCQA-DAG assegura monitorar e registrar as condigdes
ambientais do local de armazenamento das amostras (arquivo
de amostras)?

Nao

7.5

Registros Técnicos | O LCQA-DAG assegura controlar a identificacdo, coleta,
indexacao, acesso, arquivamento, armazenamento,

manutencdo e descarte de registros técnicos?

Nao
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REQUISITOS DA NORMA, PERGUNTA E RESPOSTA

7.5

O LCQA-DAG assegura elaboracdo de registros com
informagdes suficientes para permitir a rastreabilidade dos
resultados emitidos (identificacdo, data, responsavel etc.)?

Nao

O LCQA-DAG garante a disposi¢do de registros legiveis,
prontamente acessiveis e protegidos contra deterioracao?

Sim

O LCQA-DAG garante procedimentos para protecdo e back-
Registros Técnicos | up de registros armazenados eletronicamente?

Sim

O LCQA-DAG garante o registro imediatamente os dados
obtidos ou gerados no fluxo de atividades?

Sim

O LCQA-DAG definiu a forma de corre¢do de erros nos
registros?

Nao

7.6

O LCQA-DAG faz o uso de tabelas de tolerancia como forma
Avaliacao da de estimar a incerteza de medicao dos métodos de andlise?

Incerteza de O LCQA-DAG garante a estimativa de cdlculo da Incerteza
Medicao de Medicao?

7.7

O LCQA-DAG garante a elaboragdo dos procedimentos para
controlar a qualidade dos ensaios realizados?

O LCQA-DAG garante a identificagdo de tendéncias de
resultados e aplicar técnicas estatisticas para a andlise critica
dos resultados?

O LCQA-DAG garante o uso de materiais de referéncia para
controle interno de qualidade das andlises?

Nao

O LCQA-DAG garante a participacdo, sempre que possivel,
Garantia da de programas de comparag@o interlaboratorial ou de ensaios
Validade de de proficiéncia?

Nao

Resultados O LCQA-DAG garante a repeticdo andlises (retestes) com
resultados suspeitos e reanalisar amostras de arquivo?

Sim

O LCQA-DAG garante a avaliacdo dos dados gerados pelo
controle de qualidade e toma acdes para corrigir os problemas
identificados?

Nao

7.8

O LCQA-DAG garante relatar os resultados com exatidao,
clareza e de acordo com instrugdes especificas?

Nao

O LCQA-DAG assegura a utilizacdo somente os modelos de
Relatério de Analises estabelecidos na Instru¢do Normativa?

Nao

Relato de O LCQA-DAG garante que as correcdes do Relatério de
Resultados Andlises devem ser sob a forma de um novo Relatério e
incluir no campo “observagdes” a declaragdo “Substitui o
Relatorio de Analise n® XXX emitidoem / /7

Nao

7.9

O LCQA-DAG garante a elaboragdo do procedimento para
receber, investigar, validar, tratar € monitorar reclamacdes?

Nao

O LCQA-DAG garante a disponibilidade de uma descri¢do
do procedimento aos reclamantes?

Nao

Reclamacoes O LCQA-DAG assegura os registros de todas as reclamagdes
de clientes?

Nao

O LCQA-DAG assegura os registros de todas as
investigagcdes das reclamagdes?

Nao
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O LCQA-DAG assegura informar ao reclamante sobre o | Nao
andamento do tratamento das reclamacdes?
O LCQA-DAG assegura analisar criticamente as | Nao
reclamagdes e conclusdes apresentadas pelos clientes?
7.9 Reclamagdes O LCQA-DAG garante registrar as acdes corretivas | Nao
implementadas?
O LCQA-DAG garante notificar formalmente os | Nao
reclamantes sobre o encerramento da reclamacio?

O LCQA-DAG garante a elaboracio do procedimento para | Nao
tratamento de ndo conformidades (NCs)?
O LCQA-DAG assegura designar reponsabilidades e | Nao
autoridades para tomar as a¢des necessdrias para tratamento
das NCs?

O LCQA-DAG garante a implementagdo as correcdes e | Nao
acoes corretivas?

O LCQA-DAG assegura reter os registros dos tratamentos | Nao

das NCs?
7.10 Trabalho Nao O LCQA-DAG garante realizar imediatamente as corre¢des | Sim
Conforme necessarias?

O LCQA-DAG garante avaliar a importancia e o impacto | Nao
de cada ndo conformidade?

0O LCQA-DAG assegura que quando necessario, notificar o | Sim
cliente e cancelar o resultado?

O LCQA-DAG assegura definir responsdvel por autorizar a | Sim
retomada dos trabalhos?

O LCQA-DAG garante informar desvios de métodos aos | Sim
clientes?

O LCQA-DAG garante o acesso aos dados e informacdes | Sim
necessdrias para a realizac@o das atividades laboratoriais?
O LCQA-DAG garante validar o sistema de controle de | Sim
dados gerados pelo laboratério para garantir seu
funcionamento adequado (informatizados ou néo)?

O LCQA-DAG assegura proteger o sistema contra acessos | Sim
ndo autorizados, adulteracdes ou perdas de dados?

O LCQA-DAG assegura operar o sistema em conformidade | Sim
com as orientacdes do seu desenvolvedor?
7.11 Controle de Dados e | O LCQA-DAG assegura registrar as falhas do sistema e as | Ndo
Gestdo da Informacio | acges corretivas tomadas para sua resolugio?

O LCQA-DAG assegura que, se o sistema for gerenciado | Nao
fora das instalacdes do laboratério, garantir que as
condicdes de prote¢do dos dados sejam mantidas?

O LCQA-DAG garante disponibilizar prontamente a equipe | Sim
do laboratério as instru¢des de uso, manuais e dados do
sistema?

O LCQA-DAG assegura conferir sistematicamente cdlculos | Sim

e transferéncias de dados?
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REQUISITOS DE
8 SISTEMA DE PERGUNTAS (07/04/2022) Resposta
GESTAO

O LCQA-DAG ndo € acreditado pela ISO 9001 deve | Sim
8.1 Opcao - A cumprir todos os requisitos do capitulo do sistema de
gestdo, segundo opc¢do A?

O LCQA-DAG assegura documentar politicas e | Sim
procedimentos?
O LCQA-DAG assegura estabelecer, documentar e | Sim
manter politicas e objetivos para garantir a implementagao
plena do SGQ abordando aspectos de competéncia e

imparcialidade?
8.2 Documentagéio do O LCQA-DAG assegura evidenciar o compromisso da | Sim
Sistema de Gestao geréncia do  laboratério com  desenvolvimento,

implementagdo e a manutenc¢io do SGQ?

O LCQA-DAG assegura controlar toda a documentagio, | Sim
processos sistemas e registros do SGQ?

0O LCQA-DAG garante o acesso da equipe do laboratdrio | Sim
a documentagdo e informagdes do SGQ?

O LCQA-DAG assegura controlar documentos internos e | Sim
externos do SGQ?
O LCQA-DAG assegura identificar univocamente os | Nao
documentos do SGQ?
O LCQA-DAG garante aprovagdo os documentos antes | Sim
de colocéd-los em uso?

O LCQA-DAG assegura analisar criticamente os | Sim
documentos antes e depois de emiti-los?

8.3 Controle de O LCQA-DAG assegura disponibilizagdo das versdes | Nao
Documentos do Sistema | vilidas dos documentos nos locais de utilizagio?
de Gestio O LCQA-DAG assegura revisar os documentos | Nao
periodicamente?
O LCQA-DAG garante retirar documentos obsoletos do | Sim
sistema?

O LCQA-DAG assegura controlar alteragdes nos | Sim
documentos?

O LCQA-DAG assegura criar registros para demonstrar o | Sim
atendimento aos requisitos da Norma?

O LCQA-DAG assegurar que os registros sejam sempre | Sim
legiveis e estejam prontamente disponiveis?

O LCQA-DAG garante reter esses registros por periodo | Sim
compativel (contratos) para evidenciar o atendimento aos
84 Controle Registros requisitos?

O LCQA-DAG assegura controlar a identificagdo, | Sim
armazenamento, protecdo, cépias de seguranca,
arquivamento, recuperagdo, tempo de retencdo e
disposicdo dos registros?

O LCQA-DAG garante a confidencialidade no acesso aos | Sim

registros?
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O LCQA-DAG garante fazer um mapeamento de riscos | Nao
(pontos criticos) e oportunidades das atividades
laboratoriais?

O LCQA-DAG assegura planejar a¢des para mitigar os | Nao
riscos levantados e implementar as oportunidades?

O LCQA-DAG garante que as a¢des tomadas t€m que ser | Nao
85 Acgoes para Abordar | proporcionais aos impactos que podem ser causados pelos
Riscos e Oportunidades | riscos?

O LCQA-DAG assegura avaliar a eficicia das acdes | Nao
tomadas na mitigacdo de riscos e e implementagdo das
oportunidades?

O LCQA-DAG assegura identificar oportunidades de | Sim
melhoria que impactem direta ou indiretamente os
resultados?

O LCQA-DAG assegura buscar o retorno dos clientes | Nao
(positivo ou negativo) sobre as atividades?

O LCQA-DAG assegura analisar criticamente o retorno | Nao
dos clientes?

O LCQA-DAG assegura implementar efetivamente acdes | Nao
definidas nas anélises criticas pela direcdo?
O LCQA-DAG assegura utilizar resultados de auditorias | Nao
internas e externas?
8.6 Melhoria O LCQA-DAG assegura oportunidades de melhoria | Nao
apontadas nas auditorias ou no relatério de andlise critica

pela direcdo devem ser efetivamente implantadas?

O LCQA-DAG assegura substituir, sempre que possivel, | Sim
equipamentos antigos por outros mais modernos e
precisos?

O LCQA-DAG assegura reformar, sempre que possivel, | Sim
instalacdes que estejam inadequadas ao bom
funcionamento do laboratério?

O LCQA-DAG assegura ouvir, registar e resolver | Sim
reclamagdes de clientes para melhorar continuamente os
processos do laboratério?
O LCQA-DAG assegura tratar todas as ndo | Nao
conformidades (controle e correcdo) ocorridas nas
atividades laboratoriais?

O LCQA-DAG assegura analisar a causa-raiz das ndo | Nao
conformidades?
O LCQA-DAG assegura definir tratamentos (a¢do | Nao
corretiva) que eliminam essa causa-raiz?
8.7 Acdoes Corretivas O LCQA-DAG assegura analisar criticamente a eficicia | Nao
da ag¢do corretiva?

O LCQA-DAG assegura atualizar riscos e oportunidades | Nao
originalmente identificados?

O LCQA-DAG assegura registrar e reter os registros dos | Nao
tratamentos das ndo conformidades?
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O LCQA-DAG assegura realizar auditorias internas | Nao
periodicamente?
O LCQA-DAG assegura definir critérios e escopo da | Nao
auditoria interna?
O LQCA-DAG assegura elaborar um programa de | Nao
auditorias internas?
O LCQA-DAG assegura avaliar todos os elementos do | Nao
SGQ nas auditorias internas?
O LCQA-DAG garante que as auditorias internas sejam | Nao
realizadas por pessoal treinado e qualificado?
O LCQA-DAG assegura reter registros das auditorias | Nao
internas?
8.8 Auditorias Internas O LCQA-DAG assegura que é recomenddvel que o ciclo | Ndo
de auditorias internas seja, no maximo, anual?
O LCQA-DAG assegura registrar as constatacdes e acdoes | Nao
corretivas tomadas?
O LCQA-DAG assegura tratar rapida e adequadamente as | Nao
NCs levantadas nas auditorias internas?
O LCQA-DAG assegura se necessdrio, notificar os | Nao
clientes por escrito se os resultados de andlise tiverem sido
afetados pelos problemas levantados nas auditorias?
O LCQA-DAG assegura avaliar a eficicia das acdes | Nao
corretivas tomadas?
O LCQA-DAG assegura programar uma reunido anual | Sim
entre a geréncia do laboratério (RT e RQ) e a alta direcdo
da organizacdo (ex.: Diretor, presidente, supervisor ou
Coordenador) para fazer um balanco sobre o
funcionamento do SGQ do laboratério?
Ha reunides do LCQA-DAG para se discutir:
a) Se os procedimentos do SGQ precisam ser revisados. Nao
8.9 Anélise Critica pela b) Os resultados da(s) auditoria(s) interna(s) recente(s). Nao
Direcao ¢) Os resultados dos controles interlaboratoriais. Nao
d) Sugestdes e reclamacdes dos clientes. Nao
e) Possibilidades de melhorias no laboratério. Sim
f) Necessidades de treinamento da equipe. Sim
g) Necessidade de aquisi¢do de equipamentos. Sim
O LCQA-DAG assegura registrar a discussdo dos temas | Nao
abordados na reunido em uma ata e definir prazos
adequados para as providéncias a serem tomadas?
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Nome do documento Codigo do Datada | Cépia | Localizag

documento dltima | impre a0 da

revisao ssa copia
impressa

Manual Qualidade

https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy1eKFiwpvGYJaa8xQO LCQA-SGQ- 01/03/20 | Sim Secdo da

M942e=H29e4E MQ-001-01 22 Qualidade
PROCEDIMENTO GERENCIAL (PRG)

Amostragem do LCQA LCQA-SGQ- 03/03/20 Secao
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFigBs3kt8aTNgTjSv | PRG-005-01 22 Nao Técnica
Ze=qfmXw3 Laboratori

al
Gestao do Pessoal do LCQA LCQ-SGQ- 05/03/20 Secdo da
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy1eKFihDDaGdKoQxUS5 | PRG-021-01 22 Nio Qualidade
2J9?e=bBCSqC
PROCEDIMENTOS TECNICOS (PRT)
Manuseio e checagem balanga analitica SHIMADZU do 07/03/20 | Sim Pasta de
LCQA LCQA-SGQ- | 22 PRT para
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy1eKFii4AMIIdoYNKOQKp | PRT-002-01 equipame
Ot?e=XRFrUL ntos na
bancada
Manuseio e checagem de pipetas monocanal de volume 07/03/20 | Sim Pasta de
varidvel do LCQA 22 PRT para
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy1eKFihgGztxKFZIWQv | LCQA-SGQ- equipame
Cq?e=TSeQ3c PRT-003-01 ntos na
bancada
Checagem do espectrofotometro UV-VIS e software do 07/03/20 | Sim Pasta de
LCQA LCQA-SGQ- | 22 PRT para
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy 1eKFihuu9Ff1q8wHs8R | PRT-006-01 equipame
5?%e=obmF6r ntos na
bancada
Checagem do baldao volumétrico do LCQA 08/03/20 | Sim Pasta de
https:/1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFimBIHHCGR Sottlf 22 PRT para
F?e=jS602r LCQA-SGQ- equipame
PRT-009-01 ntos na
bancada
Determinagdo de fosforo total em agua (P-Total) do 15/03/20 | Sim Pasta de
LCQA LCQA-SGQ- | 22 PRT para
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy 1eKFiifEf9IVZfBRMNy | PRT-018-01 equipame
q?e=Yc2nAL ntos na
bancada
Determinagdo de DQO baixa e alta em efluentes no 15/03/20 | Sim Pasta de
LCQA LCQA-SGQ- | 22 PRT para
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy 1eKFiihwdLVRkQfOPd PRT-019-01 equipame
OF?e=ZP5eDz ntos na

bancada



https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFiwpvGYJaa8xQOM94?e=H29e4E
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFiwpvGYJaa8xQOM94?e=H29e4E
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFigBs3kt8aTNqTj5v?e=qfmXw3
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFigBs3kt8aTNqTj5v?e=qfmXw3
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFihDDaGdKoQxU52J9?e=bBCSqC
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFihDDaGdKoQxU52J9?e=bBCSqC
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFii4MIIdoYNKQKpOt?e=XRFrUL
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFii4MIIdoYNKQKpOt?e=XRFrUL
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFihgGztxKFZIWQvCq?e=TSeQ3c
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFihgGztxKFZIWQvCq?e=TSeQ3c
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFihuu9Ff1q8wHs8R5?e=obmF6r
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFihuu9Ff1q8wHs8R5?e=obmF6r
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFimBlHHCGRSottlfF?e=jS6O2r
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFimBlHHCGRSottlfF?e=jS6O2r
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFiifEf9IVzfBRMNyq?e=Yc2nAL
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFiifEf9IVzfBRMNyq?e=Yc2nAL
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFiihwdLVRkQf0PdOF?e=ZP5eDz
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFiihwdLVRkQf0PdOF?e=ZP5eDz
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FORMULARIOS GERENCIAIS

Termo de imparcialidade e

Impresso para

confidencialidade do LCQA 15/04/2022 Sim cada
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAy1eKFijlr8X | LCQA-SGQ- colaborador
3wvnRjcdx-?e=4fELCI1 FRG-001-01
Ficha de registro de treinamento realizado Impresso para
do LCQA 15/04/2022 Sim cada
https://1drv.ms/w/s!AgDInZAyleKFijuFrZ | LCQA-SGQ- colaborador
4za0aYMDU?e=YIPOJR FRG-004-01
Banco de equipamentos com identificacao
de Patrimonio do LCQA LCQA-SGQ- 15/04/2022 Nao Setor de Gestao
https://1drv.ms/x/s! AgDInZ Ay 1eKFij- FRG-008-01 da Qualidade
Q_Nn9jBOWVCbf?e=IwwLKR
Banco de materiais/equipamentos simples
de pipetas automaticas, termdmetros e 15/04/2022 Néo Setor de Gestdo
dissecadores do LCQA LCQA-SGQ- da Qualidade
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFikCziR | FRG-009-01
QfHauvx_pW?e=ddJO11
Banco de boldes volumétricos (50.0 e
100.0 mL) do LCAQ 15/04/2022 Nao Setor de Gestao
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFikE4B LCQA-SGQ- da Qualidade
bLBWkp18sud?e=M40zp6 FRG-010-01
Banco de reagentes no estoque do LCQA Setor de Gestao
https://1drv.ms/x/s! AgDInZAy1eKFikJ4T 05/05/2022 Niao da Qualidade
m_941pZVaFz?e=WNGCwK LCQA-SGQ-

FRG-011-01
Checagem de balanga-baixa do LCQA Préximo a cada
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAyleKFikPcqf | LCQA-SGQ- | 05/05/2022 Sim equipamento
7izyPcAOFv?e=NDO4zu FRG-012-1-01 monitorado.
Checagem de balanga-alta do LCQA Préximo a cada
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFikRKp | LCQA-SGQ- 05/05/2022 Sim equipamento
e815Zqt9m4t?e=AunKcb FRG-012-11-01 monitorado.
Checagem de baldes volumétricos de 50.0 e Sim Unidade da
100.0 mL de LCQA 05/05/2022 Quimica-Fisica-
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFikVvV | LCQA-SGQ- I
drjSMEsp3CS?e=SS4ujr FRG-013-01
Checagem de pipetas automaticas do Proximo a cada
LCQA 05/05/2022 Sim equipamento
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFikZVb | LCQA-SGQ- monitorado
JOrSwRuAhGe?e=5hJPPW FRG-014-01
Checagem de Espectrofotometro UV- Proximo a cada
Visivel DR 800 05/05/2022 Sim equipamento
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFikd180 | LCQA-SGQ- monitorado.
XWmpl5QVr6?e=NIAyuf FRG-015-01



https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFijlr8X3wvnRjcdx-?e=4fELC1
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFijlr8X3wvnRjcdx-?e=4fELC1
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFijuFrZ4zaOaYMDUh?e=YlP0JR
https://1drv.ms/w/s!AgDJnZAy1eKFijuFrZ4zaOaYMDUh?e=YlP0JR
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFij-Q_Nn9jB0WVCbf?e=IwwLKR
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFij-Q_Nn9jB0WVCbf?e=IwwLKR
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikCziRQfHauvx_pW?e=ddJO1l
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikCziRQfHauvx_pW?e=ddJO1l
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikE4BbLBWkp18sud?e=M4ozp6
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikE4BbLBWkp18sud?e=M4ozp6
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikJ4Tm_94lpZVaFz?e=WNGCwK
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikJ4Tm_94lpZVaFz?e=WNGCwK
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikPcqf7jzyPcA0Fv?e=NDO4zu
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikPcqf7jzyPcA0Fv?e=NDO4zu
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikRKpe8l5Zqt9m4t?e=AunKcb
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikRKpe8l5Zqt9m4t?e=AunKcb
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikVvVdrjSMEsp3CS?e=SS4ujr
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikVvVdrjSMEsp3CS?e=SS4ujr
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikZVbJQr5wRuAhGe?e=5hJPPW
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikZVbJQr5wRuAhGe?e=5hJPPW
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikd180XWmpI5QVr6?e=NlAyuf
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFikd180XWmpI5QVr6?e=NlAyuf
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Apéndice B: Lista mestra com os documentos citados nesta dissertacdo (Continuacao)

PROCEDIMENTOS TECNICOS

Analise Critica de item de Ensaio recebido do LCQA
https://1drv.ms/x/s!AgDIJnZAy1eKFino-

23

hiNe9u5jveeq?e=fSYJkz LCQA-SGQ- 03/04/20 | Nao Secdo
FRT-001-01 22 Técnica
Laboratori
al
Validacao de Métodos de DQO-Alta Setor de
https://1drv.ms/x/s! AgDInZAy1eKFinzr9XO6EtTqUVN | LCQA-SGQ- Gestdo da
E?e=040hsf FRT-006-01 | 23/07/20 | N&o | qyalidade
22
Validagiio de Métodos de DQO-Baixa Setor de
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFin7d- LCQA-SGQ- Gestio da
XS1orB07f3e?e=Yhw1Cs FRT-007-01 | 23/07/20 | Ndo | Qualidade
23
Validagdo de Métodos de P-Total Setor de
https://1drv.ms/x/s!AgDInZAy1eKFin92Yx7u- LCQA-SGQ- Gestio da
ry2jAZj?%e=eBTSdj FRT-008-01 | 23/07/20 | Nao | Qualidade



https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFino-hlNe9u5jveeq?e=fSYJkz
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFino-hlNe9u5jveeq?e=fSYJkz
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFinzr9XO6EtTqUVNE?e=o4Ohsf
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFinzr9XO6EtTqUVNE?e=o4Ohsf
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFin7d-XS1orB07f3e?e=Yhw1Cs
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFin7d-XS1orB07f3e?e=Yhw1Cs
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFin92Yx7u-ry2jAZj?e=eBTSdj
https://1drv.ms/x/s!AgDJnZAy1eKFin92Yx7u-ry2jAZj?e=eBTSdj
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