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A implementagéo de um sistema de gestdo de qualidade (SGQ) tem se mostrado de grande contribui¢do para a
garantia da qualidade de resultados em laboratorios de andlises quimicas. Esse trabalho descreve o
planejamento, a implementagao e os resultados obtidos apds de uma série de melhorias, baseadas na ISO / IEC
17025, aplicadas no SGQ do Laboratério de Especiacao de Mercurio Ambiental (LEMA/CETEM).
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The implementation of a quality management system has beem proving to be a great contribution to quality
assurance of results in analytical laboratories. This paper describes the planning, implementation and results
obtained after a some improvements based on ISO / IEC 17025, at the Laboratory of Environmental Mercury

Speciation.
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1. Introdugao

O resultado de uma analise quimica tem grande importancia, uma vez que é um fator de tomada de decisdes
relevantes de ordem cientifica e monetaria. O pesquisador antes de discutir os resultados de uma analise, deve
primeiro indagar e reportar a qualidade dos mesmos. Por isso, o controle qualidade (CQ) vem sendo cada vez
mais discutido dentro dos laboratérios de analise, pois fornece, principalmente, credibilidade e confiabilidade nos
resultados (Olivares e Lopes, 2012; Garfiled, 1985). Em um sistema de gestao da qualidade (SGQ) que funcione
adequadamente, existem diversos procedimentos a serem implementados e avaliados. Dentro desse cenario, a
Norma ISO / IEC 17025 tem o papel de especificar os requisitos gerais para a competéncia em realizar ensaios
elou calibragdes, incluindo amostragem, bem como cobrir ensaios e calibragdes realizados utilizando métodos
normalizados, métodos nao-normalizados e métodos desenvolvidos pelo proprio laboratério. A norma esta

dividida em requisitos de gestdo, que séo relacionados com o funcionamento e eficacia do sistema de gestéo da
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qualidade no laboratorio, e requisitos técnicos, relacionados com as competéncias do pessoal € da metodologia

e com os testes de calibragdo de equipamentos (Olivares e Lopes, 2012).

2. Objetivos

Esse trabalho visa aprimorar 0 SGQ no LEMA e atender aos requisitos Norma ABNT NBR ISO/IEC, 17025 para
uma futura acreditagdo. O presente trabalho € a etapa inicial do projeto, e se propds a organizar o espago fisico
do laboratério, mapear o SGQ existente e propor melhorias ao mesmo, e dessa maneira, atender os requisitos

técnicos da respectiva norma.

3. Material e Métodos

O Laboratério de Especiagdo de Mercurio Ambiental (LEMA) do CETEM/MCTIC se dedica a analises
quantitativas de mercurio total (HgT) e metil-mercurio, em concentragdes traco, com ordem de grandeza de 10
ng/kg, em matrizes biologicas € ambientais. Para as analises de HgT, que € o somatorio de mercurio organico e
inorganico, utiliza-se a técnica espectrometria de absorgao atdmica (AAS) acoplada a forno de grafite (AAS GF)
para amostras solidas e pelo método do vapor frio (AAS CV), para amostras liquidas. O equipamento utilizado é
0 RA-915+ da LUMEX, que é seletivo para analises de mercurio metalico (Hg?) e tem corregdo de fundo baseada

no efeito Zeeman, eliminando interferéncias espectrais.

O LEMA ja contava com diversos procedimentos de controle de qualidade, como uso de material de referéncia
certificado (MRC), participagdo em interlaboratoriais, calculo da recuperagao (Ramos et al., 2017), validagdo de
métodos (Garcia et al., 2017), entre outros. Para o planejamento do projeto de aprimoramento do SGQ foi
aplicada a ferramenta da qualidade chamada ciclo PDCA (Plan, Do, Check and Action) que se resume nas
seguintes etapas: planejar, executar, checar e agir. Na figura 1, o ciclo PDCA do projeto com as suas respectivas

etapas a serem cumpridas de forma ciclica:

Planejar: Executar:

Identificar ndo Solucionar a
conformidade e nao
corrigi-la conformidade.

Checar:.
Agir: Confrontar
Implementagdo com os

do novo SGQ requisitos da

Norma.

Figura 1: Ciclo PDCA aplicado para aprimoramento do SGQ do LEMA
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3.1. Organizagéo e inventario

Inicialmente, foi feito um inventario detalhado dos reagentes, vidrarias, equipamentos, amostras, rejeitos e
insumos que se encontram no LEMA, a fim de registrar os pertences e suas condigdes. A organizagdo do
espaco fisico do laboratorio seguiu principios descritos no modelo 5S. Séo cinco principios: Senso de Utilizag&o,

Organizagao, Limpeza, Satde ou Melhoria Continua e Autodisciplina.

3.2. Mapeamento e planejamento

A fim de identificar ndo conformidades aos itens da norma e pontos de melhoria no SGQ do LEMA, foi
respondido um checklist, similar aos utilizados em auditorias internas para os requisitos técnicos da Norma
ABNT NBR ISO/IEC, 17025. No checklist estavam perguntas sobre o cumprimento dos requisitos técnicos, e
foram atribuidos para cada requisito uma avaliagdo do desempenho do LEMA. O critério de avaliagdo foi o
seguinte: na avaliagao satisfatoria o item é atendido e evidenciado; em necessita de melhoria, o item é atendido,
porém nao evidenciado; e por fim na atribuicdo insatisfatorio, o item néo é atendido. Além dessa avaliagdo, foi
feito um relatério de auditoria, onde foi respondido como cada item foi atendido e documentado, também foram

feitas propostas para atender e evidenciar os demais.

A partir do checklist e do relatério de auditoria, foi elaborado um plano de agao para cumprir os requisitos da
norma no SGQ. Nesse plano de agéo foram listados os registros, procedimentos operacionais padréo (POP’s)

e demais documentos que deveriam ser elaborados e implementados na rotina do LEMA.

4. Resultados e Discussao
4.1. Organizac&o e inventario

Com os dados do inventario foi possivel gerenciar de forma mais adequada os recursos do laboratério. Foram
identificadas as necessidades de conserto e compras, listadas e construida uma planilha digital para

acompanhamento do processo.

No momento da organizagdo dos reagentes, foi preciso fazer um remanejamento para evitar que itens néo
compativeis ou extremamente reativos entre si fiquem juntos, e foi feita a correta sinalizagdo dos perigos. A
introdugdo do conceito 5S no LEMA permitiu melhor aproveitamento do espago, deixando os itens mais

utilizados acessiveis, além de disso, foram retirados itens que ndo tinham mais utilidade para as atividades.

4.2. Mapeamento e planejamento

Com o resultado do checklist aplicado, Grafico 1, foi possivel identificar que existem muitos pontos a serem
melhorados no SGQ do LEMA. O laboratério sé atendeu de maneira satisfatoria, segundo os critérios desse
trabalho, 25% dos requisitos do checklist baseado na respectiva norma. Dentre os pontos positivos encontrados,

destacam-se: a participagdo periédica em interlaboratoriais, a utilizagdo, sempre que possivel, de métodos
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normatizados, a utilizagdo MRC como controle de qualidade, os equipamentos de andlise sdo acurados e

seletivos e as instalagdes fisicas séo adequadas para o trabalho.

Grafico 1. Resultado checklist

W Satisfatorio

Necessita de Melhora

M Insatisfatorio
18%

Na Tabela 1, segue a primeira versao do plano de agéo, que conforme o conceito do ciclo PDCA esta sempre

sendo modificado, para aprimoramento do sistema.

Nessa etapa foram identificados também necessidades de melhorias estruturais, compra de itens e treinamento
externo para a equipe. Essas demandas foram solicitadas e registradas na planilha “aquisicdes” para
acompanhamento do processo.

Tabela 1. Plano de agao

Item da ISO 17025 a ser atendido Documento proposto

Apostila sobre Anélises de mercdrio e controle da qualidade; Treinamento em analises
de HgT do LUMEX; Treinamento ISO 17025 e ferramentas da qualidade; Modelo de

5.2. Pessoal certificado interno; Ficha de registro da equipe; Fluxograma de hierarquia e Protocolo
para selegéo equipe.

Controle temperatura da geladeira das amostras; Registro limpeza bancada; Registro de
5.3 Acomodagdes e condigbes  limpeza geral; POP limpeza; POP Controle da Qualidade do ar; Registro da qualidade
ambientais do ar; Protocolo inconformidades ambientais; Protocolo limpeza vidrarias; Protocolo

limpeza capela; e Protocolo limpeza balanga.

Protocolo de validagéo para quantificagdo de HgT: Matriz liquida; Célculo incerteza para
a quantificagdo de HgT: Matriz sdlida; Calculo incerteza para a quantificagdo de HgT:
Matriz liquida; Avaliagdo da incerteza para a para quantificagdo de HgT: Matriz solida;
Avaliagdo da incerteza para a para quantificagdo de HgT: Matriz liquida; Instru¢do de
trabalho para os equipamentos; Manual de analises; Manual de preparo de solugdes.

5.4 Métodos de ensaio e calibragéo e
validagéo de métodos

5.5. Equipamentos F/cha de equipamento; Procedimento corregdo de calibragdo; e Plano de manutengéo de
equipamento.

5.6 Rastreabilidade de medicdo Manuge/o, {ra'nsporte e estoque 'de MRC; Controle e uso MRC; Procedimento corre¢do

de calibragéo; e Protocolo de calibragéo.

5.7, Amostragem Orientagdo amostragem ambiental.
Carta de orientagdo para envio de amostra; POP transporte de amostra; POP Recepgéo

5.8 Manuseio de itens de ensaio e o ,
de amostras; e Livro de Registro de amostras

calibragdo

POP para uso de MRC como CQ; Procedimento Carta controle; Carta controle LUMEX
liquido; Ficha de amostra de interlaboratorial; Registro de Resultados de ensaio de
interlaboratorial.

5.10 Apresentagdo de resultados Laudo de analise atualizado.

5.9 Garantia da qualidade de
resultados de ensaio e calibragdo

Cabe ressaltar que somente a implementagéo desses documentos citados ndo garante que todo o requisito seja

cumprido de maneira satisfatdria.
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A execugdo do plano de agdo comegou com a documentagéo dos procedimentos gerais de rotina e seguranga,

para tanto, elaborou-se um Manual de Boas Praticas Laboratoriais (MBPL). Dentre os objetivos desse manual

esta cumprir aos itens 5.3 e 5.8 da respectiva norma. Os temas abordados foram:

Segurancga e prevencdo de acidentes: este item fornece orientagdes basicas relativas a seguranga
dentro do LEMA e os procedimentos de controle das condigdes ambientais que interferem na analise.
Equipamentos, reagentes e vidrarias: a partir do inventario realizado, foi feita uma listagem com todos
os pertences sitiados no LEMA e suas condigbes. Esse item também abrange orientacdes sobre a
organizacdo do laboratério, armazenamento seguro de reagentes e as instru¢des de trabalho dos
equipamentos.

Recebimento de amostras: Define o protocolo de recebimento, registro, codificagéo e armazenamento
das amostras.

Aquisicdo de material e equipamento: fornece orientagdes sobre os procedimentos que devem ser
tomados para requisicdo de material, assim como, as especificagdes necessarias.

Descarte: orienta sobre a destinagao adequada dos residuos produzidos pelo LEMA.

O LEMA ja possuia um Manual de Andlises, porém foi necessario fazer uma atualizagdo do mesmo para

adequacdo aos novos procedimentos e aos requisitos 5.4 e 5.9 da Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025. Foram

propostas as seguintes mudangas nos procedimentos adotados:

Protocolo para armazenamento de MRC: esse documento visa garantir as propriedades do MRC e
prevenir contaminagdes por meio de uma estocagem adequada.

Protocolo para uso e escolha de MRC: esse documento orienta sobre a escolha do melhor MRC para a
amostra a ser analisada, baseado no documento “Orientagdo Para a Sele¢do e Uso de Materiais De
Referéncia - DOQ-CGCRE-016". Além desse, uma planilha foi elaborada contendo as informagdes mais
relevantes de cada MRC que o LEMA utiliza, como: concentracdo no peso seco, umidade,
concentragdo do peso Umido, sub amostra minima, validade, a afim de garantir o uso correto do MRC.
Célculo da estimativa da incerteza para analises HgT em matriz sélida e em matriz liquida: os calculos
foram realizados seguindo das orientagdes do “GUM - Guia para a expressao de incerteza de medigao”.
Essa é uma ferramenta de avaliagdo da metodologia de analise utilizada.

Validagdo do procedimento para analise de HgT em urina humana: esse é feito para garantir que o
procedimento ndo-normatizado produz resultados confiaveis. A validagio baseou-se em “Orientacdes
sobre Validagao de Métodos de Ensaios Quimicos DOQ-CGCRE-008"

Elaboragéo de Carta Controle para analises de HgT em matriz liquida por AAS CV: elaborada para

evidenciar o uso de MRC como controle de qualidade nas analises.

Além da introdugdo de novos protocolos, deu-se prosseguimento as rotinas j& implementadas relativas a

garantia da qualidade dos resultados, como a realizagdo de ensaios de proficiéncia interlaboratoriais e

atualizagdo da Carta Controle para analises de HgT em matriz sélida por meio da técnica AAS GF.
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Elaborou-se uma apostila denominada “Anélises Quimicas de Mercurio e Controle de Qualidade Laboratorial”
(Ramos; Domingos e Castilhos, 2018), e aulas organizadas em slides sobre a Gestao da Qualidade e ISO/IEC
17025 que servirdo como treinamento para a equipe do laboratério, visando cumprir as exigéncias do item 5.2 da
respectiva norma. Esse material também ja foi utilizado em um treinamento de especialistas do Instituto Nacional

de Minas (INAMI), do Ministério de Recursos Minerais e Energia de Mogambique.

Por fim, visando atender o item 5.10, foram incluidas informagdes no modelo no “Laudo de Analise” emitido pelo

LEMA, como: incerteza do método, codificagdo e umidade das amostras e enderego do laboratério.

5. Conclusao

Esse trabalho aprimorou o SGQ ja existente no laboratorio, evidenciando a qualidade dos resultados,
identificando e corrigindo pontos de nao conformidades, aumentando a produtividade e seguranga nos
processos. Trata-se da etapa inicial para acreditacdo de ensaios analiticos do LEMA pela Norma ABNT NBR
ISO/IEC, 17025 junto ao 6rgdo competente a ser escolhido. Para tanto, ha diversas atividades complementares

e exigéncias a serem realizadas, incluindo melhorias na infraestrutura.
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