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Prefacio

Prof. Dr. Igor Renato Bertoni Olivares

A gestdo de qualidade deixou de ser apenas uma tendéncia para os laboratérios de rotina e
se tornou praticamente uma obrigatoriedade para varias areas de atuacao laboratorial. Consi-
derando os tltimos 10 anos, podemos notar um aumento de 600% no niimero de laboratérios
acreditados na norma ISO/IEC 17025 no Brasil (atualmente, com cerca de 1.200 laboratérios),
um valor bastante expressivo quando consideramos um aumento de 100% nas acreditagoes
dosmais de 112 paises que apresentam acordo de reconhecimento mutuo de acreditacdo com
o ILAC (International Laboratory Accreditation Cooperation), o qual conta, na atualidade, com
aproximadamente 50 mil laborat6rios.

A obrigatoriedade na adogdo de um sistema de gestao de qualidade para laboratérios se
faz devido ao impacto que um resultado analitico pode proporcionar no diagnéstico de uma
drea contaminada, no controle de qualidade dos medicamentos, na andlise forense, entre
outros. Dessa maneira, inimeros 6rgaos reguladores criam legislacdes as quais obrigam a
adocao de sistemas de gestao de qualidade pelos laboratérios. Podemos citar, por exemplo:
o6rgaos estaduais, como a Secretaria de Meio Ambiente do Estado de Sao Paulo (para labo-
ratérios ambientais), federais, como o Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento
(paralaboratérios de alimentos), e até internacionais, como o World Anti-Doping Agency (para
laboratérios de doping nos jogos olimpicos).

Atualmente, os laboratérios de pesquisa sofrem a mesma pressdo devido ao impacto
que suas pesquisas podem proporcionar. Discussoes sobre a baixa reprodutibilidade dos
experimentos publicados em artigos cientificos pressionam os pesquisadores a ter um maior
controle no desenvolvimento das atividades de seus laboratérios, o qual pode ser realizado
comaaplicacao de conceitos de sistemas de gestao de qualidade. A integral adog¢do de normas,
como a ISO/IEC 17025 ou as BPL (Boas Praticas de Laborat6rio) para laboratérios de pesquisa,
muitas vezes pode ndo ser adequada por causa de caracteristicas particulares desses tipos de
laboratério. Dessa maneira, este livro traz uma proposta pratica embasada na experiénciade um
laboratério renomado em pesquisa, o qual tem aplicado os conceitos de gestao de qualidade por
varios anos. Assim, o leitor podera compartilhar dessa experiéncia, a qual envolve a estrutura
do sistema de gestao de qualidade desenvolvido (capitulo 1), os procedimentos adotados
(capitulo 2 ) euma abordagem de procedimentos técnicos do laboratério (capitulos 3e 4 ). Com
uma linguagem simples e prdtica, este livro pode ser uma boa ferramenta para pesquisadores
que desejam dar seus primeiros passos na adoc¢ao de sistemas de gestdo de qualidade em seus
laboratorios, buscando, cada vez mais, a confiabilidade e a rastreabilidade de seus resultados!
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Este texto refere-se a implantacao de um Sistema de Gestdao da Qualidade no Laboratério de
Quimica Ambiental do Instituto de Quimica de Sao Carlos da Universidade de Sao Paulo (LQA-
-IQSC-USP). O LQA-IQSC-USP é um laboratério de pesquisa que recebe alunos que desenvolvem
suas pesquisas experimentais com a finalidade de complementar seus estudos na graduacao,
com estagios e desenvolvimento de projetos de iniciacdo cientifica, e alunos que buscam a
obtencao de titulos de mestre e doutor, além de estagiarios de pés-doutorado. Pode-se afirmar
que arotatividade de pesquisadores é grande: permanéncia que se estende de dias a cerca de
trés a quatro anos. Formar os pesquisadores dentro de um Sistema de Gestdao da Qualidade,
considerando-se essa curta permanéncia (até nos casos de quatroanos!!!), 6 uma tarefa herctilea.
Para que o Sistema de Gestdo da Qualidade seja cumprido, as pessoas devem ser orientadas e
treinadas e devem, sobremaneira, compreender que o Sistema de Gestdo da Qualidade visa,
acima de tudo, a facilitar a melhoria constante das pesquisas.

A organizacdo facilita a vida. No entanto, a entropia do universo aumenta. Isso significa que
um laboratério organizado tende a se desorganizar a medida que os pesquisadores trabalham.
Meu interesse como coordenadora do LQA-IQSC-USP e como orientadora das pesquisas aqui
desenvolvidas é manter o laboratério organizado e altamente produtivo; assim, quanto mais
pesquisadores em continua atividade, melhor sera. Busco mais trabalho e mais organizacao,
0 que parece antagobnico.

Ha4, ainda, as frases (erréneas) de efeito, como “um laboratorio organizado é sinal de pouca
atividade" ou “eu entendo a minha bagunga”. Na praticando é assim. Perde-se tempo e dinheiro
se ndo ha organizacao. Pior: nio ha rastreabilidade nos resultados se ndo existe organizacao.
E sem rastreabilidade ndo se faz ciéncia!!!!

Vamos pensar em entropia negativa, entdao! Um bom sinénimo para ‘entropia negativa’' &
‘informacdo’. Quanto mais informagao, menos desordem. O adjetivo negativo aqui empregado
serve para que mudemos o paradigma, para que nosso cérebro possa mudar o pensamento,
mudar o estagio de ‘caos’ para ‘informacio’ (e quanto mais informacdo, menos desordem!).

O Instituto de Quimica de Sao Carlos (IQSC) tem, em seu curriculo de bacharelado, varias
disciplinas que contemplam contetidos sobre sistemas de qualidade. Por exemplo, temos
‘Ferramentas da qualidade’, ‘Introdugdo a gestao da qualidade em quimica’, ‘Sistema NBR ISO/
IEC 17025', ‘Sistemas de gestdo aplicados a drea de satide e meio ambiente’. Ademais, desde
o inicio de 2015, quando do ingresso do aluno na pés-graduacdo, ele recebe um ‘Caderno de
Anotacdes Experimentais’ cujo objetivo é “facilitar o acesso as informacdes e novos conhe-
cimentos gerados no ambito do programa de pés-graduacao do IQSC, bem como permitir o
acompanhamento periédico pelo orientador”. Cada caderno, apés completo, fica de posse do
laboratoério e do grupo de pesquisa. Na Figura 1, encontra-se uma foto da capa e da contracapa
do referido caderno.

Este texto descreve, entdo, nossa vivéncia no que se refere a gestdo da qualidade aplicada
aum laboratério de pesquisa. Essa vivéncia vai desde a implantacdo do Sistema de Gestao da
Qualidade até sua manutencao cotidiana, levando em conta a volatilidade do corpo discente
do préprio laboratério e dos pesquisadores externos que se utilizam eventualmente da infra-
estrutura do LQA-IQSC-USP para realizar suas atividades de pesquisa e de extensao.

O Sistema de Gestao da Qualidade aqui descrito e seguido tem por base a norma ABNT
NBR ISO/IEC 17025:2005 e os principios das Boas Praticas de Laboratério adaptados a rotina
didria de um laboratério de pesquisa.

O objetivo deste texto é facilitar a implementacdo e a manutencao de um Sistema de
Gestdo da Qualidade em um laboratério com parecidas especificidades e, assim, pular varias
etapas de tentativa e erro.
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Figura 1. Foto da capa (A) e da contracapa (B) do ‘Caderno de Anotac¢des Experimentais’. No segundo
paragrafo da contracapa, 1é-se: “Caderno com valor legal, que pode ser exigido em disputas de patentes
e propriedade intelectual. Mais do que isso, é um instrumento de ética e boa conduta cientifica. Por
esses motivos, nio é recomendada sua remo¢ao, mesmo que temporaria, do laboratério ou grupo de
pesquisa”.

1 °
PROGRAMA DE
POS-GRADUACAO

S— )

Apo6s anos de trabalho construindo o Sistema de Gestdo da Qualidade fundamentado na
norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005, chegamos a conclusdo de que, para um laboratério
de pesquisa, como é este o caso, é inviavel seguir a referida norma em sua totalidade. As difi-
culdades encontradas foram a complexidade do calculo da estimativa da incerteza de medicao
em cromatografia, o tempo necessario para aplicacao e monitoramento da qualidade, o excesso
de documentos gerados e a gestao de pessoas.

Vale salientarmos que o LQA-IQSC-USP, além de suas atividades de pesquisa, exerce
atividades de extensao, as quais se relacionam, na maioria das vezes, a consultoria a outros
pesquisadores e a clientes que nos procuram para prestacdo de servigos a empresas ligadas a
fabricacdo de fertilizantes organicos e a qualidade de dguas e solos. Seguindo-se restritamente
anorma ISO 17025, o conflito de interesse gerado limitaria as atividades do laboratério.

Em nosso laboratério, a comunicagao com o cliente acontece com o mesmo pesquisador
que executa as andlises, pois nossos clientes procuram na universidade um servico muito além
de um resultado - eles querem discutir com quem tem experiéncia/conhecimento na area.

OLQA-IQSC-USPnao serestringe apenas a apresentacdo de resultados; vai muito além disso:
desenvolvimento de novas metodologias, avaliacio e adaptacdo de metodologias ja em uso etc.

Assim, este texto foi elaborado com base em nossa experiéncia, adaptando os requisitos
da norma ISO 17025 e os principios das Boas Praticas de Laboratério a rotina diaria desse
laboratério de pesquisa. O documento ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 foi utilizado aqui como
modelo. Todos os itens foram adaptados para a rotina do laboratério.

Apresentamos este texto como um modelo viavel de implantacdo e manutencao de um
Sistema de Gestdo da Qualidade adaptado para um laboratério de pesquisa inserido em uma
instituicdo de ensino superior.

Ousamos transcrever e, assim, disponibilizar todos os documentos do Sistema de Gestdo da
Qualidade, pois nosso objetivo é fazer com que este texto seja usado e abusado. Na literatura,
encontram-se bons livros e artigos descrevendo com precisao os fundamentos de um Sistema
de Gestdo da Qualidade e os beneficios de sua aplicacdo. No entanto, ap6s a leitura criteriosa
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de varios desses textos, eu sempre ficava em diivida do como comecar, como escrever, o que
contemplar mais ou menos enfaticamente etc. Nada melhor do que comecar: primeiro feito,
depois (se possivel) perfeito. Por isso escrevi ‘ousarmos’. Todos os documentos que escrevemos
e que aplicamos na nossa rotina didria estdo aqui para serem lidos e criticados e, o que nos
daria grande satisfacdo, usados.

Este texto pode ser lido a comecar pela Apresentagao e seguir por sua ordem natural ou por
qualquer capitulo (por isso, as vezes, alguns paragrafos se repetem). Se, ainda, o leitor preferir,
pode comecar pelo “Capitulo 5 - Epilogo” e ir seguindo a leitura conforme a ‘pesquisa caminha'.
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CAPITULO1

Estruturado
Sistema de Gestao
da Qualidade




RESUMO

Neste capitulo, sdo apresentados os procedimentos operacionais padrdo
que compoem o sistema de gestdo, assim como a importancia do Manual
da Qualidade, no que se refere a missdo e a politica do laboratorio e
sua correspondéncia com a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005
e com os Principios das Boas Pridticas de Laboratorio - BPL.

O Sistema de Gestao da Qualidade implantado no LQA-IQSC-USP teve como base os documentos
reportadosna ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 - Requisitos gerais para a competéncia de labo-
ratérios de ensaio e calibracdo; no VIM (Vocabulario internacional de termos fundamentais e
gerais de metrologia) - Portaria INMETRO ntimero 29, de 10 de marg¢o de 1995, emitido por BIPM,
IEC, IFCC, ISO, IUPAC, IUPAP e OIML; e nos Principios das Boas Praticas de Laboratério - BPL.

O uso da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 “facilita a cooperagdo entre laboratorios
e outros organismos, auxiliando na troca de informagdo e experiéncia e na harmonizagdo de
normas e procedimentos”, conforme reportado na introducio da referida norma.

OLQA-IQSC-USPrealiza suas atividades com base nos conceitos danorma ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2005, além de conceitos de BPL.

1.1 Sistema de Gestao da Qualidade Implantado no LQA-IQSC-USP

1.1.1 Procedimentos Operacionais Padrao

O objetivo geral de se adotar um Procedimento Operacional Padrao é seguir um protocolo que
nosauxilie areproduzir umresultado. Sempre pensando que 0 LQA-IQSC-USP, reportado como
LQA daqui em diante, é um laboratério de pesquisa cuja missdo, em primeiro lugar, ‘é formar
profissionais que possam atuar como pesquisadores independentes', é licito e esperado supor
que determinado procedimento possa ser modificado com vistas a melhoria constante, o que
vem ao encontro da nossa politica da qualidade: ‘O Laboratério de Quimica Ambiental busca
a melboria constante dos processos operacionais, tecnologicos, cientificos e de gestdo, gracas
a exceléncia de nossas pesquisas, tendo como objetivo foco incentivar o desenvolvimento das
competéncias de nossos pesquisadores’. No entanto, cada modificacdo - apés testada - deve
ser anotada para garantir a rastreabilidade de todos os procedimentos.

NoLQA, adotamos 20 Procedimentos Operacionais Padrao (POP), discriminados na Tabela 1,
assim como os objetivos de cada um deles.

1.1.2 Estrutura dos Formularios

Para a elaboracgdo dos POPs, segue-se uma estrutura preestabelecida, a qual também é docu-
mentada em um procedimento operacional padrao: POP 004 - Estrutura de POP e Formularios
(Figura 2).
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Tabela 1. Relacdo dos Procedimentos Operacionais Padrao (POP) adotados pelo LQA-IQSC-USP

Numero Nome Objetivo
POPOO1  Equipamentos Estabglecer a §|stema_t|ca para n]anu_tengao. |dgnt|f|cagao. elaboracdo
de registros e instrugdes operacionais para equipamentos do LQA.
Manuseio de materiais . - . - N
N Estabelecer a sistematica para o manuseio de materiais de referéncia e
POP 002 dereferéncia e preparo ~
- preparo de solugdes estoque.
de solugbes estoque
POP0OO3  Agenda mestra Es_ta_be!ecer a 5|stem§t|ca para o registro e controle de observagoes
originais e dados derivados.
Estrutura de POPs Estabelecer a sistematica para emissao, elaboracao, correcao, revisao,
POP 004 f (. arquivamento e descarte de Procedimentos Operacionais Padrao - POP
ormuldrios o
e Formularios.
POP0OO5 LimpezadoLQA Estabelecer a sistematica para limpeza das instalagcdes do LQA.
Descarte de residuos Estabelecer a sistematica para o descarte dos residuos quimicos
POP 006 P gerados no laboratorio durante a rotina diria e de pesquisa do LQA,
quimicos . .
assim como o descarte das amostras contaminadas.
POPOO7  Verificacio de balancas Estabelecer a sistematica para a analise critica da verificacdo de
balancas.
POP 008 Validacdo Estabelecer a sistematica para construcao de curvas de calibracdo.
POPO09  Limpezade vidraria I-;stabeleccj.r a 5|stemat|c.:a para limpeza de vidrarias e gara’nfur quea
limpeza ndo acrescente interferentes nos resultados analiticos.
POP 010 AqUISIC.aO CoEzEse Estabelecer a sistematica para aquisicao de servicos e de suprimentos.
de suprimentos
Estabelecer a sistematica para identificacao, registros de controle
POP O11 Insumos e armazenamento de materiais de referéncia, reagentes, gases e
solugoes.
POP O12 Auditoria Estal?elecer a sistematica para realizacdo das auditorias e seu
monitoramento.
POP 013 Cackeiliae Estabelecer a sistematica de cadastro de fornecedores.
fornecedores
Controle das nao Estabelecer a sistematica de controle das nao conformidades oriundas
POP 014 . X .
conformidades do Sistema da Qualidade.
POP 015 Pesquisa externa Estabelecer a sistematica para planejamento da pesquisa externa.
POPOI6  Métodos de ensaio EsFabelecer a 5|stgmat|ca para a estruturacao e formatacdo dos
métodos de ensaio.
POP 017 Prestacio de servico Estabelecer a 5|stema~t|ca para e_mallse crltlga das propostas, ped’ujos e
contratos de prestacdo de servico e pesquisa de outros laboratorios.
POPOI8  Cartas controle Estabelecer a sistematica para elaboracao e analise critica de cartas
controle.
Identificar as responsabilidades de cada cargo, orientagdes de conduta
POP 019 Responsabilidades ética profissional e estabelecer a sistematica de identificacdo das
necessidades de treinamento do pessoal.
. Dar condicAes para o desenvolvimento de um projeto de pesquisa que
Planejamento da - S -
POP 020 Rl possa ser divulgado cientificamente e que promova a formacao de

pessoas.
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Figura 2. Copia ilustrativa do POP 004 - Estrutura de POP e Formularios

POP 004

ESTRUTURA DE POP E FORMULARIOS REV: XFL1DE1

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

1.1 Estabelecer a sistematica para emissao, elaboracdo, correcdo, revisdo, arquivamento e
descarte de Procedimentos Operacionais Padrao (POP) e Formularios.

2 PROCEDIMENTO

21 Emissao de POPs, I0s e MEs
211  Adota-se o Modelo de Procedimento Operacional Padrao - MPOP (ANEXO 1) paraa
estruturagao e formatacdo de procedimentos operacionais padrao.
2.1.2 Adota-se o POP 001 - Equipamentos para as instrugdes de elaboragao de 10s.
21.3 Adota-se o POP 016 - Métodos de Ensaio para as instrugdes de elaboracdo de MEs.

2.2 Formularios
2.21 Adota-se o Modelo de Formulario - MF (ANEXO 2) para a formatacdo de formularios.

2.3 Alteracdo em Registros
231 Alteragbes em registros so6 sao realizadas quando ocorre um erro de preenchimento.
2.3.2 Alteragdes em registros em papel: os erros sdo tachados. A informagao correta é
colocada ao lado, com data e rubrica do responsavel pela alteracdo.

24 Alteracao em Formularios ou POPs

241 O gerente técnico é responsavel pela elaboracdo dos documentos referentes aos
requisitos técnicos, e o gerente da qualidade, pela elaboracdo dos documentos
referentes aos requisitos da direcdo. Todos os documentos devem ser aprovados pela
Alta Direcdo.

2.4.2 Alteracdes na estrutura do formuldrio ou POP deverio ser feitas de modo a tachar o
erro e inserir a corre¢do ao lado em negrito e italico. Alteram-se o nimero da revisdo e
a data no cabecalho.

2.5 Arquivamento, armazenamento e descarte de registros

2,51 Umregistro nao se torna obsoleto. Depois de preenchido, ele é mantido por tempo
pré-determinado. O local de armazenamento de registros obsoletos é o Armdario de
Registros Obsoletos.

2,52 AlLista Mestra de Procedimentos - LMP (ANEXO 3) é uma relacdo de todos os POPs
do laboratério e o status de sua revisdo, necessaria para o controle e para evitar o
uso de documentos obsoletos. A LMP encontra-se afixada em uma das paredes do
laboratério 1.

2.53 O Mapa de Distribuicdo dos Procedimentos do Sistema de Qualidade - MDPSQ
(ANEXO 4) contém a relagdo dos locais de armazenamento dos Procedimentos
Operacionais Padrdo, assim como a definicdo de responsaveis por cada documento da
qualidade. O MDPSQ encontra-se afixado em uma das paredes do laboratério 1.

2.54 Lista Mestra de Documentos - LMD (ANEXO 5) controla documentos externos e,
assim, evita o uso de documentos obsoletos. A LMD encontra-se afixada em uma das
paredes do laboratdrio 1.

2.6 Controle de Registros
2.61 O ANEXO 6 - Controle de Registros (CR) contém informacgdes referentes a todos os
registros gerados no LQA. Essas informagdes sdo procedimentos operacionais padrdo
relacionados a cada registro, responsavel pelo registro, tempo de retencao, local
de disposicdo final, forma de disponibilizacdo do registro e sua denominagao. O CR
encontra-se afixado em uma das paredes do laboratoério 1.

3 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Assim, todos os procedimentos operacionais seguem uma padronizagao, o que torna o
Sistema de Gestao da Qualidade mais eficiente e mais agradavel visualmente.

1.1.3 Manual da Qualidade

O Manual da Qualidade seguido pelo LQA foi elaborado apés anos de trabalho construindo o
Sistema de Gestdo da Qualidade fundamentado na norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 e
nos Principios das Boas Praticas de Laboratério. Chegamos a conclusao de que, para um labo-
ratério de pesquisa, como é este o caso, é inviavel seguir a referida norma em sua totalidade.
As dificuldades encontradas foram a complexidade do calculo da estimativa da incerteza de
medicdo em cromatografia, o tempo necessario para aplicacdo e monitoramento da qualidade,
o excesso de documentos gerados e a gestao de pessoas.

Vale salientarmos que o LQA, além de suas atividades de pesquisa, exerce atividades de
extensao, as quais se relacionam, na maioria das vezes, a consultoria a outros pesquisadores
e a clientes interessados na prestacdo de servicos a empresas ligadas a fabricacdo de fertili-
zantes organicos e a qualidade de aguas e solos. O LQA tem como principal responsabilidade
ajudar a comunidade ndo somente com os resultados, mas também com consultoria a respeito
dos métodos, descarte adequado etc., sempre com base nos preceitos da quimica verde. De
acordo com a norma NBR ISO/IEC 17025, o analista deve estar livre de qualquer pressao por
parte do cliente para que a confianga dos resultados nao seja afetada. Porém, na rotina de um
laboratério de pesquisa, esse conflito de interesse inviabiliza o trabalho realizado pela pesquisa
desenvolvida nesse segmento.

Em nosso laboratério, a comunicacdo com o cliente acontece com o mesmo pesquisador
que executa as analises, pois nossos clientes procuram na universidade um servico muito além
de um resultado - eles querem discutir com quem tem experiéncia/conhecimento na area.

O LQA ndo se restringe apenas a apresentacgao de resultados; vai muito além disso. As
atividades do LQA incluem desenvolvimento de novas metodologias, avaliacdo e adaptacdo
de metodologias ja em uso etc.

Assim, nosso Manual da Qualidade foi elaborado com base nanossa experiéncia, adaptando
osrequisitos danorma ISO 17025 e os principios das Boas Praticas de Laborat6rio a rotina diaria
desse laboratério de pesquisa. O documento ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 foi utilizado
aqui como modelo. Todos os itens foram adaptados para a rotina do laboratério. Na Figura 3,
apresentamos o sumadrio do referido Manual.

O objetivo do Manual da Qualidade é especificar os requisitos gerais para a competéncia em
realizar pesquisas visando a divulgacdo cientifica, a formacao de pessoas e ao aprimoramento
constante do Sistema de Gestao da Qualidade e das operagoes técnicas e administrativas.

11.4 Organograma

O Laboratério de Quimica Ambiental esta alocado no Departamento de Quimica e Fisica
Molecular do Instituto de Quimica de Sao Carlos da Universidade de Sao Paulo. A representacdao
grafica da posicdo do LQA e de cada um de seus membros dentro da estrutura da USP é repre-
sentada nas Figuras 4A e 4B.

Conforme ilustrado na Figura 4B, no LQA, no que se refere a pesquisa, desenvolvimento e
extensdo, a equipe é constituida por diretor académico, gerente técnico, gerente da qualidade,
graduandos e p6s-graduandos. Para a manutencdo de um Sistema de Gestdo da Qualidade, é
mandatoria a figura do gerente da qualidade.

Na Tabela 2, ilustram-se os objetivos e as funcdes de cada pesquisador.
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Figura 3. Sumario do Manual da Qualidade utilizado no LQA-IQSC-USP

APROVACAO DO MANUAL
APRESENTACAO
REQUISITOS GERAIS DO LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

1 OBJETIVO

2 REFERENCIAS NORMATIVAS

3 TERMOS E DEFINICOES

4 REQUISITOS DA DIRECAO

41 Organizagdao

4.2 Sistema de gestdo da qualidade

4.3 Controle de documentos

4.4 Andlise critica dos pedidos, propostas e contratos
4.5 Subcontratagdao

4.6 Aquisicao de servicos e de suprimentos

4.7 Atendimento ao cliente

4.8 Reclamagdes

49 Controle das ndo conformidades

410 Melhoria

411 Acao corretiva

412 Acdo preventiva

413 Controle de registros

4.4 Auditorias

415 Andlise critica pela direcao

416 Planejamento de pesquisa e divulgacao cientifica

5 REQUISITOS TECNICOS

51  Generalidades

5.2 Pessoal

5.3 Acomodagdes e condi¢des ambientais

5.4 Métodos de ensaio e validagdo de métodos
5.5 Equipamentos

5.6 Rastreabilidade da medicdo

5.7 Amostragem

5.8 Manuseio de amostras

5.9 Garantia da qualidade de resultados de ensaios
510 Apresentacdo de resultados

511 Limpeza de vidraria

512 Descarte de residuos
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Figura 4B. Organograma do Laboratério de Quimica Ambiental do Departamento de Quimica e Fisica
Molecular do Instituto de Quimica de Sdo Carlos da Universidade de Sdo Paulo

Unidades de Ensino,
Museus e Institutos
Especializados

1QSC

DQFM

LQA

——

DA

GT GQ

Pés-doutorandos, doutorandos,
mestrandos e IC

1QSC = Instituto de Quimica de Sdo Carlos; DQFM = Departamento de Quimica e Fisica Molecular; LQA = Laboratério de
Quimica Ambiental; DA = Diretora académica; GT = Gerente técnico e GQ = Gerente da qualidade.

Tabela 2. Pesquisadores internos ao LQA: objetivos do cargo e respectivas fungées

DIRETORA ACADEMICA

OBJETIVOS DO CARGO

— Planejar e coordenar o trabalho cientifico e de extensao desenvolvido no laboratério, incluindo
escolha de linhas de pesquisa e adogdo, desenvolvimento e validagdo de metodologias; orientar os
pesquisadores a escrever; coordenar projetos; supervisionar os pesquisadores dentro do Sistema
de Gestao da Qualidade; verificar os resultados e relatar opinides e interpretagdes nos Relatdrios de
Ensaio.

DESCRICAO DAS FUNGOES

— Geral: gerir os recursos financeiros do laboratério; buscar e desenvolver novas metodologias;
manter-se atualizada em relacdo as legislacdes pertinentes; manter relagdo direta com os gerentes
técnico e da qualidade; supervisionar os trabalhos realizados no LQA em relagdo ao Sistema de
Gestao da Qualidade; acompanhar as auditorias.

— Prestar consultoria cientifica a comunidade; ter disponibilidade para sanar duvidas relacionadas ao
trabalho; supervisionar e conferir Relatérios de Ensaio; emitir opinides e interpretagoes.

- Pesquisa: escrever, coordenar e desenvolver projetos para angariar recursos financeiros; orientar
0s pesquisadores; manter-se atualizada quanto as linhas de pesquisa similares as desenvolvidas no
LQA; manter contato com outros pesquisadores desta e de outras instituicoes.

- Prestacao de servico: construir um relacionamento com os clientes; discutir com os gerentes
técnico e da qualidade os Relatdrios de Ensaio; garantir a confidencialidade dos resultados.
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Tabela 2. Continuacao...

GERENTE TECNICA

OBJETIVOS DO CARGO

— Supervisionar e auxiliar todos os pesquisadores em suas atividades de pesquisa dentro do Sistema
de Gestao da Qualidade.

DESCRICAO DAS FUNGOES

- Geral: supervisionar os pesquisadores e prover auxilio para a execucdo das atividades de ensaio
dentro dos procedimentos do Sistema de Gestdo da Qualidade; controlar os processos de compra
de produtos e servigos, mantendo contato com fornecedores e com a contabilidade terceirizada;
monitorar o estoque de reagentes e materiais; fiscalizar o descarte adequado das amostras e
dos residuos quimicos gerados; manter relagao direta com o diretor académico e o gerente da
qualidade; acompanhar as auditorias e realizar as auditorias internas, desde que sejam em dreas
diferentes daquelas de sua atuacdo.

— Pesquisa: manter-se atualizada em relagdo as linhas de pesquisa similares as desenvolvidas no LQA;
manter contato com outros pesquisadores desta e de outras institui¢oes.

— Prestacao de servigo: construir um relacionamento com os clientes; emitir contratos de prestacao
de servigo; receber amostras, realizar e/ou supervisionar os ensaios; emitir os Relatérios de Ensaio;
garantir a confidencialidade dos resultados.

GERENTE DA QUALIDADE

OBJETIVOS DO CARGO

- Manter e aprimorar o Sistema de Gestao da Qualidade, monitorando as atividades do laboratério,
de modo a assegurar que estas sejam executadas de acordo com o Sistema de Gestdo da Qualidade
implantado.

DESCRIGAO DAS FUNCOES

— Supervisionar o trabalho dos pesquisadores durante a rotina e assegurar a manutencgao do Sistema
de Gestao da Qualidade; com base nos registros gerados e na andlise critica pela geréncia, aprimorar
continuamente o Sistema de Gestao da Qualidade; acompanhar e planejar as auditorias; manter-se
atualizado quanto as legislagdes relacionadas ao Sistema de Gestdo da Qualidade; manter relagcdo
direta com a diretora académica e a gerente técnica; discutir com a diretora académica e coma
gerente técnica os Relatdrios de Ensaio; garantir a confidencialidade dos resultados.

Pés-doutorandos

OBJETIVOS DO CARGO

— Desenvolver pesquisa junto ao LQA, cooperando com o Sistema de Gestdo da Qualidade.

DESCRICAO DAS FUNCOES

- Desenvolver pesquisas proprias que gerem o maior numero possivel de publicacées internacionais;
dar suporte as atividades de orientacdo de alunos de iniciagdo cientifica (IC), de mestrandos e de
doutorandos e as atividades didaticas.

Mestrandos e Doutorandos

OBJETIVOS DO CARGO

— Desenvolver pesquisa junto ao LQA, cooperando com o Sistema de Gestdo da Qualidade.

DESCRICAO DAS FUNCOES

- Desenvolver pesquisas determinadas pela diretora académica dentro do Sistema de Gestdo da
Qualidade; dar suporte as atividades didaticas quando requeridos.

— Mestrandos: desenvolver pesquisa que resulte em dissertacdo; publicar pelo menos um artigo,
preferencialmente em revista internacional, para a defesa de dissertacdo.
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Tabela 2. Continuacao...

— Doutorandos: desenvolver pesquisa que resulte em tese; publicar pelo menos dois artigos,
preferencialmente em revista internacional, para a defesa de tese; auxiliar na orientacdo de alunos
de IC e estagidrios.

Estagiarios e IC

OBJETIVOS DO CARGO

- Participar de pesquisa junto ao LQA, cooperando com o Sistema de Gestdo da Qualidade.

DESCRIGAO DAS FUNCOES

— Auxiliar nas atividades do laboratdrio, conforme orientagao da gerente técnica; auxiliar nas
atividades de pesquisa de pesquisadores de mestrado, doutorado ou pés-doutorado, conforme
orientacdo da diretora académica.

A estrutura do Sistema de Gestdo da Qualidade baseia-se nos procedimentos operacionais
padrao e no Manual da Qualidade. A seguir, sdo apresentados os procedimentos necessarios
para implementacao e manutencao do Sistema de Gestao da Qualidade utilizado no LQA.
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CAPITULO 2

7 Procedimentos
| Necessarios dentro do
Sistema de Gestao

da Qualidade




RESUMO

Neste capitulo, apresentamos as responsabilidades dos membros do LQA e
discutimos os procedimentos necessarios ao Sistema de Gestdo da Qualidade,
ou seja, os registros que devem ser mandatoriamente observados para garantir
a rastreabilidade dos resultados. Especial énfase é dada a agenda mestra,
assim como ao controle de documentos e ao registro dos dados brutos.

2.1 Agenda Mestra

A Agenda Mestra - AM - é o documento de anota¢des do pesquisador. Ena AM que os pesqui-
sadores do LQA reportam a rotina da pesquisa, devendo ser preenchida antes do inicio do
trabalho experimental. Para seu correto preenchimento, é necessario reunir, primeiramente,
os formularios referentes a cada equipamento ou material. Cabe aqui ressaltarmos a diferenca
entre formulario e registro. Registro é um formulario completo, ou melhor, formulario é um
registro em branco. Nos formularios, sdo registrados os dados brutos ou as informacoes refe-
rentes ao equipamento, procedimento ou método. No caderno do pesquisador, sdo registrados
os dados brutos. Como caderno do pesquisador entende-se qualquer caderno/bloco/agenda
etc. intitulado como caderno do pesquisador. Em nosso caso, aconselhamos fortemente a
utilizar o ‘Caderno de Anotacdes Experimentais’ disponibilizado pelo IQSC (Figura 1). Como
ilustracao, segue 0o POP 003 - Agenda Mestra (Figura 5) e uma pagina do formulario da Agenda
Mestra (Figura 6).

Podemos afirmar que a Agenda Mestra é o coracao do nosso Sistema de Gestdo da Qualidade.
Com o seu correto preenchimento, estabelecemos a rastreabilidade dos resultados para uma
futura auditoria.

2.2 Controle de Documentos

O LQA estabelece e mantém procedimentos para controlar todos os documentos que integram
o Sistema de Gestao da Qualidade, quer sejam os gerados internamente, como POPs e formu-
larios, quer sejam aqueles obtidos de fontes externas, como regulamentos, normas, métodos
de ensaio, softwares, instru¢des e manuais.

Ha no LQA um documento intitulado Lista Mestra de Procedimentos e outro intitulado
Controle de Registros. Na Lista Mestra de Procedimentos, referenciam-se todos os POPs, o
numero de sua revisao, a data de criagao e a data da possivel revisao. Desse modo, evita-se o
uso dos documentos invalidos ou obsoletos. O Controle de Registros referencia cada registro,
a que POP se aplica, quem é o responsavel (area técnica, area académica ou area da gestdo), o
local em que se encontra e por quanto tempo deve ser retido ap6s seu preenchimento.

Todos os documentos emitidos para o pessoal dolaboratério como parte do Sistema de Gestao
da Qualidade (POPs, formularios, instrugdes operacionais e métodos de ensaio) sio analisados
criticamente e, ap6s aprovados pela alta direcdo, assinados e datados, sao disponibilizados.
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Os documentos do Sistema de Gestao da Qualidade gerados pelo laboratério sao univo-
camente identificados. A identificacdo inclui a data da emissao e/ou identificacdo da revisao,
a paginacdo, o nimero total de paginas e a(s) autoridade(s) emitente(s).

Sucintamente, temos que 0 LQA mantém procedimentos operacionais padrdo para processos
criticos do laboratério definidos no POP 004 - Estrutura de POP e Formularios (Figura 2). Para
a elaboracao de POPs e formularios, segue-se um modelo preestabelecido (Figura 7). A Lista
Mestra de Procedimentos traz a relacao dos procedimentos operacionais padrao, assim como
arevisao e o local de armazenamento dos documentos (Figura 8). O LQA mantém copias
impressas e revisadas dos procedimentos operacionais padrdo prontamente disponiveis para
todos os pesquisadores. O Mapa de Distribuicdo dos Procedimentos do Sistema de Qualidade
(MDPSQ) contém a relacdo dos locais de armazenamento dos Procedimentos Operacionais
Padrao, assim como a definicdo de responsaveis por cada documento da qualidade (Figura 9).
O Controle de Registros descreve cada registro e a que POP se aplica (Figura 10).

Todos esses documentos - LMP, MDPSQ e CR - sdo importantes para as auditorias e devem
ser afixados em local de facil acesso e visivel a todos.

Figura 5. Copia ilustrativa do POP 003 - Agenda Mestra

POP 003

AGENDA MESTRA REV: X FL1DE1

LABORATORIO DE QUINMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
-

DATA_/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para o registro e controle de observagoes originais e dados derivados.

2 PROCEDIMENTO

21 Durante arotina laboratorial, as anotacdes devem fornecer informagodes suficientes para
estabelecer uma linha de auditoria.

a) NaAgenda Mestra - AM (Anexo 1), sdo registradas as informacgdes relacionadas a pratica
laboratorial, anterior ao inicio de cada atividade.

b)  No caderno do pesquisador, sao registrados os dados brutos.

¢)  Nosformularios, sdo registrados os dados brutos ou as informagoes referentes ao
equipamento, procedimento ou método.

3 RESPONSABILIDADE
Diretor académico, gerente técnico, alunos de IC, mestrandos, doutorandos e pés-doutorandos.

4 ANEXOS
ANEXO 1- Agenda Mestra (AM).

5 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 6. Copia ilustrativa de uma pagina da Agenda Mestra (ANEXO 1) do POP 003 - Agenda Mestra

AMN°1

I ANEXO 1- AGENDA MESTRA ;

’ @ A (POP 003) REV: X PAGINA 1DE 100
- DATA__/_[20__

PESQUISA

RESPONSAVEL

ID AMOSTRAS

METODO (ME OU REFERENCIA)

ID EQUIPAMENTO

ID REAGENTES

ID MATERIAL DE REFERENCIA

REGISTROS GERADOS

Observacgoes e informagdes complementares

Trabalho supervisionado? ( ) Nao ( ) Sim, assinatura do supervisor:
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Figura 7. Copia ilustrativa do Modelo de Procedimento Operacional Padrdo (ANEXO 1) do POP 004 -
Estrutura de POP e Formularios

MPOP

ANEXO 1- MODELO DE PROCEDIMENTO

OPERACIONAL PADRAO (POP 004) REV:X FL1DET

LABORATORIO DE QUINMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

Estabelecer a sistematica para...

Obs.: Neste primeiro campo, vocé deverd descrever o objetivo do procedimento com base no requisito
da norma.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Neste campo, o usuario devera referenciar todos os procedimentos e, quando aplicaveis, os
documentos: POPs, 10s e MEs.

Obs.: Normalmente sdo citados neste campo os procedimentos que iniciam ou encerram a rotina que
estd sendo trabalhada. Contudo, quando ndo houver documentos complementares, ndo incluir este
item.

3 PROCEDIMENTO
Este campo serve para detalhar os procedimentos.

4 RESPONSABILIDADES

Este campo serve para detalhar as responsabilidades de cada fungdo para a plena implementacao
do procedimento.

Obs.: Quando ndo houver a necessidade de discriminar as responsabilidades, néo incluir este item.

5 REGISTROS
Neste campo, vocé devera citar todos os “registros” que servirao de evidéncia do pleno
atendimento do requisito do Manual da Qualidade.

6 ANEXOS

Este campo deverd ser usado para referenciar os formularios utilizados como registros, assim como
os planos, as planilhas e as tabelas, quando aplicaveis.

7 APROVACOES

Autor (nome e fungado) Aprovado/Assinatura Data
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Figura 8. Copia ilustrativa da Lista Mestra de Procedimentos (ANEXO 3) do POP 004 - Estrutura de

POP e Formularios
DATADA. NOUERODA. DATADA
POPOO1 EQUIPAMENTOS
POP 002 MANUSEIO DE MATER[AIS DE REFERENCIA
E PREPARO DE SOLUCOES ESTOQUE
POP 003 AGENDA MESTRA
POP 004 ESTRUTURA DE POPs E FORMULARIOS
POPOO5 LIMPEZA DO LQA
POP006 DESCARTE DE RESIDUOS QUIMICOS
POP 007 VERIFICACAO DE BALANCAS
POP 008 VALIDACAO
POP 009 LIMPEZA DE VIDRARIA
POP O INSUMOS
POPO12  AUDITORIA
POP 013  CADASTRO DE FORNECEDORES
POP 014 CONTROLE DAS NAO CONFORMIDADES
POPO15  PESQUISA EXTERNA
POP016 METODOS DE ENSAIO
POP Q17  PRESTACAO DE SERVICO
POP 018  CARTAS CONTROLE
POP 019 RESPONSABILIDADES
POP 020 PLANEJAMENTO DA PESQUISA
Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 9. Copia ilustrativa do Mapa de Distribuicao dos Procedimentos do Sistema de Qualidade
(ANEXO 4) do POP 004 - Estrutura de POP e Formularios
; MDPSQ
L @ A MAPA DE DISTRIBUICAO .
DOS PROCEDIMENTOS DO SISTEMA REV: X FL1DE1
CABORRTORIO D QUINTCRQUBINTAL - 1G5C-U5F DE QUALIDADE
DATA__/__/20__
Procedimento  Responsavel Localizacao
POPOOT oo Gavens 1 Gororemplo)
POP 002 XXXX XXXX
POP 003 XXXX XXXX
POP 004 XXXX XXXX
POP 005 XXXX XXXX
POP 006 XXXX XXXX
POP 007 XXXX XXXX
POP 008 XXXX XXXX
POP 009 XXXX XXXX
POP 010 XXXX XXXX
POP O XXXX XXXX
POP 012 XXXX XXXX
POP 013 XXXX XXXX
POP 014 XXXX XXXX
POP 015 XXXX XXXX
POP 016 XXXX XXXX
POP 017 XXXX XXXX
POP 018 XXXX XXXX
POP 019 XXXX XXXX
POP 020 XXXX XXXX
Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 10. Copia ilustrativa do Controle de Registros (ANEXO 6) do POP 004 - Estrutura de POP e
Formularios

CR

I ’®A CONTROLE DE REGISTROS REV:XFL1DE4
frerrer i e DATA /_J20._
Registro Aplicacio  Responsavel  Armazenamento Retencao
Registro de Controle de POP OM Lab1.Bancl. Gavetal.A 1ano
Gases
Registrode Controle 5,5, oy Lab1.Banc1. GavetalA Tano
de Reagentes
Agenda Mestra POP 003 Lab1.Banc1. GavetalB 6 meses
Solicitagdo de Compra  POP 010 Lab1.Banc1. GavetalC 6 meses
RelatoriodeInspecao  pyp oy Lab1.Banc1.GavetalC 6 meses
de Servicos
Relatério de Inspecao  pyp Lab1.Banc1. GavetalC 6 meses
de Produtos
Lista de Verificacdo
de Recursos e POP 017 Lab1.Banc1.GavetalD 6 meses
Documentagao
Lista de Verificaao POP 017 Lab1.Banc1.GavetalD 6 meses
Técnica de Resultados
Cer.tlflcado - ‘o POP 020 Lab1.Bancl.GavetalE 6 meses
Treinamento Pratico
Relatorlo'de Nao POP 014 Lab1.Banc1. GavetalE 6 meses
Conformidade
Cadastro de POP 013 Lab1.Banc1. GavetalF 6 meses
Fornecedores
Registro de
Gerenciamento do 1010 Lab1.Banc6 6 meses
pHmetro O1
Registro de
Gerenciamento do on Lab1.Banc6 6 meses
pHmetro 02
Registro de
GerenCI_ar’nento do 1039 Lab1.Banc6 6 meses
Condutivimetro
Portatil O1
Registro de
Gerenciamento do 1014 Lab1.Banc5 6 meses

Liofilizador O1
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Figura 10. Continuacdo...

CR

I ’®A CONTROLE DE REGISTROS REV: XFL2DE 4

DATA__/__/20__

Registro Aplicacao Responsavel Armazenamento Retencao

Registro de
Gerenciamento da 1009 Lab1.Banc5 6 meses
Mesa Agitadora O1

Registro de
Gerenciamento do 1015 Lab1.Banc5 6 meses
Banho de Ultrassom O1

Registro de
Gerenciamento do
Banho de Ultrassom
02

1016 Lab1.Banc5 6 meses

Registro de
Gerenciamento da 10 04 Lab1.Banc3 6 meses
Balanga 03

Registro de
Gerenciamento do 1025 Lab1.Banc9 6 meses
Forno de Micro-ondas

Registro de
Gerenciamento da
Camara de Germinagdo
01

10 05 Lab1.Banc9 6 meses

Registro de
Gerenciamento do 1023 Lab1 6 meses
Refrigerador O1

Registro de
Gerenciamento do 1023 Lab1 6 meses
Refrigerador 02

Registro de
gerenciamento do 1023 Lab1 6 meses
Refrigerador 03

Registro de
Gerenciamento do 1023 Lab1 6 meses
Refrigerador 06

Registro de
Gerenciamento da 1013 Lab1.Banc7 Gaveta7C 6 meses
Centrifuga O1

Registro de
Gerenciamento do 1008 Lab1.Banc7 Gaveta7C 6 meses
Destilador de Agua O1
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Figura 10. Continuacdo...

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

CONTROLE DE REGISTROS

CR

REV: XFL3 DE4

DATA__/__/20__

Registro

Aplicacao

Responsavel

Armazenamento

Retencao

Registro de
Gerenciamento do
Ar-Condicionado O1

1026

Lab1.

Banc 7. Gaveta7.C

6 meses

Registro de
Gerenciamento do
Rotoevaporador 01

1006

Lab1.

Banc 7. Gaveta 7.C

6 meses

Registro de
Gerenciamento
do Mini agitador
Mecanico

1031

Lab1.

Banc 7. Gaveta7.D

6 meses

Registro de
Gerenciamento da
Estufa O1

1034

Lab1.

Banc 7. Gaveta 7.C

6 meses

Registro de
Gerenciamento da
Estufa 02

1007

Lab1.

Banc 7. Gaveta7.C

6 meses

Registro de
Gerenciamento da
Mufla O1

1033

Lab1.

Banc 7. Gaveta 7.C

6 meses

Registro de
Gerenciamento do
Agitador Magnético 03

1035

Lab1.

Banc 7. Porta7.3

6 meses

Registro de
Gerenciamento da
Mini sonda O1

1022

Lab1.

Banc 7. Porta7.3

6 meses

Registro de
Gerenciamento do
Eletroflotador

1028

Lab1.

Banc 7. Porta7.3

6 meses

Registro de
Gerenciamento do
Extrator O1

1024

Lab1.

Banc7.Porta7.3

6 meses

Registro de
Gerenciamento do
Extrator 02

1024

Lab1.

Banc7.Porta7.3

6 meses

Registro de
Gerenciamento do
HACH 01

1012

Lab2.

Banc10.

6 meses
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Figura 10. Continuacdo...

LABORATORIO DE QUIMIQAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

CONTROLE DE REGISTROS

CR

REV: XFL 4 DE 4

DATA__/__/20__

Registro Aplicacao Responsavel Armazenamento Retencao
Registro de
Gerenciamento do 1037 Lab 2. Banc10. 6 meses
HACH 02
Registro de
Gerenciamento do 1026 Lab 2. Banc10. 6 meses
Ar-Condicionado 02
Registro de
Gerenciamento do 1017 Lab 2. Banc 10. 6 meses
TOCO01
Registro de
Gerenciamento do 1021 Lab2.Banc11. Portalll 6 meses
Cromatdgrafo 04
Registro de Controle
de Materiais de POP O Lab2.Banc11.Portalll 6 meses
Referéncia
Reglstrg - Lab 3. Banc 13. Gaveta
Gerenciamento do 1018 6 meses

i 13.C
Cromatoégrafo 01
Registro de
Gerenciamento do 1026 :.;té?;. Banc13. Gaveta 6 meses
Ar-Condicionado 03 ’
Regls,trg de Controle POP 018 Lab 3.Banc 12 6 meses
Estatistico
Registro de
Gerenciamento do 1020 :‘gg?" Banc13. Porta 6 meses
Cromatdgrafo 03 ’
Reglstrg de Lab 3. Banc 13. Porta
Gerenciamento do 1019 136 6 meses
Cromatdgrafo 02 ’

*Todos documentos obsoletos sao alocados no Armario 17 da Sala de Estudos.

Autor

Aprovado/ Assinatura

Data
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2.21 Alteracao em Documentos

Asalteracbes nos documentos sao, a exemplo dos documentos originais, analisadas criticamente,
aprovadas, assinadas e datadas pela mesma fungao (académica, técnica ou de gestao) que
realizou a analise critica original, salvo prescricdo contraria. Onde praticavel, o texto alterado
ou onovo texto é identificado no documento ou em anexos apropriados. O sistema de controle
da documentagdo do laboratério permite emendas manuscritas dos documentos, até sua
remissdo, as quais estao definidas nos procedimentos, assim como as pessoas autorizadas para
fazé-las. As emendas sdo claramente marcadas, rubricadas e datadas. O documento revisado
é reemitido formalmente dentro da maior brevidade possivel.

O procedimento para emissao, alteracdo, aprovacao de documentos e controle de registros
esta descrito no POP 004 - Estrutura de POP e Formularios (Figura 2).

2.2.2 Ensaios

Todos os documentos destinados ao pessoal do laboratério como parte do Sistema de Gestao
da Qualidade sao analisados criticamente e aprovados por pessoal autorizado antes de serem
emitidos. A relacdo de todos os documentos do Sistema de Gestao da Qualidade consta em
uma listamestra e refere-se aos documentos externos ao laboratério, tais como normas, artigos,
manuais etc., e identifica o status da revisao atual, sua distribuicao e localizacao no LQA, para
que se evite o uso dos documentos invalidos ou obsoletos.

Para a execucdo dos métodos de ensaio, utiliza-se um procedimento operacional padrdo
especifico para o método em foco. No caso de adaptacdes ou desenvolvimento de método
por pesquisadores do LQA, é mandatério que, apés sua finalizacao, o método seja escrito
para posterior consulta. Para elaborar a escrita de um método de ensaio, emprega-se o POP
016 - Métodos de ensaio (Figura 11).

2.3 Equipamentos

O LQA dispde de equipamentos necessarios ao bom desenvolvimento dos ensaios. Possui
instrucdes sobre 0 uso e operacao de todos os equipamentos relevantes, sobre o seu manuseio
easua preparacao dositens para ensaio. Todas as instrucdes, as normas e os dados de referéncia
relevantes para o trabalho do LQA sao mantidos atualizados e prontamente disponiveis para
o pesquisador. Hd um procedimento operacional padrao, o POP 001 - Equipamentos, que traz
instrucées sobre manutencao, identificacio, elaboracdo de registros e instrucdes operacionais
para os equipamentos do LQA. Na Figura 12, apresenta-se uma cépia desse POP. Ja nas Figuras
13 a17, apresentam-se as copias dos respectivos anexos.

Nos casos em que o LQA precisa usar equipamentos que estejam fora de seu controle
permanente, procuram-se laboratérios de reconhecida qualidade que atendam as normas de
um Sistema de Gestao da Qualidade ou cujo responsavel seja pesquisador de notéria expertise.

Os equipamentos sdo operados por pessoal treinado. Instrucdes atualizadas sobre o uso
e amanutencdo do equipamento (incluindo quaisquer manuais pertinentes fornecidos pelo
fabricante) encontram-se prontamente disponiveis para uso dos pesquisadores do LQA,
conforme POP 001

Cada item do equipamento usado para ensaio que seja significativo para o resultado é
identificado. Na Instrucdo Operacional, deve ser mantida uma lista (Figura 12) contendo todos
ositens de uso do equipamento (Figuras 13 a 17).
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Figura 11. Copia ilustrativa do POP 016 - Métodos de Ensaio

POP 016
I ’® A METODOS DE ENSAIO REV: X FL1DE 1
= DATA_/_/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para a estruturacdo e formatagao dos métodos de ensaio.

2 CONDICOES
A necessidade de adocdo ou criagcdo de um método é originada a partir da necessidade da pesquisa.
Este documento trata da estruturacao e formatacdo de formuldrios dos métodos de ensaio.

21 Métodos de Ensaio (MEs)

2111 Os MEs descrevem os procedimentos de ensaio e atendem ao requisito 4.3 do Manual
da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

2.1.2 Adota-se o Modelo de Método de Ensaio - MME (Anexo 1) para a estruturacdo e
formatagao dos MEs.

213  Os MEs se referem a um tnico método de ensaio.

214 AlLista Mestra de Métodos de Ensaio é uma relacdo dos MEs do laboratério e o
status de sua revisdo, necessaria para controle e para evitar o uso de MEs obsoletos
(Anexo2).

3 REGISTROS
Anexo 1- Modelo de Método de Ensaio (MME).
Anexo 2 - Lista Mestra de MEs (LMMEs).

4 RESPONSABILIDADES
41 Diretor académico: seleciona o método com base no planejamento da pesquisa.
Mestrandos, doutorandos e pés-doutorandos: podem ser escolhidos pelo DA para emissdo do ME.

5 APROVACOES
Autor Aprovado / Assinatura Data

Todos os dados referentes a ensaios sao registrados e reportados no Anexo 1 do POPOO3 -
Agenda Mestra (Figura 6).
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Figura 12. Copia ilustrativa do POP 001 - Equipamentos

POP 001

I ’®A EQUIPAMENTOS REV: X FL1DE1

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

Estabelecer a sistematica para manutencao, identificacdo, elaboracdo de registros e instrugdes
operacionais para equipamentos do LQA.

2 PROCEDIMENTO

21 Manutencao
211 A manutencgao dos equipamentos esta descrita no |0 de cada equipamento e é
registrada na Ficha do Equipamento (Anexo 5).
Nota: qualquer observacdo a respeito do equipamento serd anotada na Ficha do
Equipamento (Anexo 5).

2.2 Instrucdo Operacional
2.21 Ainstrucdo operacional (I0) contém informagdes detalhadas do equipamento,
do manuseio e da manutencdo e encontra-se proximo ao equipamento. Adota-se
0 Modelo de IO - MIO (Anexo 1) para a estruturagao e formatacdo das Instrucdes
Operacionais.
2.2.2  AlListra Mestra de I0s - LMIO (Anexo 4) contém o registro dos |0s disponiveis no LQA.

2.3 Registro
2.31 O Registro de Gerenciamento de Equipamento (RGE) contém informacdes sobre o
uso do equipamento, o responsavel e a data e encontra-se préximo ao equipamento.
Adota-se o Modelo de Registro de Gerenciamento de Equipamento - MRGE (Anexo 2)
para a estruturacdo e formatagao dos registros de equipamentos.

2.4 Identificacdo de Equipamentos

241 Adota-se o Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Equipamento - MEIE (Anexo 3)
para identificar os equipamentos.

3 ANEXOS

- Anexo1- Modelo de Instrucao Operacional (MIO).

- Anexo 2 - Modelo de Registro de Gerenciamento de Equipamento (MRGE).
- Anexo 3 - Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Equipamento (MEIE).

- Anexo4 - Lista Mestra de |0s (LMIO).

- Anexo5 - Ficha do Equipamento (FE).

4 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 13. Copia ilustrativa do Modelo de Instru¢iao Operacional (ANEXO 1) do POP 001
- Equipamentos

Mio

ANEXO 1- MODELO DE INSTRUCAO

OPERACIONAL* REV: X FL1DE 2

LABORATORIO DE QUINMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__
*Mudar o nome do documento. Ex:" 10 - Balanga OT1 - Balanga Analitica Gehaka AG 200"

1 OBJETIVO

Estabelecer a sistematica para o uso, transporte, manutencao, limpeza e verificagdo do (...
equipamento...), bem como identifica-lo(a) e localiza-lo(a) dentro do LQA.

Observagées: equipamento: “nossa identificagdo - identificacGo completa do fabricante”. Por
exemplo: ... da "Balanga O1 - Balanga Analitica Gehaka AG 200",

2 PROCEDIMENTOS

21 Identificacdo de equipamentos

Identificacdo Nome do equipamento, fabricante e modelo
N° série Patrimonio Origem da verba
[]Manutencao Preventiva [] Calibragdo [JManual Técnico

Local de arquivamento do 10, Registro e Manuais:

Numero de supervisdes requeridas apos treinamento:

2.2 Relagdo deitens e/ou softwares e manuais
Observagées: listar e descrever todos os itens/softwares e manuais do equipamento.

2.3 Especificagbes técnicas
Observacées: incerteza, tolerdncia, faixa de medicédo, precisdo, alimentagdo e informagées
técnicas fornecidas pelo fabricante.

2.4 Especificagdes técnicas de instalagdo
Observacgées: descrever condicbes ambientais e especificagbes requeridas para a instalagéo do
equipamento, quando apresentadas pelo fabricante.

2.5 Localizagdo e Transporte
Observacgées: especificar o laboratério, bancada e, quando pertinente, a porta em que o
equipamento se encontra instalado ou armazenado. Quando o uso do equipamento prever o
transporte, incluir o modo adequado de fazé-lo.

2.6 Manuseio e Uso
Observacgées: descrever o passo a passo da utilizagéo do equipamento, incluindo, quando
aplicdvel, verifica¢do, calibragdo, limpeza e registro das informacées. Incluir o passo a passo de
variagoes rotineiras do uso.
Por exemplo: o uso da balanga inclui: a) ligar: b) verificar; c) registrar a verificagcéo; d) uso
(amostra); e) registrar o uso; f) limpeza; g) registrar a limpeza néo rotineira. O uso do
cromatdgrafo inclui as mesmas operagées mais, por exemplo, acertar a programagéo da
temperatura do forno.

2.7 Limpeza
Observacgées: descrever o passo a passo da limpeza do equipamento e com qual periodicidade.
Evidenciar recomendacées especificas, como quais produtos devem ser usados e quais nGo
devem, de forma alguma, ser usados na limpeza. Evidenciar as situagbes que exigem limpeza
imediata. Quando houver necessidade de desmontar o equipamento para a limpeza, descrever
também o passo a passo da desmontagem e montagem.
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Figura 13. Continuacdo...

Mio

ANEXO 1- MODELO DE INSTRUCAO

OPERACIONAL* REV:X FL2DE2

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__
*Mudar o nome do documento. Ex:" 10 - Balanga O1 - Balanga Anadlitica Gehaka AG 200"

2.8 Verificacdo ou Monitoramento
Observacgées: verificar se é aplicdvel a todos os equipamentos calibrados. O monitoramento
pode ou ndo ser aplicdvel aos equipamentos ndo calibrados.
Quando aplicdvel, descrever o passo a passo da verificagGo/monitoramento do equipamento e
com qual periodicidade.
Quando do monitoramento, definir o critério de aceitagdo (“O critério de aceitacdo adotado
pelo LQA corresponde a...."). O critério de aceitagdo dos equipamentos calibrados é definido no
POP 011 - Andlise Critica da Verificagdo de Equipamentos e padrées passiveis de calibragdo.

2.9 Manutencao preventiva
Observacées: descrever conforme orientagdo do fabricante. Quando houver necessidade de
desmontar o equipamento para a manutengdo interna, descrever também o passo a passo da
desmontagem e montagem.

3 REGISTROS

Registro do (equipamento).

Observacées: equipamento: “nossa identificacdo - identificacGo completa do fabricante”. Ex: ... da
"Balanga O1 - Balanga Analitica Gehaka AG 200"

4 ANEXOS

Anexo 1- Registro do (equipamento).

Anexo 2 - Manuais (especificar todos os volumes e a forma como ele se encontra, se disponivel
eletronicamente, se impresso pelo fabricante etc.).

Anexo 3 - Continuar conforme a necessidade.

5 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
Observacgées: se aplicdvel.

6 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 14. Copia ilustrativa do Modelo de Registro de Gerenciamento de Equipamento (ANEXO 2) do
POP 001 - Equipamentos

MRGE

ANEXO 2 - MODELO DE REGISTRO DE

GERENCIAMENTO DE EQUIPAMENTO* REV:X FL1DE1

LABORATORIO DE QUINMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__
* Mudar o nome do documento. Ex:" Registro de Gerenciamento da Balanga O1 - Balanga Analitica Gehaka AG 200"

NOTA: Em todas as tabelas, obrigatoriamente incluir os campos de “Data” e "Responsdvel”.

1 USO

Observacées: ajustar o contetido das tabelas conforme a natureza do equipamento. Considerar
0 espago para o registro de seis meses de utiliza¢do do equipamento. Obrigatoriamente incluir os
campos de “Data” e “"Responsdvel”.

2 LIMPEZA

Observacgées: ajustar o contetido das tabelas conforme a natureza do equipamento. Considerar o
espaco para o registro de seis meses de limpeza do equipamento. Considera-se necessdrio apenas o
registro da limpeza que dfete a confiabilidade do resultado.

3 MONITORAMENTO (PARA EQUIPAMENTOS NAO CALIBRADOS - QUANDO APLICAVEL)

Observacgées: ajustar o contetido das tabelas conforme a natureza do equipamento. Recomenda-se
que, quando o monitoramento for simultdneo ao uso, que essas tabelas estejam juntas.

4 VERIFICACAO (PARA EQUIPAMENTOS CALIBRADOS - QUANDO APLICAVEL)
Observacgées: ajustar o contetido das tabelas conforme a natureza do equipamento. Recomenda-se
que, quando a verificacdo for simultdnea ao uso, que essas tabelas estejam juntas.
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Figura 15. Copia ilustrativa do Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Equipamento (ANEXO 3) do
POP 001 - Equipamentos

MEIE
ANEXO 3 - MODELO DE ETIQUETA DE .
L@A IDENTIFICACAO DE EQUIPAMENTO REV:X FL1DE1
- DATA_ /_[20__

Modelo: trocar os campos grifados pelos dados do equipamento.

LOGO
Tipo do Equipamento/Padrao - Niimero

Equipamento/padrao: nome do equipamento/
padrdo (incluindo nome do fabricante e modelo)

Calibracdo: ( )SIM () NAO

Exemplo:

LOGO
Balancga O1
Equipamento: Balanga Analitica GEHAKA AG 200

Calibracdo: ( )SIM () NAO

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica




Figura 16. Copia ilustrativa da Lista Mestra de IOs (ANEXO 4) do POP 001 - Equipamentos

LMIO

ANEXO 4 - LISTA MESTRA DE 10S REV: X FL 1DE 3

LABORATORIO DE QUINMICUAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

(POP 0O01)
DATA__/__/20__
ACOES
Identificacio Fabricante e modelo joNo Localde
Instalacdo
MP C

Vidrarias e instrumentos Bancadas 01, 04
XXXX " < . N 1001

volumétricos nao calibrados e05

Vidrarias e instrumentos Lab 03
oo volumétricos calibrados NS 1001 (Bancadas 12)
Balanga 02 AS 210, .SCIENTECH N S I003 LabdePesagem

- Analitica
Balanca 03 BG 4QO GI-;HAKA N s 1004 Lab 01, Bancada

- Semianalitica 03
Camara de TECNAL 401 N N 1005  LabOl
Germinagdo O1
Rotaevaporador O1  FISATOM 802D N N 1006 éasb 01, Bancada
Estufa O1 QUIMIS N N 1007 (L)asb 01, Bancada
Destilador O1 TECNAL TE 180 N N 1008 Basb 01, Bancada
Mesa AgitadoraO1 ~ TECNAL TE 140 N N 1009 (L)asb 01, Bancada
pHmetro O1 ION PHB 500 N N 1010 Ic_)%b 01, Bancada
pHmetro 02 TECNAL TEC2' N N 1011 (")aeb 01, Bancada
HACH O1 DR 6000 UV/Vis s N 1012 sz 01. Bancada
Centrifuga O1 NOVATECNICA NT 810 s N 1013 (L)Zb 01, Bancada
Liofilizador O1 LIOTOP 1202 s N 1014 (LJ";b 01, Bancada
Banha de Lab O1, Bancada
Ultrassom OT BRANSON 2510 N N 1015 05
Banho de . Lab 01, Bancada
Ultrassom 02 MAXICLEAN 1400-Unique N N 1016 05
TOCO1 Shimadzu TOC-V CPH s N lo17 Lab02 Bancada

10
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Figura 16. Continuacado...

I A ANEXO 4 - LISTA MESTRA DE 10S
4\ (POP 001)

LMIO

REV: XFL2DE 3

DATA__/__/20__
ACOES
Identificacao Fabricante e modelo IONo :.octall de_
MP C V nstalacdo

Cromatografo O1 Shimadzu GCMS-QP 210 S s N 1018 Lab 03, Bancada

PLUS 13
Cromatégrafo 02 ShimadzuGC-210FIDECD S N N 1019 ]st 03, Bancada
Cromatégrafo 03 Shimadzu HPLC S N N 1020 E‘b 03, Bancada
Cromatégrafo 04  Shimadzu HPLC S N N 1021 hab 02, Bancada

- Mini Sonda Termo-

Minissonda O1 Scientific/ Orion 5 Star N N N 022 LabOI1
Refrigerador O1 ELETROLUX RE 26 S N N 1023 LabOI1
Refrigerador 02 CONSUL 280 S N N 1023 LabOI1
Refrigerador 03 ELETROLUX RDE 30 S N N 023 LabO02
Refrigerador 04 WHITE-WESTING HOUSE S N N 1023 AreaExterna
Refrigerador 05 CONSUL Super Luxo S N N 1023 AreaExterna
Refrigerador 06 BRASTEMP Clean BRB39 S N N 1023 LabOI1
Extrator O1 Extrator fase liquida N N N 1024 LabO1
Extrator 02 Extrator fase liquida N N N 1024 LabO1
Forno de Micro-

BERGHOF SpeedWave Four N N N 025 LabO1
ondas 01
g;'c"”d'c'ona“ CARRIER Split Space S N N 1026 LaboOl
g;cond'c'onado CONSUL 7500 Air Master S N N 1026 LabO2
g;c°”d'c'°”ad° SPRINGER 7500 Mundial S N N 1026 Lab03

EMERSON LIEBERT
Nobreak O1 GXT3RT230 N N N 1027 LabOI1
Eletroflotador O1 Eletroflotador O1 N N N 1028 LabO1
Computador O1 Intel Core i @ 2,67GHz S N N 1029 LaboOl

2,00 GBRAM
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Figura 16. Continuacado...

LMIO
ANEXO 4 - LISTA MESTRA DE 10S
L@A (POP 001) REV: X FL3 DE 3
- DATA__/__/20__
ACOES
Identificagdo Fabricante e modelo T |oNo Localde
MP C V Instalacao

Intel Pentium 4 @ 3,00 GHz

Computador 02 1,00 GB RAM S N N 1029 SaladeEstudos
Pentium 4 @ 2,8 GHz 512

Computador 03 MB RAM S N N 1029 Lab02
Pentium Dual Core @ 2,5

Computador 04 GHz 2.00 GB RAM S N N 1029 Lab02
Intel Celeron @ 2,8GHz

Computador 05 2,00 GB RAM S N N 1029 LabO03
AMD Athlon XP2600+

Computador 06 @1917 MHz 785 MB RAM S N N 1029 LabO03
Intel Core 2 Duo @ 2,2 GHz

Computador 07 199 GB RAM S N N 1029 Lab03

Agitador SOLAB SL-91 N N N 1030 LabOl

Magnético O1

Miniagitador QUIMIS Q-235-2 N N N 1031 LabOl

Mecanico

Agitador CORNING PC 410 N N N 1032 LaboOl

Magnético 02

Mufla O1 EDG 1800 N N N 1033 Lab O1

Estufa 02 ETHIK TECHNOLOGY 420/D N N N 1034 LabOI1

Agitador FISATOM 752A N N N 1035 Labol

Magnético 03

Termometros Modelos e marcas variados N S S 1036 LabOI1

Calibrados

HACH 02 HACH - DR 2500 S N N I037 LabO02

Pesos Padrao Modelos e marcas variados N S S 1038 LabOlelab02

Condutivimetro GEHAKA Microprocessado N N N 1039  LabOl

Portatil €G220
Legenda:
MP - manutencao preventiva | C-calibragao V - verificagdo
DA GT GQ
Data__/__ [ Data__ /[ Data__ /[
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Figura 17. Copia ilustrativa de uma péagina da Ficha do Equipamento (ANEXO 5) do POP 001
- Equipamentos

FENO1
I ANEXO 5 - FICHA DO EQUIPAMENTO .
_ @A (POP 001) REV:XFL1DE1
- DATA__/__/20__
DADOS TECNICOS -10 n° 01
Identificacdo: Nome do equipamento, fabricante e modelo:
XXXX XXXX
N° série, Patriménio e Origem da Verba:
XXXX
[JManutencdo Preventiva [] Calibragdo [J Manual Técnico

Local de arquivamento do 10, Registro e Manuais: xxxx

Numero de supervisdes requeridas apds o treinamento: Xxxx

DADOS OPERACIONAIS

Autorizados a manusear o equipamento (apds treinamento):
[JDA [JGT [JGQ []Pés-doutorandos [] Doutorandos []Mestrandos []IC

Fornecedores Manutencdo:
XXXX

Fornecedores Calibracao:
XXXX

Tolerancia do equipamento (dada no manual): xxxx

Critério de aceitagdo (um terco da tolerancia): xxxx

DA GT GQ
Data_ /_ / Data_ /_ [/ Data_ /[
HISTORICO
Ocorréncia

(Registrar toda manutencdo e calibracdo realizada; quando houver

Data calibragdo, incluir o niumero do certificado; quando trabalho ndo Visto
conforme, incluir o nimero do RNC).
—/_/20__
_/_J20__
_/_[20__
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2.4 Treinamentos

O LQA prové treinamento e supervisao adequada, conforme cada Instru¢ao Operacional dos
equipamentos.

A geréncia do LQA controlaa competéncia de todos os que operam equipamentos, fornecendo
treinamento adequado e supervisdes, conforme POP 020 - Planejamento da Pesquisa (Figura 18).

Figura 18. Copia ilustrativa do POP 020 - Planejamento da Pesquisa

POP 020

PLANEJAMENTO DA PESQUISA REV: XFL1DE2

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
~—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

1.1 Dar condigdes para o desenvolvimento de um projeto de pesquisa que possa ser divulgado
cientificamente e que promova a formacao de pessoas.

2 APLICACAO

21 Este procedimento se aplica ao planejamento da pesquisa de todos os pesquisadores que
compdem o quadro do LQA e atende aos requisitos 4.1.5g e 4.1.6 do Manual da Qualidade do
Laboratério de Quimica Ambiental.

3 CONDICOES GERAIS

31 O planejamento das pesquisas e as responsabilidades dos pesquisadores e da diretora
académica, entre outros, estdo definidos no Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica
Ambiental. Os formuldrios e termos de conhecimento relacionados aos requisitos do Manual
da Qualidade estdo listados nesse documento.

4 CONDICOES ESPECIFICAS

41 Antes doinicio do trabalho, o pesquisador interno deve assinar os documentos Termo de
Conhecimento e Termo de Conduta Profissional, que atestam que ele tomou conhecimento
da descricao de seu cargo, e Treinamento de Pessoas Externas e Cartilha do Ingressante.
Quando de sua saida, o pesquisador assina o Termo de Desligamento. Todos esses
documentos fazem parte do POP 019 - Responsabilidades.

411  Projeto de pesquisa
O planejamento da pesquisa inicia-se com a elaboragao de um projeto de pesquisa
embasado na literatura. Esse projeto deve compreender, em linhas gerais, um resumo,
introducdo e justificativa, objetivos, plano de trabalho e cronograma, material e
métodos e forma de analise dos resultados. O LQA espera que o candidato participe
intensamente na redacdo do projeto. A responsabilidade pelo projeto é de ambos, mas
o candidato deve estar preparado para discuti-lo e para analisar os resultados.

41.2 Desenvolvimento da pesquisa
A pesquisa deve ser desenvolvida dentro do cronograma proposto no projeto
de pesquisa, com acompanhamento periddico e constante, de acordo com cada
necessidade. Espera-se que o pesquisador execute seu projeto especifico de maneira
ética, participe proativamente de todas as atividades do LQA, incluindo outras
pesquisas, coopere com o sistema de qualidade e preserve a boa imagem do LQA.
Todos os pesquisadores devem preencher a Agenda Mestra, que reporta a rotina da
pesquisa, para estabelecer uma linha de auditoria (ver POP 003 - Agenda Mestra).

413 Apresentacdo dos resultados
Os resultados da pesquisa devem ser relatados na forma de tese, dissertacao,
monografia, artigos, livros, capitulos de livro, relatérios, resumos, palestras em
congressos etc. Recomenda-se também que sejam divulgados na forma de atividades
de extensdo, com vistas a aproximar a universidade da comunidade.
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Figura 18. Continuacdo...

POP 020

PLANEJAMENTO DA PESQUISA REV: XFL2DE 2

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

5 RESPONSABILIDADES

51 1QSC
Aprova pesquisadores de iniciacdo cientifica, mestrado, doutorado e p6s-doutorado (Lab.
Pesquisa niveis 1, 2, 3 e 4, respectivamente).

5.2 Pesquisador
Disponibiliza curriculo e horarios disponiveis para a realizagao do trabalho.

53 DA
Avalia curriculo, desempenho académico e horarios disponiveis dos pesquisadores niveis 1,
2,3 e4. Adiretora académica pode aprovar alunos estagiarios. Identifica a necessidade de
treinamento ao realizar o planejamento de pesquisa.

54 Pesquisador
Confirma conhecimento do POP 019 - Responsabilidades e do Anexo 1 - Certificado de
Treinamento Pratico.

6 ANEXOS
Anexo 1- Certificado de Treinamento Pratico (CTP).

7 APROVACAO

Autor Aprovado por Assinatura Data

Para o bom uso dos equipamentos, € mandatério que eles se encontrem em condicdes
ambientais adequadas, conforme ja destacado no POP 001 - Equipamentos, e em local apro-
priado, conforme cada IO. Ha um procedimento especifico para limpeza do LQA (Figura 19).
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Figura 19. Copia ilustrativa do POP 005 - Limpeza do Laboratério

POP 005

LIMPEZA DO LQA REV: X FL1DE1

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para limpeza das instalagdes do LQA.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

POP 020 - Responsabilidades.
POP 006 - Descarte de Residuos.

3 PROCEDIMENTO

A limpeza da estrutura fisica do LQA ajuda a promover um ambiente confortavel e seguro para a
execucdo dos trabalhos.

O lixo comum é descartado no lixo. Os residuos sdo descartados conforme o POP 008 - Descarte de
Residuos.

Para evitar contaminagdo cruzada, a limpeza das bancadas, dos armarios e das capelas é feita com
material descartavel.

31 Piso
O piso é limpo pelo pessoal da limpeza. Os procedimentos devem obedecer aos descritos no
PT 001 - Responsabilidades.

3.2 Bancadas, capelas e armarios
As bancadas e capelas devem ser limpas ap6s o uso, enquanto os armarios devem ser limpos
quando necessario.
Para a limpeza, o pesquisador responsavel devera:

a)  Retirar os materiais e coloca-los em local adequado, prevenindo danos e/ou acidentes.
b)  Retirar a sujeira com cuidado para nao sujar o chdo.

c¢)  Esfregar com esponja Umida com detergente.

d) Retirar o excesso de espuma.

e)  Enxaguar com esponja imida.

f)  Secarolocal.

g)  Finalizar a limpeza com etanol comercial.

Quando houver derramamento de materiais de referéncia, reagentes ou amostras, secar o
local com papel descartavel ou juntar o material com auxilio de espatulas e papel absorvente.
Descartar o papel conforme POP 008. A limpeza da drea devera seguir os procedimentos
normais de limpeza.

Quando necessdrio, utilizar os EPIs adicionais para a limpeza.

4 RESPONSABILIDADES

41 Pesquisador (que utilizou o local): limpar bancadas e capelas apds o uso.

4.2 Gerente técnico: supervisionar a limpeza dos armarios em dia preestabelecido.
4.3 Pesquisadores: limpar os armdrios em dia preestabelecido.

5 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Os resultados dos ensaios sdo supervisionados pela alta direcao e avaliados criticamente. O
pessoal querealiza tarefas especificas é qualificado com base na formacao, treinamento, experiéncia
apropriada e/ou habilidades demonstradas, conforme descrito no POP 019 - Responsabilidades
(Tabela 2) eno POP 020 - Planejamento da Pesquisa (Figura 18). O POP 019 - Responsabilidades
discrimina, como mencionado, as responsabilidades dos membros do LQA e da providéncias
acerca dessas responsabilidades, a saber: (i) o Treinamento de Pessoas Externas - TPE (Anexo 1)
apresenta as obrigacOes dos pesquisadores internos do LQA com respeito ao pessoal dalimpeza,
aos prestadores de servicos e aos pesquisadores externos ao LQA, pois é dever de todos conhecer
eatentar paraaseguranca de terceiros; (if) a Cartilha do Ingressante - CI (Anexo 2) apresenta alguns
procedimentos simples de seguranca e pratica laboratorial, pois é dever de todos conhecerem
e adotarem esses procedimentos; (iif) 0 Termo de Conhecimento - TC (Anexo 3), que deve ser
preenchido por todos os pesquisadores internos, atestando conhecimento nos documentos
anteriormente exigidos; (i) o Termo de Conduta Profissional - TCP (Anexo 4), que também deve
ser preenchido por todos os pesquisadores internos, atestando, principalmente, conhecimento
doManual da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental; () o Termo de Desligamento-TD
(Anexo 5), que deve ser preenchido quando da saida do pesquisador (Figuras 20 a 24).

Cada pesquisador, quando da entradano LQA, toma conhecimento de todos os documentos
reportados no POP 019.

Figura 20. Copia ilustrativa do Treinamento de Pessoas Externas (ANEXO 1) do POP 019

- Responsabilidades
TPE
TREINAMENTO DE PESSOAS EXTERNAS
l_J @A (POP 019) REV:X FL1DET
- DATA__/__/20__

E dever de todos os pesquisadores, quando estiverem dentro dos limites do LQA, cuidar da
seguranga de terceiros.

Todos os prestadores de servico e pesquisadores externos devem ser orientados quanto aos
procedimentos de seguranca descritos a seguir:

Devem ser acompanhados durante todo o periodo de limpeza em
que permanecerem no laboratério.

Nao podem limpar bancadas nem equipamentos. A limpeza
restringe-se ao esvaziamento das lixeiras, as mesas na Sala de
Estudos e na sala da Profa. Maria Olimpia e ao piso de toda a drea
do Laboratério.

Pessoal da limpeza

Pessoal de manutencao /

Prestadores de Servicos Devem ser acompanhados durante todo o periodo de

permanéncia no Laboratério.

Fornecedores
Devem ser acompanhados durante todo o periodo de
Alunos / Professores / permanéncia no Laboratorio.
Técnicos Quando forem acompanhar algum ensaio, devem estar
devidamente vestidos com jalecos.
Devem ser acompanhados durante todo o periodo de
permanéncia no Laboratério.
Eventuais usudrios de Poderdo acompanhar a realizagdo dos ensaios realizados por
equipamentos pesquisador interno, mas jamais manusear um equipamento do LQA.

Quando acompanharem a realizagdo de um ensaio, devem estar
devidamente vestidos com jalecos.

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica



Figura 21. Copia ilustrativa da Cartilha do Ingressante (ANEXO 2) do POP 019 - Responsabilidades

Cl

ANEXO 2 - CARTILHA DO INGRESSANTE

(POP 019) REV: XFL1DE2

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 SEGURANCA

Segurancga é um assunto de maxima importancia, por isso especial atencdo deve ser dada as
medidas de seguranca pessoal e coletiva em um laboratério quimico. Embora ndo seja possivel
enumerar aqui todas as normas de seguranca, existem certos cuidados basicos decorrentes do uso
do bom senso e de conhecimentos cientificos que devem ser observados, por exemplo:

O laboratério é lugar de trabalho sério. Trabalhe com atengdo, método e calma. Conheca

11 R ; - N
a localizagao e saiba usar o chuveiro de emergéncia e o lava-olhos.

1.2 Para pipetar, use pera de borracha; para aspirar o liquido, use seringa, e nunca a boca.

13 Nunca deixe frascos contendo solventes inflamdveis abertos ou expostos ao sol.

Agua e outros produtos derramados no chdo podem tornar o piso escorregadio, por isso
providencie imediatamente a limpeza.

Vidros quebrados devem ser descartados, depois de limpos, em depdsito de lixo para
vidros.

1.6 Nunca retorne ao frasco um reagente retirado em excesso.

Uso obrigatdrio de jaleco, sapato fechado e cal¢a comprida para manusear qualquer
produto/equipamento.

Uso obrigatdrio de capelas, luvas e 6culos quando manusear reagentes perigosos e
toxicos.

19 Ler sempre o rétulo antes de manusear reagentes.

Descartar os residuos gerados em frascos devidamente rotulados e identificados quanto

110 a origem do residuo, conforme POP 006 - Descarte de Residuos Quimicos.

Ao manusear frascos de reagentes corrosivos, fazé-lo em cima da bancada e auma
m distancia segura do corpo, isto é, deixar o frasco afastado da beirada para evitar acidentes
em caso de quebra acidental.

112 | Manusear vidraria de precisdo, como seringas, sempre em cima da bancada.

Estagiarios e alunos de IC s6 poderdo permanecer no laboratério supervisionados pelo

13 gerente técnico, pela diretora académica ou por pés-graduandos.

Qualquer trabalho experimental s6 podera ser executado apds treinamento prévio nos

114 10s dos equipamentos que serdo usados e no método aplicado.

2 ORGANIZACAO

Organizagao e planejamento do trabalho sao de fundamental importancia para o bom
desenvolvimento e resultado das pesquisas.

Usar materiais de referéncia, reagentes e solugdes ap6s o treinamento no POP 002 -

21 Manuseio de Materiais de Referéncia e preparo de Solugdes Estoque.

2.2 | Lavaros frascos e devolver a vidraria limpa e seca no armario (lugar certo) apds o uso.
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Figura 21. Continuacdo...

Cl

ANEXO 2 - CARTILHA DO INGRESSANTE REV: X FL 2 DE 2

- \ (POP 019)
- DATA__/__/20__
23 Devolver materiais de suporte, como tesoura, grampeador, etiquetas, fitas adesivas e
' canetas, ao lugar de origem apds o uso.
2.4 | Identificar o material ao coloca-lo para lavar ou deixar de molho.
2.5 | Deixar avidraria de molho por, no maximo, trés dias.
2.6 | Guardar o material de trabalho na geladeira em caixas identificadas.
2.7 | Manter abancadalimpa e organizada.
)8 Solicitar reagente ou vidraria com antecedéncia conforme POP 010 - Aquisicao de
’ Servicos e de Suprimentos.
2.9 | Colocar o papel de rascunho sempre da mesma forma na caixa de mesmo nome.
210 | Manter o jaleco limpo.
211 | Rotular as solugdes e amostras com rétulos apropriados (conforme POP 011 - Insumos).
212 | Rotular solugdes de trabalho com rétulos apropriados (conforme POP 011 - Insumos).
213 | Conferir o fechamento da porta de emergéncia ao trancar o laboratério.
Conferir se as luzes e o ar-condicionado estdo desligados, e as torneiras, fechadas ao
trancar o laboratoério.
214 . . - .
Cuidado ao desligar o ar-condicionado - alguns equipamentos requerem o
ar-condicionado ligado quando em uso.
3 ADICIONAIS
31 Nunca colocar pipetas (graduadas ou volumétricas), baldes volumétricos ou qualquer
’ material volumétrico em estufa ou refrigeradores para evitar perda da afericao.
3.2 | Nuncacomer ou beber na area do laboratério.
3.3 | Cumprir os horarios preestabelecidos de trabalho.
34 | Manter sempre fechada a porta das salas climatizadas.
35 Manter a bancada do café limpa.
3.6 | Lavar e guardar xicaras, copos e talheres apés o uso.
3.7 | Guardar os alimentos no frigobar.
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Figura 22. Copia ilustrativa do Termo de Conhecimento (ANEXO 3) do POP 019 - Responsabilidades

TC

I TERMO DE CONHECIMENTO

’ @A (POP 019) REV: X FL1DE1
- DATA__/__/20__

B ettty portador(a) do

documento de identidade n© . .. declaro ter conhecimento da

Descricdo de Cargos (DC), referente a funcdo a mim atribuida.

Declaro ainda ter conhecimento da Cartilha do Ingressante (Cl) e realizar as minhas atividades
seguindo a Cartilha.

Declaro também ter conhecimento do Treinamento de Pessoas Externas (TPE) e auxiliar na
seguranga de terceiros quando estes permanecerem no LQA.
Declaro ainda ter conhecimento do Termo de Desligamento (TD).

Sao Carlos, .............. (o =3 de20............

Se for o caso:

Declaro ter uma cépia da chave do Laboratério de Quimica Ambiental (LQA) e estar ciente desta
responsabilidade: NUNCA emprestar essa chave a qualquer pessoa e SEMPRE devolvé-la quando de
minha saida do LQA.
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Figura 23. Copia ilustrativa do Termo de Conduta Profissional (ANEXO 4) do POP 019 -
Responsabilidades

TCP

TERMO DE CONDUTA PROFISSIONAL

(POP 019) REV: X FL1DE1

LABORATORIO DE QUINMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

Declaro estar ciente da politica, da missao e dos valores do LQA e desenvolver meu trabalho de
acordo com essas condutas.

Estou ciente da forma como devo conduzir os meus relacionamentos com os pesquisadores
internos e externos, fornecedores, érgaos governamentais e comunidade.

Estou ciente das minhas obrigages como pesquisador do LQA e como evitar conflitos de interesse.
Tenho pleno conhecimento do POP 020 - Responsabilidades.

Tenho pleno conhecimento do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

Nome:
Assinatura:

Local e data:
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Figura 24. Copia ilustrativa do Termo de Desligamento (ANEXO 5) do POP 019 - Responsabilidades

TD

TERMO DE DESLIGAMENTO
L @A (POP 019) REV:X FL1DE1
- DATA_/__/20__
B, ettt et et e ae et e e teeaeeeateeaeeeaeesheeeteenbeebeenteerean portador(a) do
documento de identidade NO ............cccevieeeeecevsce ey 30 término de minha pesquisa

no LQA, declaro que desocupei os armarios por mim ocupados, descartei adequadamente os
residuos gerados e devolvi a chave do laboratério.

Sado Carlos, .............. (o =T de20............
Ciente: DA

2.5 Pesquisa externa

O LQA estabeleceu um procedimento para registro de pesquisas externas desenvolvidas no
laboratério, conforme POP 015 - Pesquisa Externa e POP 017 - Prestacdo de Servico. Compreende-
-se por pesquisa externa qualquer pesquisa desenvolvida por pesquisador que ndo pertenca
ao quadro do LQA. Prestacao de servico refere-se a servigos prestados a sociedade, solicitados
por meio de pessoas fisica ou juridica, que requeiram algum trabalho especifico do LQA. Todos
0s ensaios sdo realizados por pessoal que compde o quadro de pesquisadores do LQA. O POP
015 - Pesquisa Externa (Figura 25) e o respectivo anexo (Figura 26) auxiliam na compreensao
da conduta para utilizacdo do laboratério.

Com esse procedimento, registram-se todos os usudarios externos que se utilizam das
facilidades do LQA.
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Figura 25. Copia ilustrativa do POP 015 - Pesquisa Externa

POP 015

PESQUISA EXTERNA REV: XFL1DE1

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

11  Estabelecer a sistematica para planejamento da pesquisa externa.

2 APLICACAO

2.1 Este procedimento se aplica ao planejamento da pesquisa externa e atende ao requisito 4.4.2
do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

3 CONDICOES GERAIS

31 Toda pesquisa externa realizada nas dependéncias do LQA passa por um planejamento para
garantir que os requisitos estejam documentados.

4 CONDICOES ESPECIFICAS

41 O pesquisador externo que deseja utilizar as instalagdes e os equipamentos do LQA deve
preencher o APE.

5 RESPONSABILIDADES

51 DA
No ingresso de pesquisadores externos, a DA preenche a APE.

6 FORMULARIOS
Anadlise de Pesquisa Externa (APE).

7 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 26. Copia ilustrativa de uma pagina da Andlise de Pesquisa Externa (ANEXO 1) do POP 015 -
Pesquisa Externa

APE

ANEXO 1- ANALISE DE PESQUISA EXTERNA _
L@A (POP 015) REV: X FL X DE X

DATA__/__/20__

PESQUISADOR:

LABORATORIO / ORIENTADOR:

PERIODO DO TRABALHO:

NUMERO APROXIMADO DE AMOSTRAS:

DESCRICAO DA PESQUISA:

Especificar os equipamentos do LQA que serdo usados:

METODOLOGIAS - especificar:

OBSERVACOES

VISTO DA: DATA:
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2.51 Prestacao de servico

No caso de prestacio de servico a sociedade, o servico solicitado é executado integralmente
por um pesquisador do LQA. A prestagao de servigo pode compreender a cooperacao técnica
com outros pesquisadores. O POP 017 - Prestacdo de servico (Figura 27) e os respectivos anexos
(Figuras 28 a 40) auxiliam na compreensao da conduta para utilizacao do laboratério.

Com esse procedimento (POP 017), temos as bases para avaliar se o LQA tem competéncia
quanto aos materiais, aos equipamentos e ao pessoal treinado para analisar as amostras
trazidas por clientes ou por pesquisadores externos e desenvolver os projetos de pesquisa
dos pesquisadores internos ao LQA.
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Figura 27. Copia ilustrativa do POP 017 - Prestacao de Servico

POP 017

PRESTACAO DE SERVICO REV: XFL1DE5

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

Estabelecer a sistematica para analise critica das propostas, dos pedidos e dos contratos de
prestacdo de servico e pesquisa de outros laboratérios.

2 APLICACAO
Este procedimento se aplica a andlise critica de ensaios de prestacdo de servico e atende aos
requisitos 4.4.1 do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

3 CONDICOES GERAIS

31 Todos os ensaios realizados no LQA passam por uma analise critica para garantir que os
requisitos estdo definidos, documentados e entendidos, que o LQA tem capacidade e
recursos para atender aos requisitos e que um método adequado foi selecionado. Entende-se
por andlise critica a definicdo apresentada no DOQ-CGCRE-035, item 7. Pela natureza dos
ensaios, as analises criticas para a prestagdo de servigos e para a pesquisa diferem entre si.

3.2 Parafacilitar a identificacdo, as amostras recebem uma etiqueta de cor: as de prestacdo
de servico recebem etiquetas verdes e, se conveniente, as de pesquisa recebem etiquetas
amarelas.

3.3 Quaisquer modificagoes significativas, desvios das condi¢des normais e discussoes
pertinentes relacionados aos requisitos ou resultados durante o periodo de execucdo
do contrato ou da pesquisa sdo registrados no Relatdrio de Amostras, Identificacdo e
Planejamento de Ensaios - RAIPE (Anexo 9). A inspecdo das amostras no recebimento é
registrada na Inspecao de Amostras - 1A (Anexo 6).

4 CONDICOES ESPECIFICAS

41  Andlise critica
411  Aanadlise critica pode se referir a um conjunto de ensaios realizados de uma tnica vez
(um Unico recebimento) ou em etapas (varios recebimentos de amostras). Desde que
0s requisitos sejam mantidos, a andlise critica ndo precisa ser repetida.
412 Todas as diferencas sao resolvidas antes da aprovagao do pedido.
413 Se houver necessidade de subcontratacao de um laboratério, é necessario que este
atenda aos requisitos da qualidade.

4.2 Andlise critica da prestacao de servigo

4.21 Aanalise critica pode ser realizada perante solicitacao de proposta pelo cliente ou no
recebimento de amostras.

NOTA: ‘Cliente’ pode se referir a pesquisador de outro laboratério.

4.2.2 Aanadlise critica é registrada no documento Anadlise Critica de Contrato - ACC (Anexo 1).

4.2.3 Quando o pedido é aprovado, um Contrato de Prestacdo de Servigo - CPS (Anexo 2) é
emitido. Para aceitar, o cliente é instruido a preencher a Autorizacdo de Servigo, Ultima
pagina do CPS.

4.3 Escolha dos métodos
431 O método é escolhido em funcdo do estudo.

4.4 Amostragem
441 Aamostragem é um “procedimento definido, pelo qual uma parte de uma substancia,
material ou produto, é retirado para produzir uma amostra representativa do
todo, para ensaio ou calibragdo.” (NIT-DICLA-O57, item 6.1). Sempre que viavel,
as orientacdes do Guia Nacional de Coleta e Preservacao de Amostras devem ser
seguidas.
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Figura 27. Continuacdo...

POP 017

PRESTACAO DE SERVICO REV: XFL2DES5

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.

DATA__/__/20__

4.5

4.6

4.7

4.8

49

410

41

442 O Plano de Amostragem - PA (Anexo 3) é emitido pelo LQA, quando a
responsabilidade for do laboratério, e com os procedimentos de amostragem
adequados para cada caso. Quando realizada por terceiros, recomenda-se que a
amostragem seja feita por pessoa competente.

44.3 Asamostras enviadas pelo cliente tém sua identificacao alterada para preservar o
sigilo. As amostras sao identificadas pelo nimero do Contrato de Prestacdo de Servico
- CPS (Anexo 2), seguido do ano e de um nimero em ordem crescente. No RAIPE, na
aba 'Identificacdo’, pode-se alterar a identificacdo da amostra.

Conservagdo de amostras

451 O documento Conservagao de Amostras - CA (Anexo 4) é elaborado com base no Guia
Nacional de Coleta e Preservacdo de Amostras e sempre emitido. As informacdes do
CA sdo transmitidas ao cliente no Contrato de Prestacdo de Servico - CPS.

452 Os frascos sdo limpos conforme procedimentos descritos no POP 009 - Limpeza de
Vidraria.

Registro de Amostragem
46.1 Ascondi¢des da amostragem sdo registradas na Cadeia de Custddia - CC (Anexo 5) ou
documento equivalente.

Inspegdo e Avaliagao de Amostras Recebidas

4.71  As amostras sdo inspecionadas e avaliadas assim que recebidas no LQA.

4.7.2 Ainspecao consiste em avaliar e registrar as condi¢oes de recebimento das amostras.

4.73 Aavaliacdo é feita comparando-se os requisitos exigidos para os ensaios e as condi¢des
de recebimento das amostras.

4.74 Prestacdo de servico: consultam-se os ensaios acordados no Contrato de Prestagdo de
Servigo - CPS (Anexo 2), os ensaios solicitados na Cadeia de Custddia - CC (Anexo 5) e
0s requisitos de conservagdo de amostras descritos no Conservacdo de Amostras - CA
(Anexo 4).

4.75 A conferéncia, a avaliagcdo das condi¢des de recebimento das amostras e as agdes
sobre amostras ndo conformes sao registradas na Inspecao de Amostras - 1A
(Anexo 6).

Duvidas sobre as Amostras ou Ensaios
4.81 Paraamostras diferentes da descri¢do, ensaios ndo especificados ou quaisquer
duvidas, consulta-se o cliente antes de prosseguir com os ensaios.

Amostras Ndo Conformes

491 Asamostras sdo consideradas ndo conformes quando os requisitos exigidos para os
ensaios e as caracteristicas de recebimento forem divergentes.

4.9.2 Aacdo sobre prosseguir ou ndo com os ensaios é registrada na Inspecdo de Amostra
- 1A (Anexo 6). Discussdes com o cliente ou com a Diretora Académica e agao
sobre prosseguir ou ndo com os ensaios sao registradas no Relatério de Amostras,
Identificacdo e Planejamento de Ensaios - RAIPE (Anexo 9).

4.9.3 Osimpactos dos requisitos ndo conformes do recebimento sao explicados ao
cliente. O cliente é consultado sobre a decisdo de prosseguir ou ndo com os
ensaios. As discussoes e a decisio do cliente sdo registradas na IA e no RAIPE e,
preferencialmente, documentadas por e-mail com o cliente.

Quando da decisdo de ndo prosseguir com os ensaios, as amostras podem ser devolvidas ao

cliente ou descartadas conforme POP 006 - Descarte de Residuos Quimicos.

Alteragdes dos ensaios
410. Trabalhos alterados apds a aprovagao da analise critica passam por nova andlise critica
e todo pessoal afetado é comunicado.

Contato do LQA com o cliente
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Figura 27. Continuacdo...

POP 017

I ’®A PRESTACAO DE SERVICO REV:XFL3DE5

DATA__/__/20__

4111 O LQA valoriza a comunicagdo com o cliente ao longo de todo o trabalho.

411.2 Ocliente é notificado quando houver um recebimento de amostras nao conforme.

411.3 Ocliente é informado de qualquer desvio no contrato. Os desvios sao justificados e
precisam de aceitacdo do cliente.

4114 Asopinides e interpretacdes dos resultados podem ser transmitidas nos Relatérios de
Ensaio, mas sao, preferencialmente, discutidas diretamente com o cliente, ocorrendo
o registro do didlogo no Relatério de Amostras, Identificacdo e Planejamento de
Ensaios - RAIPE (Anexo 9).

4.11.5 Apds o envio dos relatérios de ensaio ao cliente, se detectada que uma ndo
conformidade pode ter afetado os resultados enviados, o cliente é notificado.

411.6 O cliente recebe um feedback de toda opinidao que possa ser interpretada como uma
reclamacdo.

4.11.7 Reclamagdes ou elogios podem ser registrados no Relatério de Satisfagdo do Cliente -
RSC (Anexo 8) e podem gerar a¢des corretivas.

411.8 Todo contato, didlogos e discussdes com o cliente sdo registrados no Relatério
de Amostras, Identificacdo e Planejamento de Ensaios - RAIPE (Anexo 9) e,
preferencialmente, retransmitidos ao cliente por e-mail.

4119 OLQA se dispde a cooperar com o cliente, desde que possa assegurar a
confidencialidade dos outros clientes.

4.2 Relatérios
4121 Apresentacdo de resultados de ensaio
41211 Os resultados dos ensaios de prestacdo de servico sdo apresentados aos
clientes na forma de um Relatério de Ensaio - RE (Anexo 10). As informacdes
para o preenchimento do RE sdo transcritas de varios documentos listados no
quadro a seguir.

RELATORIO DE ENSAIO ORIGEM DAS ANOTACOES

Dados do cliente Contrato de Prestacdo de Servigo - CPS (Anexo 2).

Cadeia de Custddia - CC (Anexo 5).

Conservacdao de Amostras - CA (Anexo 4).

Dados da amostra e Plano de Amostragem - PA (Anexo 3), quando o LQA for
amostragem responsavel pela amostragem.

NOTA: Reportar claramente quando o cliente for o responsavel
pela amostragem (NIT-DICLA-057, item 9.4).

Inspecao de Amostras - 1A (Anexo 6).
Dados dos ensaios Relatério de Amostras, Identificacdo e Planejamento dos Ensaios
- RAIPE (Anexo 9).

Registros de gerenciamento dos equipamentos.

Resultados Agenda Mestra - AM (POP 003).

- S Especificar as abreviaturas usadas no RE e outras que se fizerem
Informagdes adicionais

necessarias.
Metodologias, desvios, Agenda Mestra - AM (POP 003).
adicdes ou exclusdes dos Relatdrio de Amostras, Identificacao e Planejamento dos Ensaios

métodos ou da amostragem | - RAIPE (Anexo 9).
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Figura 27. Continuacdo...

POP 017

PRESTACAO DE SERVICO REV: XFL4DE5

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

RELATORIO DE ENSAIO ORIGEM DAS ANOTACOES

Expressas somente com bases documentadas. Preferencialmente

Opinices e interpretacoes contatar o cliente e registrar a discussao no RAIPE (Anexo 9).

Referéncia Citar as legislagdes adotadas como referéncia.

Comparagdo com requisitos | Se pertinente, declarar conformidade ou ndo conformidade com
efou especificacoes areferéncia adotada.

4121.2 Osresultados podem, quando acordados com o cliente, ser apresentados na
forma reduzida de um Relatério de Ensaio - RE (Anexo 10), contemplando
apenas os dados dos ensaios, resultados e informagdes adicionais.
Informagdes complementares estdo prontamente disponiveis.

4121.3 Com base no 0GC002, item 7.2, o nimero de algarismos significativos é
definido:

- em coeréncia com a legislacdo e com o método de ensaio;

- caso a incerteza ndo seja apresentada, apenas o Ultimo algarismo esteja
afetado de duvida;

- caso a incerteza seja apresentada, o mesmo numero de algarismos usado
para a incerteza é usado para a apresentagao dos resultados (no maximo
dois).

41214 Os resultados inferiores ao limite de quantificacdo sdo identificados como
"<LQ".

41215 Com base no OGC002, item 7.2, no caso de um resultado ser obtido pela
soma de resultados individuais, em que um ou mais dos resultados individuais
sao inferiores ao LQ e um dos resultados é quantificavel, o resultado pode ser
expresso:

- ignorando os resultados inferiores ao LQ;

- sobre a forma de um intervalo (soma dos resultados quantificaveis < x < soma
de todos os resultados, incluindo os inferiores ao LQ, quando sdo somados os
valores de LQ);

- somando todos os resultados.

4121.6 Com base no OGC002, item 7.2, no caso de um resultado ser obtido pela
soma de resultados individuais, em que todos os resultados individuais sao
inferiores ao LQ, o resultado pode ser expresso:

- pela soma dos limites de quantificacdo individuais (x < soma dos LQ);

- pela indicacdo do maior LQ (x < LQ mais elevado).

413 Identificagdo de relatérios
4131 Os Relatorios de Ensaio - RE (Anexo 10) sdo univocamente identificados com um
numero crescente formado por trés digitos, seguido de hifen e do ano (aaaa) da
emissdo do RE.

414 Controle de relatérios
4141 O Controle de Relatérios de Ensaio - CRE (Anexo 11) é atualizado ap6s a emissao de um
RE.

415 Verificagdo dos Resultados
4.15.1 Apods o término dos ensaios de prestacao de servico, os resultados, recursos e
documentos utilizados sdo verificados, e os RE, verificados.
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Figura 27. Continuacdo...

POP 017
I ’® A PRESTACAO DE SERVICO REV: X FL 5 DE 5
= DATA_ /__/20__

4.15.2 Os resultados sdo tecnicamente verificados e a verificacao é registrada na Lista de
Verificagdo Técnica dos Resultados - LVTR (Anexo 12).

4.15.3 Adocumentacdo e os recursos utilizados sdo verificados e a verificacao é registrada na
Lista de Verificacdo de Recursos e Documentacao utilizados durante os ensaios - LVRD
(Anexo 13).

4154 Erros diferem de ndo conformidades, pois os erros ndo infringem o sistema da
qualidade. Os erros detectados na LVTR sdo corrigidos. Quando detectada uma nao
conformidade na LVTR ou LVRD, preenche-se um Relatério de Nao Conformidade -
RNC (POP 014). Aguarda-se o parecer no RNC para considerar o resultado conforme
(ou confidvel) ou ndo conforme (ou ndo confidvel).

416 Confidencialidade dos Resultados
4.16.1 Os resultados dos ensaios sdo mantidos seguros por meio de senhas. Os resultados
sdo enviados ao cliente pela FAFQ, a qual procede a cobranca dos custos.
4.16.2 Apenas a Alta Direcdo tem acesso aos resultados dos ensaios, mantidos seguros por
meio de senhas.

5 RESPONSABILIDADES

51 Todos do LQA
No recebimento da amostra, preenche-se a Inspecao de Amostras - 1A (Anexo 6).

52 GT
No recebimento de amostras ou pedido do cliente, realiza-se a Andlise Critica de Contrato
(ACCQ). Se necessario subcontratar o servico, informa-se o cliente e anota-se no RAIPE
(Anexo 9).
Se ACC for aprovada, emite-se CPS e atualiza-se ACC. Se CPS for aprovado pelo cliente,
atualiza-se ACC. Se ACC ndo for aprovada pelo LQA, ou CPS nao for aprovado pelo cliente,
tenta-se uma renegociacdo. Caso nao seja possivel a renegociacdo, comunica-se o cliente.
53 DA
Verifica-se a LVTR e assinam-se os REs.

54 GQ
Verifica-se o LVRD.

6 ANEXOS

Anexo 1- Andlise Critica de Pedidos, Propostas e Contratos (ACC).

Anexo 2 - Contrato de Prestacdo de Servigo (CPS).

Anexo 3 - Plano de Amostragem (PA).

Anexo 4 - Conservagao de Amostras (CA).

Anexo 5 - Cadeia de Custddia (CC).

Anexo 6 - Inspecdo de Amostras (IA).

Anexo 8 - Anotacdo de Satisfacdo do Cliente (ASC).

Anexo 9 - Relatério de Amostra, Identificacdo e Planejamento de Ensaios (RAIPE).
Anexo 10 - Relatério de Ensaio (RE).

Anexo 11 - Controle de Relatdrios de Ensaio (CRE).

Anexo 12 - Lista de Verificacdo Técnica dos Resultados (LVTR).

Anexo 13 - Lista de Verificagdo de Recursos e Documentagdo utilizados durante os ensaios (LVRD).

7 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 28. Copia ilustrativa de uma pagina da Andlise Critica de Pedidos, Propostas e Contratos

(ANEXO 1) do POP 017 - Prestacao de Servico

ACCN°X

I A ANEXO 1- ANALISE CRITICA DE PEDIDOS,
AW PROPOSTAS E CONTRATOS (POP 017)

REV: X FL XDE X

DATA_/_/20__
EMPRESA:
FONE: E-MAIL:
CONTATO:
PERIODO DO TRABALHO:
NUMERO APROXIMADO DE AMOSTRAS:
DESCRIGAO DO SERVICO:
ANEXOS: JsiM CINAO
TERCEIRIZAGAO DO SERVIGO? 1siM CINAO
LAB. TERCEIRIZADO:
ANALISE CRITICA
VIABILIDADE TECNICA
EQUIPAMENTOS APROPRIADOS? JsiM CJNAO
METODOLOGIAS VALIDADAS? sim [INAO
IMPLEMENTAGAO DE METODO (ME)? JSIM.MEn°____ | CINAO
Metodologias (especificar):
VIABILIDADE OPERACIONAL
TECNICO HABILITADO? 1sim [INAO
MAO DE OBRA DISPONIVEL? 1sim [CINAO
PRAZO EXEQUIVEL? sim CJNAO
VIABILIDADE FINANCEIRA
VALOR ADEQUADO? JsiM CJNAO
PRAZO DE PAGAMENTO ADEQUADQ? [Jsim [INAO
RESULTADOS DA ANALISE CRITICA PEDIDA
[]APROVADO ] REPROVADO VISTOGT: DATA:
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Figura 28. Continuacdo...

ACCN°X

ANEXO 1- ANALISE CRITICA DE PEDIDOS,
L @A PROPOSTAS E CONTRATOS (POP 017) REV:XFLXDEX

DATA__/__/20__

OBSERVACOES:

CPS n°: RELATORIOS DE ENSAIO:

PRECO (R9):

FORMA DE PAGAMENTO:

PRAZO DE ENSAIOS:

VALIDADE:

RESPONSAVEL:

ACEITE DO CLIENTE - DATA:
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Figura 29. Copia ilustrativa do Contrato de Prestacdo de Servico (ANEXO 2) do POP 017 - Prestacao de
Servico

CPS N° XX
CONTRATO DE PRESTACAO DE SERVICO FOLHA1DE3
= DATA__/__/20__
DADOS DO CLIENTE
Cliente: xxxx
Endereco: xxxx
Responsavel: xxxx
Telefone: xxxx
E-mail: xxxx
SERVICOS SOLICITADOS
Matriz Parametros analiticos Quant. deamostras | Valor unitario Valor total

Metodologias adotadas

Preco total

Prazo para entrega dos Relatdrios de Ensaio

CONDICOES GERAIS

Esta proposta é vadlida por 30 dias a partir da data de emissao.

Forma e condi¢des de pagamento: via depdsito bancério, xxx dias apds a entrega dos resultados.
Todos os pagamentos devem ser realizados via Fundagao de Apoio a Fisica e a Quimica (FAFQ).

OBSERVACOES

- Paraarealizacdo do servico, preencha a ultima folha deste documento: Autorizacao de
Servico, a qual deve ser encaminhada por e-mail ou com as amostras.

OBSERVACOES AO COLETOR

- Quando ndo contratada, a coleta é de inteira responsabilidade do CONTRATANTE e deve
ser realizada por pessoal capacitado. A correta distribuicdo dos pontos de amostragem é de
fundamental importancia para a obten¢do de uma amostragem de representacao significativa
darealidade.

- Asamostras deverdo vir acompanhadas da Cadeia de Custddia. Um modelo desse documento
pode ser solicitado por e-mail. A Cadeia de Custddia deve ser preenchida pelo coletor e
enviada com as amostras.

- Recipiente adequado para 0 envio da amostra: XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX (material do
frasco).

- Conservante adequado para a preservagao da amostra: XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX.
- Volume ou massa necessarios para as determinagdes: XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX.
- Condigdes de transporte: XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX (temperatura).

- Validade da amostra (ap6s a coleta): XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX.

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica



Figura 29. Continuacdo...

CPS N° XX

CONTRATO DE PRESTACAO DE SERVICO FOLHA2DE 3

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

CONDICOES GERAIS DE PRESTACAO DE SERVICOS

l. Coleta das amostras

Quando a coleta de amostras ndo for contratada, a coleta, a identificacdo, a preservacdo e o
transporte das amostras serdo de responsabilidade integral da contratante. Todas as informagdes
referentes a coleta deverdo ser transcritas na Cadeia de Custddia e encaminhada com as amostras.
As amostras analisadas serdo descartadas 30 dias ap6s o envio dos resultados, salvo quando
expressamente solicitada a estocagem ou devolucdo pela contratante.

Il. Condic6es de transporte e recebimento das amostras

As amostras devem ser enviadas nas condi¢des especificadas no item "OBSERVACOES AO
COLETOR".

Caso as amostras cheguem ao laboratério fora das condigdes ideais de preservagao e identificagao
ou danificadas, a contratante serd comunicada antes do inicio do servigo. Nesse caso, a
responsabilidade pela realizacdo do servico e, consequentemente, por qualquer alteracdo dos
resultados analiticos serd exclusiva da contratante.

lll. Laboratérios Subcontratados
A subcontratacao de laboratérios pode ocorrer desde que o laboratdrio seja competente. A
subcontratagdo atende aos requisitos da Norma NBR ISO/IEC 17025.

IV. Emissao dos Resultados

Os resultados das analises serdo emitidos no prazo indicado em cada item, contados em dias Uteis a
partir da entrada das amostras em nosso laboratdrio.

Para o inicio dos servicos, é indispensavel a devolucdo da Autorizacdo de Servico devidamente
preenchida. Os relatérios de ensaio e a nota fiscal serdo enviados para o endereco presente na
Autorizacdo de Servico.

V. Precos

O valor discriminado no orcamento inclui todos os impostos e demais encargos.

O LQA sereserva o direito de rever os precos estipulados no orcamento caso o nimero de amostras
encaminhadas para andlise, ou sua frequéncia, seja inferior ao inicialmente previsto, sendo cobrada
a diferenca eventualmente existente devido a economia de escala aplicada aos trabalhos.

V1. Pagamentos

O prazo e a forma de pagamento estdo estipulados na folha de rosto deste orcamento e em
nenhuma hipdtese serao alterados apds o inicio dos trabalhos. Todos os pagamentos devem ser
realizados via Fundagao de Apoio a Fisica e a Quimica (FAFQ).

VII. Validade do orcamento
As condigbes ora propostas serao validas pelo periodo informado na folha de rosto deste
orcamento.

VIII. Termo de garantia
Todas as informagdes referentes aos trabalhos, os resultados e os documentos afins serdo mantidos
arquivados e somente serdo divulgados a terceiros mediante autorizagdo prévia da contratante.

IX. Cancelamento
O pedido de cancelamento, apds o inicio do trabalho, ndo isenta o pagamento do valor desta
proposta.
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Figura 29. Continuacdo...

CPS N° XX

I ’@A CONTRATO DE PRESTACAO DE SERVICO FOLHA3DE 3

DATA__/__/20__

AUTORIZACAO DE SERVICO

Autorizo a realizacdo: ( ) Detodos os itens do orcamento
() Somente dos itens:

Autorizo o envio dos resultados por correio e para o e-mail

A FATURA / COBRANCA DEVE SER EMITIDA PARA:
*Razdo Social:

*Endereco: *Bairro:

*Cidade: *Estado: *CEP:
*CNPJ/CPF: *E:

*Fone: E-mail:

*Nome completo de quem devera receber a cobranca/fatura:

O RELATORIO DE ENSAIO DEVE SER EMITIDO PARA:
Razéo Social:

Endereco: Bairro:

Cidade: Estado: CEP:

*CNPJ/CPF: IE:

Fone: E-mail:

Nome completo de quem devera receber o relatério de ensaio:

mediante a devolugao deste formuldrio devidamente preenchido.

Esta autorizacdo deve ser encaminhada por e-mail ou com as amostras.
As amostras deverao vir acompanhadas da cadeia de custédia.

DATA__/__/20__

Os campos marcados com (*) sao de preenchimento obrigatério. As analises somente terdo inicio

CARIMBO, NOME E ASSINATURA DO RESPONSAVEL
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Figura 30. Copia ilustrativa do Plano de Amostragem (ANEXO 3) do POP 017 - Prestacdo de Servico

PA

I ANEXO 3 - PLANO DE AMOSTRAGEM
’ @A (POP 017) REV: X FL1DE1

CPS/PESQUISA:

AMOSTRAGEM

Finalidade do ensaio:

Descri¢do do local:

Histérico do local:

Qual método reconhecido é utilizado para amostragem?

Anexos complementares (diagramas, métodos de amostragem, distribuicdo dos pontos de
amostragem e mapas):

Quantidade de pontos a serem amostrados:

Profundidade extracdo:

Equipamentos requerem limpeza especial?

Condigdes ambientais interferem na amostragem?

OBSERVACOES

RESPONSAVEL

Responsavel pelo plano de amostragem: Data:

Responsavel pela coleta:

Capitulo 2



Figura 31. Copia ilustrativa da Conservacao de Amostras (ANEXO 4) do POP 017 - Prestacao de Servico

CA
I @A ANEXO 4 - CONS(EI:)\;A(%@? DE AMOSTRAS REV: X FL1DE 1
mmmm_—— CPS/PESQUISA:
CLIENTE: PROJETO:
PLANEJAMENTO POR PARAMETRO
o
o w = o wn

) o =) o 4 "

g n 2 | &z | % 2 TETY

= = e <k g < < Jyo<g

2 & = | g8 £ 2 S | Eg3

< s 2 Z3 5 N 2 Exd

z o < '-I-' < > v =

g o 5‘ 4 s w

= 5} & z g w
Informacgdes transcritas do:
[[] Guia Nacional de Coleta e Preservagdo de Amostras/ANA/CETESB/2011
[J Outro:
PLANEJAMENTO POR FRASCOS SEMELHANTES
IDENTIFICACAO
FRASCOS -;:5\0525 gg':':n-rg;?:: PRESERVACAO | ARMAZENAMENTO
SEMELHANTES
RESPONSAVEL

Os frascos serdo fornecidos pelo LQA? o, )
Clsim []Nao Responsavel: Data:
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Figura 32. Copia ilustrativa da Cadeia de Custddia (ANEXO 5) do POP 017 - Prestacdo de Servico

cC

ANEXO 5 - CADEIA DE CUSTODIA
L@A (POP 017) REV:X FL1DE1

CPS/PESQUISA:

CLIENTE: PROJETO:

AMOSTRAGEM

Identificacio da amostra:

[JAgua [JAgua [JAgua
subterranea | superficial | tratada

[JOutro

Matriz [JSolo | [JLodo | []Efluente

Utilizou algum método reconhecido para amostragem? []N&ao []Sim. Qual?

Quantidade de pontos amostrados:

Profundidade da extracdo:

Outras informagdes da amostragem:

Data e hora da coleta:

Coletor (nome e assinatura):

CONDICOES AMBIENTAIS

Temperatura ambiente: Chuva []Sim [JNao

Outras anotagdes:

Descricdo do local:

CONDICOES DO ARMAZENAMENTO DA AMOSTRA

Frasco fornecido

[]Pelo LQA [ Pelo cliente Volume ou massa aproximado da amostra:

[ Vvidro [ Vvidro [JSaco

Recipiente | []Plastico [1Outro:

claro ambar plastico
Preservante: Refrigerado desde a coleta:
) [JSim [JNa&o
PARAMETROS
OBSERVACOES
ke ok ok o ok o ok ok ok Reservado ao LQA ok ok koK ok
Data e hora do recebimento: Assinatura:
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Figura 33. Copia ilustrativa da Inspecdo de Amostras (ANEXO 6) do POP 017 - Prestacao de Servico

1A
ANEXO 6 - INSPECAO DE AMOSTRAS
¢ REV: XFL1DE1
(POP 017)
LABORATORIO DE QU i\||wn\| AL - 1QSC-USP.
DATA__/__/20__
N° contrato / Nome da pesquisa:
Responsavel:
Avaliacao* Acao
Inspecao C=Conforme (apenas amostras
NC = Ndo conforme nao conformes)
° 0~ o
g — © 18 ) o xa 8
@) © o © B T =
E S < | e $TE5C | O 0| 2 S5
2 pal © Ew 0 S Q E 3 =l c [J] w2
S| & | 2|38 €9§5 E| 2|/ 38| 2R S3
8| 8| E |32 c823 8 8|8 g =2 s <
& o 8 | S&| 852w | E| X 3 5|2 o3
o] Q ) D <7 [) o (@] c Cc
£ | F & | & Cm2E | F © g9
£ | s &2 o o 8
[} L 5 Lo
S = a
*Avaliagao:

Prestacao de servico: consulte a Cadeia de Custddia, o Contrato de Prestacdo de Servico e, quando

o LQA for responsavel pela amostragem, o Plano de Amostragem.
Pesquisa: consulte a Cadeia de Custddia e o Plano de Amostragem.

Inspecao das amostras Data: Assinatura:
Avaliacao das condigc6es de recebimento | Data: Assinatura:
Acao (apenas amostras ndo conformes) Data: Assinatura
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Figura 34. Copia ilustrativa do Relatério de Reclamacio de Cliente (ANEXO 7) do POP 017 - Prestacao
de Servico

RRCN°1
ANEXO 7 - RELATORIO DE RECLAMACAO DE _
L@A CLIENTE (POP 017) REV:X FL1DE1
DATA_/_/20__
EMPRESA:
CONTATO:
CPS n°:
DESCRICAO DA RECLAMACAO
VISTO GQ: DATA:
ANALISE DA RECLAMACAO
[] PROCEDE []NAO PROCEDE
JUSTIFICATIVA:
VISTO GQ: DATA:

ACAO CORRETIVA? [JNAO [JSIM.SACR®

COMUNICACAO COM CLIENTE

VISTO DA: DATA:
FECHAMENTO DO PROCESSO

CLIENTE NOTIFICADO? ACAO CORRETIVA?

[JSim [JNao [JSim [JNao se aplica

VISTO GQ: DATA:
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Figura 35. Copia ilustrativa de uma pagina da Anotacgao de Satisfacdo de Clientes (ANEXO 8) do POP
017 - Prestacdo de Servico

ASCNO. XX
ANEXO 8 - ANOTACAO DE SATISFACAO _
L@A DE CLIENTES (POP 017) REV: X FL XX DE XX
- DATA_ /__/20__
EMPRESA:
CONTATO:
CPS n°:
[]RECLAMACAO ] SUGESTAO C]ELOGIO
DETALHAR E REPORTAR O NUMERO DO RNC, SE FOR O CASO:
FORMA DE CONTATO
] TELEFONICO ] PESSOAL CJE-MAIL
VISTO GT
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Figura 36. Copia ilustrativa do Relatério de Amostras, Identificacdo e Planejamento de Ensaios

(ANEXO 9) do POP 017 - Prestacao de Servico (A) aba Relatério; (B) Identificacio; (C) Planejamento de

Ensaio; (D) LQA; (E) Outro

A B C D E F G H 1 J
1 Data

2

dia-més-ano Empresa* |

Contrato /
3| P
4
5 }(el.de ensaio I
6
7 Relatério
8 descrever toda situagdo anormal
Data da

9 | Ocorréncia

10 XX Ch

11 XX

12 XX
13
14
15
16
17
18
19
20
21

* se pesquisa, deixar estes campos em

qui branco.

XXX @ XXXX

Descrigdo

gada da amostra ao Laboratorio
Envio da Autorizacdo das anélises por E-mail
XXXXXXX

1 Relatério Identificagdo Planejamento de Ensaio LQA OUTRO

1 |Data | dia-més-ano

Contrato /
Pesquisa

|Identificagdo das amostras CLIENTE/PESQUISA [Identificagdo das amostras LQA

XXX

XXX

SEREREREE
B (8|82

Relatério | Identificagio Planejamento de Ensaio LQA OUTRO
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Figura 36. Continuacdo...

1 Data dia-més-ano

Contrato /
Pesquisa

Identificacdo LOA

Matriz
das amostras

Pardmetros

LOA Data para

envioao

OUTRO Lab

Data
maxima
paraa
entrega dos
resultados

Observacdes

fertilizante

LOA 24-ago

6-set

agua

esgoto

SEER

solo

X% %%

"
°©

[N

w

5

@

N

@

MR R RPN
0

w

©

Contrato /
Pesquisa

Relatério Identificagdo

PSP

Recebi as amostras em /A /P

Planejamento de Ensaio | LQA

OUTRO

Identificagdo LQA das amostras

Parametros

Matriz

|dos resuitac

Prazo maximo
para a entrega

Observagdo

[ Wy

fertilizante

6-set

v o~ w

e e
(SR =N

Relatério Identificagdo

Planejamento de Ensaio LQA

OUTRO
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Figura 36. Co:

1
2
3

4

ntinuagao...

Contrato /
Pesquisa

Recebi as amostras em 7 S

Identificagdo LQA das amostras Parametros Matriz

 [|dos resuitac

Prazo maximo
para a entrega

Observagdo

v e N oW

Relatério Identificagdo Planejamento de Ensaio

LQA

OUTRO
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Figura 37. Copia ilustrativa do Relatério de Ensaio (ANEXO 10) do POP 017 - Prestacdo de Servico

LABORATORIO DE QUINMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

RELATORIO DE ENSAIO

RE - XXX-XXXX

PAGINA 1DE 2

DATA__/__/20__

DADOS DO CLIENTE

Nome:

Endereco:

CNPJ/CPF:

Interessado:

Fone:

E-mail:

DADOS DA AMOSTRA E AMOSTRAGEM

Amostragem realizada []Pelo cliente [] Pelo LQA

Identificagdo:

Matriz:

Plano de amostragem:

Data e hora da coleta:

Coletor:

Condigdes ambientais:

Descri¢do do local:

DADOS DOS ENSAIOS

Chegada da amostra:

Temperatura no recebimento:

Inicio/término dos ensaios: CPSn°:
PARAMETRO | LIMITE DE "
ANALITICO DETECCAO BRANCO VMP RESULTADO UNIDADE
INFORMACOES ADICIONAIS
® VMP - Valor Maximo Permitido segundo........ XXXXXXXX.

METODOLOGIA(S) UTILIZADA(S)
(descricdo de todas as metodologias utilizadas)

DESVIOS, ADICOES OU EXCLUSOES DO METODO DE ENSAIO OU NA AMOSTRAGEM
(se pertinente, descrever qualquer alteragao nos métodos de ensaio, por exemplo, troca do
acido para digestao da amostra)

OPINIOES/INTERPRETACOES
(opinides e interpretagdes do resultado)
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Figura 37. Continuacdo...

RE - XXX-XXXX
I ’®A RELATORIO DE ENSAIO PAGINA2DE 2
= DATA_ /__[20__

REFERENCIA(S)
(se pertinente, citar a legislagdo adotada como referéncia, por exemplo, Portaria do Ministério da

Saude n© 518)

COMPARACAO COM REQUISITOS E/OU ESPECIFICACOES
(se pertinente, declarar conformidade ou nao conformidade aos requisitos e/ou as
especificagdes, por exemplo, Portaria do Ministério da Sadde n© 518)

Este relatdrio técnico exprime a opinido da autora e nao a opinido da Universidade de Sao Paulo.

O(s) resultado(s) da(s) andlise(s) refere(m)-se exclusivamente a(s) amostra(s) analisada(s).
Este Relatdrio de Ensaio s6 pode ser reproduzido por inteiro e sem nenhuma alteragdo.

Responsavel Técnico - CRQ

Rodapé: Preencher com o nome do laboratério, endereco e contatos

Capitulo 2



Figura 38. Copia ilustrativa de uma pagina do Controle de Relatérios de Ensaio (ANEXO 11) do POP 017
- Prestacao de Servico

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP
—

ANEXO 11- CONTROLE DE RELATORIOS
DE ENSAIO (POP 017)

CRE

REV: X FLXDE X

DATA__/__/20__

EMISSAO RE

VERIFICACAO RE

Data

CPS

Cliente

Identificacdo da
Amostra (cliente)

Relatério
Ensaio

Visto

LVTR LVRD
(VistoDA) | (Visto GQ)
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Figura 39. Copia ilustrativa de uma pagina da Lista de Verificacdo Técnica dos Resultados (ANEXO 12)
do POP 017 - Prestacdo de Servico

LVTR
ANEXO 12 - LISTA DE VERIFICACAO TECNICA ]

L @A DOS RESULTADOS (POP 017) REV:XFLXDEX

DATA__/__/20__

] PRESTAGAO DE SERVICO - CPS n°:

AMOSTRAS:

RELATORIO:

METODO UTILIZADO CORRESPONDE AO METODO ESCOLHIDO INICIALMENTE (CPS)?
C1SIM [INAO

OBSERVACOES:

PARECER DO METODO []CONFORME []NAO CONFORME - RNC n°:

EQUIPAMENTOS TRQESSEE{B%;)OS IDENTIFICACAO DOS REGISTROS
10: [JCORRETO []JINCORRETO
10: [JCORRETO []INCORRETO
10: [JCORRETO [JINCORRETO
1O: [JCORRETO []INCORRETO
1O: [JCORRETO []INCORRETO
10: [JCORRETO []INCORRETO
10: [JCORRETO []INCORRETO
10: [JCORRETO [JINCORRETO
10: [JCORRETO []INCORRETO
1O: [CJCORRETO []INCORRETO
10: [JCORRETO []INCORRETO

VERIFICACAO DOS CALCULOS E UNIDADES

IDENTIFICACAO DOS REGISTROS CALCULOS E UNIDADES

[JCORRETO [JINCORRETO

[JCORRETO [JINCORRETO

[JCORRETO []INCORRETO

[JCORRETO [JINCORRETO

[JCORRETO [JINCORRETO
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Figura 39. Continuacdo...

LVTR
ANEXO 12 - LISTA DE VERIFICACAO TECNICA _
L @A DOS RESULTADOS (POP 017) REV:XFLXDEX
- DATA__/__/20__
VERIFICACAO DOS CALCULOS E UNIDADES
IDENTIFICACAO DOS REGISTROS CALCULOS E UNIDADES

[CJCORRETO [JINCORRETO

[JCORRETO [JINCORRETO

[JCORRETO [JINCORRETO

[JCORRETO [JINCORRETO

VERIFICACAO DO RELATORIO DE ENSAIO (RE)

"DADOS DO CLIENTE" CONFEREM COM

INFORMACOES DO CPS (POP 017)? [JCORRETO [ /INCORRETO

"DADOS DA AMOSTRA E AMOSTRAGEM"” CONFEREM

COM INFORMACOES DA CC E PA (POP 017)? [JCORRETO []INCORRETO

“"DADOS DO ENSAIO" CONFEREM COM IA (POP 017)

E RAIPE (POP 017)? [JCORRETO [JINCORRETO

INFORMAGOES COMPLEMENTARES ESTAO CORRETAS? [JCORRETO [JINCORRETO

OBSERVACOES:

PARECER FINAL:

RESULTADO CONFORME NAO CONFORME - RNC n°:

ASSINATURA DA:
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Figura 40. Copia ilustrativa da Lista de Verificacdo de Recursos e Documentacao (ANEXO 13) do POP
017 - Prestacdo de Servico

LVRD NO XX
I A ANEXO 13 - LISTA DE VERIFICACAO DE REV: X
P, RECURSOS E DOCUMENTACAO (POP 017) ’
DATA_/_[20__
CONTRATO (CPS): RE:
PESQUISA:
AGENDA MESTRA (AM):
. RESULTADO CARTA
METODOS REGISTRO CARTA CONTROLE CONTROLE
ME: ¢ OONC dc ONC
ME: Oc ONC Oc ONC
ME: ¢ OONC dc ONC
0 o e < o
o = ooz & o9
z g 23 53 2&
w
= &= 5SS oE 58
< o9 D2EO = 2%
a wZ NWEE wn o n«
3 g =58 g° =Z
I o s @ S
10 ¢ ONC Oc ONC [JC ONC CINA | [JC ONC [INA
10: ¢ OONC Jc ONC [JC CONC ONA | [JC CINC [ONA
10: CJCN [INC Jc OONC [JC CINC CINA | [JC ONC CJNA
10: ¢ ONC ¢ ONC [JC ONC INA | [JC ONC [INA
10: ¢ ONC Jc ONC [JC CINC CINA | [JC ONC CINA
MATERIAL DE REGISTRO RCMR REGISTRO RCR
REFERENCIA (POP O11) REAGENTES (POP O11)
MR: Oc ONC Oc ONC
MR: Oc ONC Jc ONC
MR: OJc ONC Jc ONC
MR: Oc ONC Jc ONC
OBSERVACOES:
PARECER FINAL
RESULTADO [] CONFIAVEL [JNAO CONFIAVEL
ASSINATURA GQ:
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2.6 Aquisicao de Produtos e Servicos

0O LQA mantém uma politica e procedimentos para a selecao, compra e avaliacao dos servigos
e suprimentos, definidos no POP 010 - Aquisicdo de servicos e de suprimentos (Figura 41).

Os documentos de aquisicdo dos itens contém dados que descrevem os servigos e supri-
mentos solicitados. Esses documentos encontram-se: no POP 010 - Aquisicdo de servicos ede
suprimentos, Anexo 1- Solicitacio de Compra, Anexo 2 - Relatério de Inspecio de Servicos (RIS)
e Anexo 3 - Relatério de Inspecdo de Produtos (RIP); e no POP 011 - Insumos, Anexo 2 - Local de
Armazenamento de Insumos (LAI), Anexo 3 - Registro de Controle de Materiais de Referéncia
(RCMR), Anexo 4 - Registro de Controle de Reagentes (RCR), Anexo 5 - Registro de Controle
de Gases (RCG), Anexo 6 - Modelo de Etiqueta de Identificacao de Insumos (MEII), Anexo 7
- Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Solucdes (MEIS), Anexo 8 - Modelo de Etiqueta de
Identificacdo de Insumos Vencidos (MEIIV), Anexo 9 - Lista de Materiais de Referéncia (LMR)
e Anexo 10 - Lista de Reagentes (LR). Os anexos 8 e 9 nio sdo apresentados por serem muito
especificos de cada laboratério.

O LQA mantém procedimento para cadastro e avaliagao de fornecedores, conforme POP
013 - Cadastro de fornecedores.

Nas Figuras 41 a 54, apresentam-se as copias dos procedimentos citados e dos respectivos
anexos.

O procedimento de aquisicdo de servicos e suprimentos deve ser realizado para itens que
possam afetar a qualidade dos ensaios. O registro desses itens ndo é comum em laboratérios
de pesquisa. No entanto, nosso entendimento é que esse procedimento é mandatério para
a gestdo da qualidade, pois melhora a organiza¢do do laboratério e é uma garantia para a
qualidade dos resultados. Em outras palavras, é um procedimento necessario no processo de
melhoria constante de um laboratério de pesquisa.

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica



Figura 41. Copia ilustrativa do POP 010 - Aquisicao de Servicos e de Suprimentos

POP 010

AQUISICAO DE SERVICOS

E DE SUPRIMENTOS REV:X FL1DE2

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para aquisicdo de servicos e de suprimentos.

2 APLICACAO
Este procedimento se aplica a aquisi¢do de servigos, insumos, equipamentos, instrumentos e
sistemas. Atende ao requisito 4.6 do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

3 CONDICOES GERAIS

O LQA tem varias fontes de verba para a aquisicdo de servicos e produtos. O responsavel pela
compra, tratado neste documento, é o mesmo pelo gerenciamento da verba utilizada no momento.

4 CONDICOES ESPECIFICAS

41 Requisicao de servicos, insumos, equipamentos, instrumentos e sistemas
411  Arequisicdo de servigos e produtos é realizada conforme a necessidade para garantir
o abastecimento adequado e o bom andamento das atividades do LQA. O solicitante
preenche os campos “Solicitacdo - Solicitante” da Solicitagdo de Compra - SC
(Anexo 1).

4.2 Andlise critica de aquisicao de servigos, insumos, equipamentos, instrumentos e sistemas
421 O conteldo técnico das requisicdes de servicos e produtos é analisado criticamente,
comparando as descri¢des dos materiais ou servicos e aplicacdes as exigéncias do
LQA. O registro da andlise critica e aprovacgao ou nao da requisicdo é feito na SC
(Anexo1).

4.3  Orcamentos
4.31 Sempre que vidvel, trés orcamentos devem ser cotados e registrados na SC (Anexo 1).

44 Autorizacdo de compra
441 Apos arealizagdo dos orcamentos, é escolhido o fornecedor que atenda as exigéncias
do POP 013 - Cadastro de Fornecedores e do 6rgdo responséavel pelo pagamento e
registrado na SC (Anexo 1).

4.5 Compra de servigos, insumos, equipamentos, instrumentos e sistemas
451 Apds autorizagdo, a compra é feita e registrada na SC (Anexo 1).

46 Recebimento
4.61 Adatadorecebimento é registrada na SC (Anexo 1).
4.7 Inspecao
4.71 Insumos e materiais de referéncia sao analisados para garantir que suas caracteristicas
fisico-quimicas sejam atendidas. Padrdes sdo verificados para garantir a situacdo da
calibracdo. Equipamentos e instrumentos sdo testados para garantir que estejam em
perfeito funcionamento. Sistemas sdo testados de acordo com sua natureza.
4.72 Inspecao no recebimento
a) Servicos: os registros de inspe¢do no recebimento de servigos sao feitos no Relatorio
de Inspecgao de Servicos - RIS (Anexo 2).
b) Produtos: os registros de inspec¢do no recebimento de produtos sao feitos no Relatério
de Inspec¢ao de Produtos - RIP (Anexo 3).
) Os registros de inspe¢do no recebimento de padroes, vidrarias e equipamentos
comprados ja calibrados sao feitos no RIP e também no RIS.

4.8 Armazenamento de produtos e certificados
4.81 Osinsumos e certificados sdo identificados e armazenados conforme POP 011
- Insumos.
4.8.2 Osequipamentos e padroes sdo gerenciados conforme POP 001 - Equipamentos.

4.9 Servicos e produtos que apresentaram nao conformidades
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Figura 41. Continuagdo...

POP 010

AQUISICAO DE SERVICOS :
L@A E DE SUPRIMENTOS REV:X FL2DE2

DATA__/__/20__

491 Um Relatério de Nao Conformidade (RNC) é gerado conforme POP 014 - Controle de
N&o Conformidades.

4.9.2 Aaprovagao ou reprovagdo para o aceite de produtos e servicos é definida conforme
o grau da ndo conformidade e o impacto no Sistema da Qualidade e depois é avaliada
no RNC.

51

5.2

53

54

55

5.6

57

5 RESPONSABILIDADES

Solicitante
Preenche os campos correspondentes da SC. Todos podem solicitar um servigo ou produto,
cabendo a responsabilidade maior pela solicitagao ao maior usuario do servigo ou produto.

Gerente da qualidade
Confere a SC e, no recebimento, preenche o RIS e o RIP. Cuida da identificacdo e do
armazenamento de insumos e equipamentos.

Diretor Académico
Analisa criticamente o contetdo técnico da SC e decide sobre a aprovagao da solicitacao.
Registra na SC.

Responsavel pela compra
Efetua os orcamentos e escolhe o fornecedor. Registra na SC.

Diretor académico

Decide sobre a aprovacdo da solicitacdo e escolha do fornecedor. Verifica se o fornecedor esta
qualificado no Cadastro de fornecedores - CF (POP 013) e autorizado pelo 6rgao responsavel
pelo pagamento.

Responsavel pela compra
Confirma o pedido com o fornecedor.

Responsavel pelo recebimento
Registra a data do recebimento na SC.

6 REGISTROS

Solicitagcdo de Compra (SC).

Relatério de Inspegao de Servicos (RIS).
Relatério de Inspegdo de Produtos (RIP).

7 ANEXOS

Anexo 1- Solicitagdo de Compra (SC).

Anexo 2 - Relatério de Inspecdo de Servigos (RIS).
Anexo 3 - Relatdrio de Inspecdo de Produtos (RIP).

8 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 42. Copia ilustrativa de uma pagina da Solicitacdo de Compra (ANEXO 1) do POP 010 -
Aquisicao de Servicos e de Suprimentos

SCNO. X

I ‘ g) ANEXO 1-SOLICITACAO DE COMPRA ]
A (POP 010) REV: X FL XX DE XX

DATA__/__/20__
QUANT. DESCRICAO DO MATERIAL
ORCAMENTOS: RESPONSAVEL PELA COMPRA
FORNECEDOR PRECO PRAZO DE ENTREGA COND. PAGAMENTO

DATA: ASSINATURA:

OBS.: MATERIAIS COM PRECOS INFERIORES A R$100,00 NAO PRECISAM DE COTACAO.

AUTORIZACAO: DIRETOR ACADEMICO

VERBA DISPONIVEL [[JNAO []SIM. ORIGEM DA VERBA:

FORNECEDOR ESCOLHIDO:

QUALIFICADO NO CF (POP 013)? []SIM [[JNAO
AUTORIZADO PELO ORGAO RESPONSAVEL PELO PAGAMENTO? []SIM [JNAO

APROVADO []SIM [[]NAO. JUSTIFICATIVA:

DATA: ASSINATURA DA:

PEDIDO DE COMPRA: RESPONSAVEL PELA COMPRA

VALOR TOTAL DA COMPRA (R$): OBSERVACOES:

DATA DA COMPRA: PREVISAO DA ENTREGA: ASSINATURA:

RECEBIMENTO: RESPONSAVEL PELO RECEBIMENTO

DATA DO RECEBIMENTO: NF: ASSINATURA:

DATA: ASSINATURA DA:
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Figura 43. Copia ilustrativa de uma pagina do Relatério de Inspecdo de Servicos (ANEXO 2) do POP

010 - Aquisicao de Servicos e de Suprimentos

RIS

ANEXO 2 - RELATORIO DE INSPECAO
DE SERVICOS (POP 010)

REV: X FL XX DE XX

LABORA MBIENTAL - 10SC-USP

DATA__/__/20__

FORNECEDOR:

N° NF:

SERVICO:

IDENTIFICAGAO PRODUTOS:

NAO
CONFORME

CONDICOES DO SERVICO

CARACTERISTICAS AVALIADAS CONFORME

OBSERVACAO

SOLICITACAO DE COMPRA

NO

CADASTRO DE FORNECEDOR

NO

PRAZO DE ENTREGA

DOCUMENTOS/CERTIFICADOS

GQ - NO RECEBIMENTO

EMBALAGEM (QUANDO APLICAVEL)

OBSERVACAO:

PARECER GQ [JREPROVADO

RNCno [JAPROVADO

ASSINATURA:

DATA:

FORNECEDOR:

N° NF:

SERVICO:

IDENTIFICAGAO PRODUTOS:

NAO
CONFORME

CONDICOES DO SERVICO

CARACTERISTICAS AVALIADAS CONFORME

OBSERVACAO

SOLICITAGAO DE COMPRA

NO

CADASTRO DE FORNECEDOR

NO

PRAZO DE ENTREGA

DOCUMENTOS/CERTIFICADOS

GQ - NO RECEBIMENTO

EMBALAGEM (QUANDO APLICAVEL)

OBSERVACAO:

PARECERGQ | RNCno [CJAPROVADO | []REPROVADO

ASSINATURA:

DATA:
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Figura 44. Copia ilustrativa de uma pagina do Relatério de Inspecdo de Produtos (ANEXO 3) do POP
010 - Aquisicao de Servicos e de Suprimentos
RIP No XX
ANEXO 3 - RELATORIO DE INSPECAO .
L@A DE PRODUTOS (POP 010) REV: XFL XX DE XX
DATA__/__/20__
FORNECEDOR: N° NF
ITEM (apenas UM item): ID
CONDICOES DO PRODUTO NAO %
o CARACTERISTICAS AVALIADAS CONFORME CONFORME OBSERVAGAO
'_
Z | SOLICITACAO DE COMPRA (5C) No
=
@ | PRAZO
i
g QUANTIDADE, EMBALAGEM E ROTULO
=4
1 | DOCUMENTOS
8
OBSERVACAO:
PARA MATERIAL DE REFERENCIA
o RCMR no: N° CERTIFICADO:
'_
z
w Certificado apresenta logotipo do organismo ~
= | certificador da SO Guia 34? [JCONFORME [JNAO CONFORME
Ll
O
w Certificado apresenta logotipo do organismo .
o
Q | certficador da NBR ISO/IEC 170257 [JCONFORME [ NAO CONFORME
I
o | MRndo certificado - rétulo e ficha de ~
9 | informac3o atendem ao DOQ-CGCRE-003? [ICONFORME []1NAO CONFORME
CARACTERISTICAS TIPO AVALIACAO
o AVALIADAS (visual, olfativo etc.) RESULTADO
[Ya)
oo -
o [JCONFORME []NAO CONFORME
[%5]
E [JCONFORME [ NAO CONFORME
<
o [JCONFORME [JNAO CONFORME
o
% DATA VERIFICACAO: | RESPONSAVEL:
§ ESPECIFICAR ANEXOS GERADOS (CROMATOGRAMA, CURVA, ENTRE OUTRQS):
Ll
on . -
- [JMATERIAL DE REFERENCIA NAO
[ MATERIAL DE REFERENCIA CONFORME CONFORME
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Figura 44. Continuacdo...

I A ANEXO 3 - RELATORIO DE INSPECAO
4\q DE PRODUTOS (POP 010)

RIP No XX

REV: X FL XX DE XX

DATA__/__/20__
PARA REAGENTE
GQ | RCRRO: N° CERTIFICADO, SE HOUVER:
CARACTERISTICAS TIPO AVALIACAO
AVALIADAS (visual, olfativo etc.) RESULTADO

o

‘03 ] CONFORME []NAO CONFORME

@ [JCONFORME []NAO CONFORME

=

< ] CONFORME []NAO CONFORME

[a'd

8 | DATAVERIFICACAO: RESPONSAVEL:

&

o

@ | EQUIPAMENTO USADO NA VERIFICAGAO: 10 no:

o

] REAGENTE CONFORME [ REAGENTE NAO CONFORME
PARECERGQ | RNCRO [JAPROVADO | []REPROVADO | ASINATURA: | DATA:
PARECER ASSINATURA: | DATA:
o

PESQUISADOR | RNCT [CJAPROVADO | [JREPROVADO
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Figura 45. Copia ilustrativa do POP 011 - Insumos

POP O11

INSUMOS REV:X FL1DE3

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para identificagdo, registros de controle e armazenamento de materiais de
referéncia, reagentes, gases e solucdes.

2 APLICACAO

Este procedimento se aplica ao armazenamento ap6s inspegdo e uso didrio de reagentes, gases e
solucdes, além de atender ao requisito 4.6.1 do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica
Ambiental.

3 CONDICOES GERAIS

Apos o recebimento, os insumos sdo inspecionados conforme POP 010. Concomitantemente a
inspecdo, adotam-se os procedimentos aqui descritos e os certificados sdo armazenados.

O armazenamento dos insumos é tratado neste documento.

4 CONDICOES ESPECIFICAS

41 Identificacdo
411 Insumos sdo identificados de acordo com seu tipo.
- Material de referéncia: letras "MR" seguidas de um nimero crescente a partir do 1.
- Reagente, indicador: letra “R" seguida de um niimero crescente a partir do 1.
- Gases: letra "G" seguida de um niimero crescente a partir do 1.

4.2 Registros de controle
4.21 Cadatipo deinsumo tem o seu registro de controle, atualizado no recebimento ou
preparo do insumo, utilizagao, disposicao intermediaria e descarte.
4211 Adota-se o Registro de Controle de Materiais de Referéncia - RCMR (Anexo 3)
para o gerenciamento de materiais de referéncia.

4.2111 A Lista de Materiais de Referéncia - LMR (Anexo 9) apresenta a lista
de todos os materiais de referéncia em ordem alfabética e auxilia na
busca de produtos.

4.21.2 Adota-se o Registro de Controle de Reagentes - RCR (Anexo 4) para o
gerenciamento de reagentes.

4.21.21 AlListade Reagentes - LR (Anexo 10) apresenta todos os reagentes
em ordem alfabética e auxilia na busca de produtos.

4213 Adota-se o Registro de Controle de Gases - RCG (Anexo 5) para o
gerenciamento de gases.

4.3 Rotulo deidentificagao

4.31 Adota-se o Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Insumos - MEII (Anexo 6) para
aidentificacdo de insumos comprados prontos (materiais de referéncia, reagentes,
indicadores e gases).

4.3.2 Adota-se o Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Solugbes - MEIS (Anexo 7) para a
identificacdo de insumos preparados internamente (solugdes estoque e solugdes de
trabalho).

4.3.3 Adota-se o Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Insumos Vencidos - MEIIV (Anexo
8) para a identificacdo de insumos vencidos.

44 Solucdo estoque e solucdo de trabalho
441 Solugdes estoque-mae, solugdes estoque e solucdes de trabalho sao de uso e
responsabilidade restrita do pesquisador que as preparou. Solugdes que serdo
guardadas ndo recebem uma identificagdo alfanumérica nem sdo incluidas nos
registros de controle, mas sdo identificadas conforme o MEIS (Anexo 7).
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Figura 45. Continuacdo...

POP O11

I ’®A INSUMOS REV:X FL2DE 3

DATA__/__/20__

4.5 Local de Armazenamento
451 Ascondi¢des de armazenamento dos insumos sdo definidas pelo fabricante. Os locais
de armazenamento sao definidos no Local de Armazenamento de Insumos - LAI
(Anexo 2).
NOTA: Insumos que necessitam de refrigeracdo sdo identificados com etiqueta
esférica azul.
4.6 Disposicdo intermediaria
4.61 Quando vencidos, sdo realocados e identificados. Este procedimento denomina-se
disposicao intermedidria.
4.6.2 ALMR (Anexo9) e a LR (Anexo 10) sio atualizadas periodicamente. Durante
a atualizacdo, os insumos vencidos sao destacados. O responsavel deve entdao
identifica-los como vencidos com o MEIIV (Anexo 8), atualizar o RCMR (Anexo 3) e o
RCR (Anexo 4) e armazena-los em novo local.
4.6.3 E deresponsabilidade do usudrio do insumo vencido verificar que sua homogeneidade
e estabilidade nao foram alteradas.

4.7 Descarte final
4.71  Insumos improprios para os ensaios e frascos vazios sdo descartados conforme POP
006 - Descarte de Residuos Quimicos.

4.8 Requisi¢cdo de insumos
4.81 Quando o LQA mantiver o uso do insumo, recomenda-se que ele seja solicitado de
acordo com o critério que ocorrer primeiro: estoque ou validade. A solicitacdo é de
responsabilidade do usudrio.

INSUMO ESTOQUE VALIDADE
(Consultaao RCMR,RCReRCG) | (Consultaao RCMR e RCR)
Em solugdo Abertura da ultima ampola
Material de Sélido 10% do frasco original o
- 3 meses da expiragao
Referéncia -
Soll_.lgao fje 15% do frasco original
calibragdo
Reagente 15% do frasco original 1més da expiragao
Gases 2.000 kPa Nao se aplica

4.8.2 Insumos sdo solicitados conforme POP 010 - Aquisicdo de Servicos e de Suprimentos.

5 RESPONSABILIDADES

51 Gerente da qualidade

Ap6s o recebimento, atualiza o RCMR, aLMR, o RCR, a LR e 0 RCG.

Identifica o insumo conforme o MEII.

Atualiza a LMR e a LR periodicamente. Quando necessario, identifica o insumo vencido com o
MEIIV, atualiza o RCMR e 0 RCR e, por fim, realoca o insumo (disposi¢do intermediaria).

5.2 Gerente técnico

Armazena e atualiza o RCG.

5.3 Gerente técnico e Laboratérios de Pesquisa 2, 3 e 4

Atualiza o RCMR e o RCR conforme utilizagdo.

Armazena insumos utilizados que requerem refrigeracdo conforme o LAI.
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Figura 45. Continuacdo...

POP O11
I ’®A INSUMOS REV: X FL3DE 3
‘ = DATA_/_/20__

Identifica solugbes estoque e solugdes apos o preparo conforme o MEIS.
Solicita os insumos, quando necessario, conforme POP 010 - Aquisi¢do de Servigos e Suprimentos.
Descarta conforme POP 006 - Descarte de Residuos. Atualiza o RCMR, a LMR, o RCR, a LR e 0 RCG.

6 REGISTROS

Registro de Controle de Materiais de Referéncia (RCMR).
Registro de Controle de Reagentes (RCR).

Registro de Controle de Gases (RCG).

7 ANEXOS

ANEXO 2 - Local de Armazenamento de Insumos (LAI).

ANEXO 3 - Registro de Controle de Materiais de Referéncia (RCMR).

ANEXO 4 - Registro de Controle de Reagentes (RCR).

ANEXO 5 - Registro de Controle de Gases (RCG).

ANEXO 6 - Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Insumos (MEII).

ANEXO 7 - Modelo de Etiqueta de Identificagcdo de Solugdes (MEIS).

ANEXO 8 - Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Insumos Vencidos (MEIIV).
ANEXO 9 - Lista de Materiais de Referéncia (LMR).

ANEXO 10 - Lista de Reagentes (LR).

8 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 46. Copia ilustrativa do Local de Armazenamento de Insumos (ANEXO 2) do POP 011 - Insumos
LAI
ANEXO 2 - LOCAL DE ARMAZENAMENTO
L @A DE INSUMOS (POP O11) REV:XFL1DE1
- DATA__/__/20__
T2 L a|m| 0| @]
g/ 8/ o oo oo =
LOCAL DE ARMAZENAMENTO g g g }% -'.: '.-": -'.r: -'.r: g
[¥]
INSUMOS D 02 BB BBl g
C 8| 8 8 8|8 & ad @
X x|
Material de referéncia, solucdo estoque e solucdo de X
calibragdo que requerem refrigeracdo
Material de referéncia, solucdo estoque e solucio de X
calibragdo que requerem refrigeracdo VENCIDOS
Material de referéncia, solucdo estoque e solucdo de X
calibracdo que ndo requerem refrigeracdo
Material de referéncia, solucdo estoque e solugdo
de calibragdo que nao requerem refrigeracdo X
VENCIDOS
Reagentes sélidos X
Reagentes sélidos VENCIDOS X
Reagentes liquidos acidos X
Reagentes liquidos acidos VENCIDOS X
Reagentes liquidos organicos X
Reagentes liquidos organicos VENCIDOS X
Solugbes que requerem refrigeracdo X
Solugdes que ndo requerem refrigeracao X
Reagentes que requerem refrigeracao X
Reagentes que requerem refrigeracdo VENCIDOS X
DA GT
Data_ [/ Data_ /_ /
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Figura 47. Copia ilustrativa de uma pagina do Registro de Controle de Materiais de Referéncia
(ANEXO 3) do POP 011 - Insumos

RCMR.IDMR___
ANEXO 3 - REGISTRO DE CONTROLE DE
L@A MATERIAIS DE REFERENCIA (POP O11) REV:XFL XX DEXX
DATA__/__/20__
[ MATERIAIS DE REFERENCIA | []SOL. DE CALIBRACAO | []SOL. ESTOQUE. ORIGEM*:
MASSA OU VOLUME MR / SOLUCAO DE CALIBRACAO / ESPECIFICACOES
ORIGINAL SOLUCAO ESTOQUE TECNICAS
FINANCIAMENTO E N© PROJETO FABRICANTE LOTE
NO RIP (POP 010) DATA VALIDADE RESPONSAVEL

* ORIGEM: ID dos materiais de referéncia e reagentes utilizados no preparo da solugdo estoque.

INDICACOES DE ARMAZENAMENTO

[JAOABRIGODALUZ | [JREFRIGERADOR | [JFREEZER | [JTEMPERATURA AMBIENTE

DISPOSICAO INTERMEDIARIA DESCARTE FINAL

DATA RESPONSAVEL DATA RESPONSAVEL

HISTORICO DE USO

uso**
DATA VOLUME OU MASSA USADO RESPONSAVEL
SE AC CcC

USO**: SE - solucdo estoque; AC - amostra controle; CC - curva de calibracao.
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Figura 48. Copia ilustrativa de uma pagina do Registro de Controle de Reagentes (ANEXO 4) do POP

011 - Insumos

RCR. ID R XX
ANEXO 4 - REGISTRO DE CONTROLE DE
L @A REAGENTES (POP O11) REV: X FL XX DE XX
= DATA__/__/20__
MASSA OU VOLUME ORIGINAL ESPECIFICACOES TECNICAS
FINANCIAMENTO E N© PROJETO FABRICANTE LOTE
NO RIP (POP 010) DATA VALIDADE RESPONSAVEL
INDICACOES DE ARMAZENAMENTO
[JAOABRIGO DALUZ | [JREFRIGERADOR | [JFREEZER | [ TEMPERATURA AMBIENTE
DISPOSICAO INTERMEDIARIA DESCARTE FINAL
DATA RESPONSAVEL DATA RESPONSAVEL
HISTORICO DE USO
DATA VOLUME OU MASSA USADO RESPONSAVEL
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Figura 49. Copia ilustrativa de uma pagina do Registro de Controle de Gases (ANEXO 5) do POP 011
- Insumos

RCG. ID G XX
ANEXO 5 - REGISTRO DE CONTROLE
L@A DE GASES (POP 011) REV: X FL XX DE XX
= DATA__/__/20__
PRESSAO GAS ESPECIFICACOES TECNICAS
FINANCIAMENTO E N© PROJETO FABRICANTE LOTE
NORIP RESPONSAVEL
DEVOLUGAO DO CILINDRO (DESCARTE)
DATA RESPONSAVEL
HISTORICO
DATA PRESSAO INICIAL (DIA) RESPONSAVEL
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Figura 50. Copia ilustrativa do Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Insumos (ANEXO 6) do POP
011 - Insumos

MEII

ANEXO 6 - MODELO ETIQUETA DE

IDENTIFICACAO DE INSUMOS (POP 011) REV:XFL1DEI

LABORATORIO DE QUINMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

Luse LSAL
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Figura 51. Copia ilustrativa do Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Solucdes (ANEXO 7) do POP 011
- Insumos

MEIS
ANEXO 7 - MODELO ETIQUETA DE ]
L@A IDENTIFICACAO DE SOLUCOES (POP 0O11) REV:XFL1DEI
- DATA__/__/20__

ST L&A

Nome:
Concentracao:

Data Preparo: / /

Responsavel:
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Figura 52. Copia ilustrativa do Modelo de Etiqueta de Identificacdo de Insumos Vencidos (ANEXO 8)
do POP 011 - Insumos

MENV
ANEXO 8 - MODELO ETIQUETA DE
IDENTIFICACAO DE INSUMOS VENCIDOS REV: XFL1DE1
Cromior e oSG . e (POP O11)
DATA__/_/20__
RUSTS LOA[|

PRODUTO VENCIDO
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Figura 53. Copia ilustrativa do POP 013 - Cadastro de Fornecedores

POP 013

I ’®A CADASTRO DE FORNECEDORES REV: X FL1DE1

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica de cadastro de fornecedores.

2 APLICACAO

Este procedimento atende ao requisito 4.6 do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica
Ambiental. Aplica-se aos fornecedores dos produtos e servigos que impactam na confiabilidade dos
servicos do LQA.

3 CONDICOES

31 Avaliacao do fornecedor (pré-compra)
311  Aavaliacdo é feita pelo fornecedor com o preenchimento do Cadastro de
Fornecedores - CF (Anexo 2).

3.2 Avaliagdo de fornecedor no recebimento (pds-compra)
3.21 Ainspecdo de servicos e produtos recebidos pelo LQA é realizada conforme POP 010 -
Aquisicdo de Servicos e de Suprimentos.
3.2.2 Inspecdes relevantes sao registradas no CF (Anexo 1).
3.2.3 Avaliagdes ndo conformes podem desqualificar o fornecedor.

4 RESPONSABILIDADES
41 DA
Verifica se o fornecedor é qualificado.

4.2 Gerente da qualidade
Registra o fornecedor no CF.
No recebimento, registra no CF uma ocorréncia negativa significativa, se for o caso.

5 REGISTROS
Cadastro de Fornecedores (CF).

6 ANEXOS
Anexo 1- Cadastro de Fornecedores (CF).

7 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 54. Copia ilustrativa do Cadastro de Fornecedores (ANEXO 1) do POP 013 - Cadastro de
Fornecedores

CF No XX

L @A ANEXO1- CADA(SI;I'gl(’)(I))‘I;;ORNECEDORES REV: X FL1DE 1
DATA__/__/20__
EMPRESA/LABORATORIO:
CONTATO: CNPJ:
E-MAIL: TELEFONE:
ENDERECO:
PRODUTOS/SERVICOS:
POSSUI CREDENCIAMENTO EM SISTEMA DE QUALIDADE?
POSSUI EXPERIENCIA COMPROVADA?
HISTORICO
Data Ocorréncia Visto

(registrar toda ocorréncia significativa e incluir nimero do RNC)
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2.7 Nao Conformidades, Acoes Corretivas e Preventivas

Na rotina do LQA, ndo conformidades devem ser registradas no Relatério de Nao Confor-
midades, analisadas pela alta direcao e tomadas medidas relevantes; ademais, deve ser feito
omonitoramento das agdes corretivas tomadas, conforme descrito no POP 014 - Controle das
ndo conformidades.

As nao conformidades podem ser identificadas por meio de varias atividades, tais como:
auditorias internas e externas, reclamagoes de clientes, observacdo do pessoal do laboratoério,
resultados de ensaios de proficiéncia etc.

Possiveis reclamag6es sdo tratadas de acordo com o estabelecido no POP 017 - Prestacdo
de servico (Figura 27), e as ndo conformidades, especificamente no POP 014 - Controle das
ndo conformidades (Figuras 55 e 56).

Acdes preventivas referem-se a tomadas de acdes corretivas antes que ndo conformidades
ocorram. Elas podem ser detectadas por meio de cartas controle, resultados de ensaios de
proficiéncia e na rotina do laboratério.

No POP 014, sdo analisadas as causas, a selecao e implementacao das agoes corretivas e
preventivas, assim como o monitoramento dessas agdes e as possiveis auditorias necessarias
as melhorias continuas do LQA.
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Figura 55. Copia ilustrativa do POP 014 - Controle das Nao Conformidades

POP 014

L @A CONTROLE DAS NAO CONFORMIDADES REV: X FL1DE1
CARORRTERID D ULTRMEIENTRL - GG USY DATA /20
1 OBJETIVO
1.1 Estabelecer a sistematica de controle das ndo conformidades oriundas do sistema de
qualidade.
2 APLICAGAO

2.1 Este procedimento se aplica as nao conformidades e atende aos requisitos 4.9 do Manual da
Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

3 CONDICOES

31 Identificacdo da Ndo Conformidade
311  Todos do LQA podem gerar um Relatério de Nao Conformidade - RNC (Anexo 1) caso
detectem alguma rotina operacional ou técnica ndo conforme.

3.2 Acdesimediatas/corretivas
3.21 Umaacdo imediata é definida a fim de interromper a ndo conformidade.
3.2.2  Uma acgdo corretiva é definida a fim de detalhar a correcdo da ndo conformidade.

3.3 Descri¢do das agoes imediatas
3.3.1 Citar registros atualizados, com identificagdo das paginas. Nunca registrar com data
retroativa. Fazer mencdo a data original da informacdo e a identificacdo do RNC, mas
com a data real do registro.

4 ACOES

41 Acdoimediata
411  Uma acdo imediata é definida a fim de interromper a ndo conformidade.

4.2 Acdes corretivas/preventivas
421 Acles corretivas ou preventivas sdo definidas a fim de detalhar a correcdo da ndo
conformidade.
As acbes para interromper e corrigir a ndo conformidade sdo detalhadas no Relatério
de Ndo Conformidade - RNC (Anexo 1).

4.3 Caso aagdo corretiva/preventiva apresente duvidas, inicia-se um processo de auditoria
interna, conforme POP 012 - Auditoria.

5 RESPONSABILIDADES

51 Todos
Identificam a ndo conformidade com o sistema da qualidade e comunicam ao GQ, DA ou GT.
Emitem RNC.

5.2 GQ,GTeDA

Atualizam o RNC e realizam as a¢des imediatas/corretivas.

6 ANEXOS
Anexo 1- Relatério de Ndo Conformidades (RNC).

7 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 56. Copia ilustrativa de uma pagina do Relatério de Nao Conformidade (ANEXO 1) do POP 014

RNC No XX

ANEXO 1- RELATORIO DE NAO
L @A CONFORMIDADE (POP 014) REV:X FL1DE XX
= DATA__/__/20__

IDENTIFICANDO A NAO CONFORMIDADE - RESPONSAVEL PELA IDENTIFICACAO

DESCRIGAO DAS NAO CONFORMIDADES:

RESPONSAVEL:

ACAO IMEDIATA:

ACAO PREVENTIVA / PRAZO:

ACAO CORRETIVA / PRAZO:

VISTO INFRATOR: DATA:

FECHAMENTO DO PROCESSO - DA E GQ

ACOES SATISFATORIAS?

[JSIM [INAO. Reiniciar o processo.

VISTO GQ: DATA:
VISTO DA: DATA:
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2.8 Analise Critica pela Direcao

O LQA estabeleceu um procedimento periédico, com cronograma preestabelecido, parauma
analise critica do Sistema de Gestdo da Qualidade e das atividades de ensaio, 0 que permite
assegurar sua continua adequacao para introduzir mudancas ou melhorias necessarias. No LQA,
aanalise critica pela direcio é realizada a cada 12 meses, normalmente entre janeiro e fevereiro.

A anadlise critica considera: (/) adequacao das politicas e procedimentos; (ii) resultados de
auditorias internas recentes; (7if) acdes corretivas; (iv) resultados das comparacdes interlabo-
ratoriais de proficiéncia, se for o caso; (v) recomendacgées para melhoria; (i) outros fatores
relevantes, tais como atividades de controle da qualidade e treinamento de pessoal.

A avaliacao dos resultados obtidos permite que se definam metas, objetivos e planos de
a¢do para 0 ano.

Aavaliacdo e agcdes decorrentes da andlise critica pela direcdo sdo registradas e monitoradas.

2.9 Auditoria

2.9.1 AuditoriaInterna

O LQA realiza auditorias internas para assegurar que suas atividades continuem a atender aos
requisitos do sistema de gestao. O procedimento encontra-se detalhado no POP 012 - Auditoria
(Figura 57). O registro das auditorias internas é descrito no Relatério de Auditoria (Figura 58)
e o monitoramento registrado no Monitoramento de Auditoria (Figura 59).
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Figura 57. Copia ilustrativa do POP 012 - Auditoria

POP 012

AUDITORIA REV: FL1DE 2

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para realizacdo das auditorias e seu monitoramento.

2 APLICAGAO

Este procedimento se aplica as atividades de auditoria de todas as areas do laboratdrio, visando
a manutencdo da eficiéncia, a melhoria continua e ao monitoramento do Sistema de Gestao da
Qualidade, e atende aos requisitos 4.10 e 4.11 do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica
Ambiental.

3 CONDICOES GERAIS

As auditorias sdo realizadas pela alta geréncia do LQA. Os auditores irdo adotar todos os registros
abordados neste documento. Apds a auditoria e definicdo de metas para o préximo periodo, podem
ser planejadas agdes de monitoramento de melhoria do Sistema da Qualidade.

4 CONDICOES ESPECIFICAS

4.1 Escopo
Todas as areas de atividades e responsabilidades do LQA abrangidas pelo seu Manual da
Qualidade sao auditadas periodicamente.

4.2 Formas e cronograma de auditoria

- Aauditoria consiste em verificar se o Sistema de Gestdo do LQA atende a todos os requisitos
do Manual da Qualidade do Laboratério de Quimica Ambiental.

- E realizada anualmente no més de janeiro, de preferéncia.

4.3 Responsabilidade
431 Ederesponsabilidade do Gerente da Qualidade planejar, organizar e registrar
as auditorias internas e garantir que as deficiéncias sejam corrigidas rapida e
efetivamente.

4.4 Registros da auditoria
441 Asauditorias sdo registradas no Relatério de Auditoria - RA (Anexo 2). No RA, sdo
registradas as constatagoes, evidéncias, situagdes e possiveis registros gerados
durante a auditoria.
NOTA: O RA (Anexo 2), os anexos gerados e 0 MA (Anexo 3) sdo impressos e
encadernados em um mesmo volume ou mantidos em computador.

4.5 Nao conformidades encontradas na auditoria
451 Toda nao conformidade constatada da origem a um Relatério de Nao Conformidade
(POP 014).
4.5.2 O detalhamento da acdo corretiva, 0s prazos, os responsaveis, o planejamento
das agdes, a interrupg¢ao do trabalho e a investigacdo de trabalhos anteriores sdo
registrados no RA (Anexo 2), e a acdo corretiva, monitorada no MA (Anexo 3).

4.6 Monitoramento da qualidade
4.6.1 Amelhoria constante da qualidade baseia-se nos resultados da auditoria e nas agbes
de melhoria. As anotagdes do monitoramento da qualidade estdo no Anexo 3 -
Monitoramento da Qualidade (MA).

5 RESPONSABILIDADES

51 GQ,GTeDA
Gerenciam o cronograma e coordenam a realizagdo de auditorias. S3o responsaveis pela
implementacdo da agdo corretiva.
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Figura 57. Continuacdo...

LABORATORIO DE QUIMIAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

AUDITORIA

POP 012

REV: FL2DE 2

DATA__/__/20__

6 REGISTROS

Relatdrio de Auditoria (RA).
Monitoramento de Auditoria (MA).

7 ANEXOS

Anexo 2 - Relatdrio de Auditoria (RA).
Anexo 3 - Monitoramento de Auditoria (RA).

8 APROVACOES

Autor

Aprovado / Assinatura

Data
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Figura 58. Copia ilustrativa de uma pagina do Relatério de Auditoria (ANEXO 1) do POP 012 - Auditoria

RA NoXX

ANEXO 1- RELATORIO DE AUDITORIA

(POP 012) REV: X FL1DE1

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP
—

DATA__/__/20__

Auditor(es):

Requisito da Norma do Manual da Qualidade:

Descri¢do do Requisito:

Nao conformidades:

MA no:
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Figura 59. Copia ilustrativa de uma pagina do Monitoramento de Auditoria (ANEXO 2) do POP 012 -
Auditoria

MA No XX

ANEXO 2 - MONITORAMENTO DE

AUDITORIA (POP 012) REV:X FL1DE1

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP
—

DATA__/__/20__

RA nO:

Acado Corretiva:

Monitoramento e planejamento:
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2.9.2 Auditoria Externa

O LOQA realiza auditorias externas para assegurar que esteja cumprindo com os requisitos da
norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005. A auditoria é registrada por um relatério entregue pelo
auditor externo. Auditor externo é um profissional especializado na norma ABNT NBR ISO/
IEC 17025:2005, que nao pertenca ao quadro do LQA.
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RESUMO

Neste capitulo, apresentamos os documentos para o registro da validagcdo
de metodologia analitica e para monitoramento dos resultados. Para ter
confiabilidade nos resultados analiticos, deve-se trabalbar em condigées

ambientais adequadas, utilizar reagentes de pureza conbecida, materiais

de referéncia certificados e equipamentos calibrados e/ou verificados. Todos
esses quesitos foram apresentados no Capitulo 2. Em adi¢do, o método
analitico deve ser validado, e os resultados avaliados criticamente, de acordo
com normas técnicas vigentes. Quando o método ndo for normalizado por
algum orgdo regulador (EPA, MAPA, CONAMA, INMETRO etc.), a validacdo é
necessdria. Neste capitulo, apresentamos os procedimentos de validacdo e de
controle estatistico requerido pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005.

3.1 Validacao

O método apropriado ao ensaio deve atender as necessidades do pesquisador/cliente.

O LQA utiliza métodos oficialmente normatizados e, quando necessario, realiza a norma-
tizacdo via validacdo e controle estatistico dos procedimentos.

OLQA valida os métodos ndo normatizados de acordo com o POP 008 - Validacao (Figura 60),
mantém o controle estatistico de acordo com o POP 018 - Cartas Controle, e, quando requerido
pela pesquisa, o calculo da incerteza é aplicado de acordo com o Guia EURACHEM/ CITAC:
Determinando a Incerteza nas Medicoes Analiticas.

O cdlculo da incerteza é uma das varias ferramentas de avaliagcao dos resultados, porém,
para a rotina de alguns laboratérios de pesquisa, o calculo da incerteza torna-se inviavel.
Para garantir a qualidade dos resultados de forma simplificada, sdo suficientes a validacdo
do método, o controle estatistico do processo utilizando cartas controle e a participacdao do
laboratério em ensaios de proficiéncia. Sugere-se que, se houver necessidade da expressao
do calculo daincerteza, o Guia EURACHEM/ CITAC: Determinando a Incerteza nas Medicoes
Analiticas como referéncia deve ser consultado.

O método normatizado pelo LQA é registrado de acordo com o POP 016 - Método de
Ensaios (Figura 11).

Haum procedimento explicativo de verificacdo dabalanca, conforme POP 007 - Verificacdo
de Balangas (Figura 61). O uso dasbalancas é registrado no registro de gerenciamento da balanga
da respectiva Instrucdao Operacional (Figura 62).

3.2 Garantia dos resultados

Os dados sdo registrados nos respectivos formularios de cada equipamento e descritos na
Agenda Mestra (POP 003), a metodologia é validada (POP 008), e as balancas verificadas
(POP 007).

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica



Figura 60. Copia ilustrativa do POP 008 - Validacio

POP 008

VALIDACAO REV: X FL1DES

LABORATORIO DE QUIMICAAMBIENTAL - 1QSC-USP.
—

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para construgao de curvas de calibragdo.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
DOQ-CGCRE-008 - Orientacdo Sobre a Validagao de Métodos Analiticos, Revisdo 4, julho de 2011.

3 PROCEDIMENTO

31 Manuseio de materiais de referéncia
311  Os materiais de referéncia sdo manuseados conforme POP 002 - Manuseio de
Materiais de Referéncia e Preparo de Solugdes Estoque.

3.2 Pontos da curva de calibragdo

3.21 Aconstrucao da curva de calibragdo é feita conforme o ME com, pelo menos, cinco
pontos (DOQ-CGCRE-008, item 8.2.2) definidos:

a) O ponto inferior, quando aplicavel, ndo deve ser maior que a metade do Valor Maximo
Permitido (VMP) da legislacdo que se pretende seguir.

b) O ponto superior é, quando aplicavel, maior que o VMP.

9] Os pontos centrais sdo distribuidos uniformemente pela curva.

3.2.2  Ascurvas sdo construidas com a adicdo de padrao e auséncia de interferentes.

3.3 Andlise critica de uma curva de calibragdo
3.3.1 Aqualidade da curva de calibracdo e de sua linearidade pode ser avaliada visualmente.
Os pontos experimentais deverao estar proximos e aleatoriamente distribuidos ao
redor da reta ajustada.
3.3.2 Acurvade calibragdo deve apresentar um R? (coeficiente de correlacao) minimo de
0,90.

34 Validacao

341 Seletividade
A seletividade devera ser determinada a fim de isolar o sinal analitico referente ao
analito dos demais, ou seja, aqueles pertencentes a matriz analitica.
Para a avaliacdo da seletividade, consulte o DOQ-CGCRE-008, item 8.2.1.

3.4.2 Linearidade
Para determinacdo da linearidade, deverdo ser construidas curvas analiticas com, no
minimo, cinco pontos (DOQ-CGCRE-008, item 8.2.2), ou seja, cinco concentragdes
diferentes: baixas, médias e altas (escolhidas em fun¢do da resposta dada pelo
equipamento ou instrumento e legislacdo a qual se pretende atender). As curvas
analiticas sdo construidas com a adi¢cdo de padrdo e auséncia de interferentes.
A curva analitica devera ser representada por uma equacdo da reta, determinada via
método dos minimos quadrados, assim descrita:

y+S =(@+S).x+(bxS)

Em que: y é o sinal analitico; x é a concentragao analisada; a é ainclinagdo da curva
analitica; b é o intercepto no eixo y; 5,5,e5,sdoos desvios-padrao relacionados a
cada parametro.
Entende-se que uma boa linearidade é aquela que apresenta um coeficiente de
correlacdo (R?) acimade 0,9.
Para maiores informagées, consulte 0 DOQ-CGCRE-008, item 8.2.2.

3.4.3 Limite de Deteccdo (LD)
"0 limite de detecgdo é a menor quantidade do analito presente em uma amostra
que pode ser detectado, porém nao necessariamente quantificado, sob as condi¢des
experimentais estabelecidas.” RE 899, p. 5.
O limite de detecgao serd determinado via linearidade da curva analitica. Para isso, a
equacdo a seguir devera ser aplicada:
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Em que: DP_ é o desvio-padrao do intercepto com o eixo y de, no minimo, trés curvas
de calibragdo construidas contendo concentragdes proximas ao suposto limite de
quantificagdo. Esse desvio-padrao pode ainda ser obtido a partir da curva de calibracdo
proveniente da andlise de um nimero apropriado de amostras do branco; ICé a
inclinagdo da curva de calibragdo. Esse parametro sera determinado (calculado) de
acordo com a recomendacao da RE 899, item 2.5.
A parte estatistica é somente uma orientacdo, e o LD deve ser obtido
experimentalmente. Consulte o DOQ-CGCRE-008, item 8.2.4, para os procedimentos
experimentais.
Consulte o NIT-DICLA-057, item 6.3, para as defini¢des de limite de detecgao do
instrumento, inferior e do método.

344 Limite de Quantificacao (LQ)
"0 limite de quantificacdo é a menor quantidade do analito em uma amostra que pode
ser determinada com precisdo e exatiddo aceitdveis sob as condi¢des experimentais
estabelecidas.” RE 899, item 2.6.
O limite de quantificacdo sera determinado via linearidade da curva analitica. Para isso,
aequacdo a seguir deverd ser aplicada:

DP. x10

LQ=
Q IC

Em que: DP_ € o desvio-padréo do intercepto com o eixo y de, no minimo, trés curvas
de calibragdo construidas contendo concentragdes proximas ao suposto limite de
quantificacdo. Esse desvio-padrdo pode ainda ser obtido a partir da curva de calibracdo
proveniente da andlise de um niimero apropriado de amostras do branco; ICé a
inclinacao da curva de calibragdo. Esse parametro sera determinado (calculado) de
acordo com a recomendacdo do RE 899, item 2.6.
Consulte o DOQ-CGCRE-00S8, item 8.2.5, para os procedimentos experimentais.
Consulte o NIT-DICLA-057, item 6.3, para as definicdes de limite de quantificacdo e
limite pratico de quantificagdo.
34.5 Faixade Trabalho e Faixa Linear
A faixa de trabalho compreendera o intervalo entre o LQ e a maior concentracao
determinada pelo método. Deverao ser utilizadas as mesmas concentragdes
empregadas na construcdo da curva analitica.
A faixa linear sera o intervalo dentro da faixa de trabalho em que podera existir uma
faixa de resposta linear, e, dentro desta, a resposta do sinal terd uma relacdo linear com
o analito. A extensao dessa faixa pode ser estabelecida durante a avaliagdo da faixa de
trabalho.
Consulte o DOQ-CGCRE-00S8, item 8.2.3, para os procedimentos experimentais.
3.4.6 Recuperagdo / Tendéncia
34.6.1 Ensaios de recuperagdo
A recuperacdo do analito é estimada fortificando uma amostra real com
o0 analito em estudo (adigdo de padrdo). Comparam-se os resultados
obtidos com a amostra fortificada, com a amostra ndo fortificada e com a
concentragdo conhecida adicionada a amostra fortificada. A recuperacao
pode ser expressa como:

R(%) :[C‘ECZ ]><1OO

3
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Em que: C, é a concentragdo do analito na amostra fortificada; C,é a
concentragdo do analito na amostra nao fortificada; C, € a concentracao do
analito adicionada a amostra fortificada.
Deverao ser analisadas, pelo menos, trés concentragdes diferentes, uma alta,
uma média e outra baixa (escolhidas de acordo com a faixa de trabalho), no
minimo em triplicata.
O critério de aceitagdo é 70% < R <120% no limite inferior de quantificacdo,
porém, dependendo da complexidade analitica e da amostra, esse valor pode
ser de 50 a120% (RIBANI, M.; et. al, p. 777, 2004).
NOTA: a exatiddo é avaliada numericamente por meio da tendéncia.
Consulte o DOQ-CGCRE-008, item 8.2.6.2, para as limitagbes desse método.
34.7 Precisao
Conforme DOQ-CGCRE-008, item 8.2.6.3, a precisdo pode ser analisada por meio da
repetitividade, reprodutibilidade e precisdo intermediaria. Usualmente, a precisao sera
calculada pelo coeficiente de variagdo (CV) - também conhecido como desvio-padrao
relativo - e pelo desvio-padrao:

CV=DVP=%X100%

Emque: S, é o desvio-padrdo da determinacao; X, € a média aritmética dos resultados.
A repetitividade e a precisao intermedidria serdo realizadas em matrizes isentas dos
analitos em estudo. Quando ndo existir uma matriz disponivel, deve ser utilizado
um material o mais proximo possivel da matriz real. Para métodos de matrizes
aquosas, utiliza-se dgua destilada; para métodos de matrizes sélidas (solo, lodo ou
vermicomposto), pode-se utilizar Na,SO,.
Essas amostras serdo submetidas ao mesmo processo de preparagao e determinacdo
das amostras reais.
Para matrizes menos complexas, nas quais se espera uma recuperacdo de 70 a 120%, a
precisdo deve ser de até + 20%; para matrizes e analitos mais complexos, nos quais se
espera uma recuperacdo de 50 a 120%, a precisdo deve ser de +15% (RIBANI, M.; et.
al, p. 777, 2004).

- Repetitividade (intracorrida)
As condicbes de repetitividade serao caracterizadas quando utilizadas as mesmas
condigdes (método, analista, equipamento e laboratdrio) e repetidas no menor tempo
possivel.
Deverao ser analisadas duas concentragdes diferentes: uma alta e uma baixa
(escolhidas de acordo com a faixa de trabalho), realizadas em decuplicagdo. Essas
duas concentragdes serdo utilizadas posteriormente para as planilhas de cartas
controle (POP 018 - Cartas Controle), os desvios-padrao obtidos serdo utilizados como
referéncia para a avaliagdo das cartas controle.
Sao admitidos coeficientes de variagdo inferiores a 15%, exceto para o limite inferior de
quantificagdo e matrizes muito complexas, para o qual se admitem valores menores ou
iguais a 20%. (RE 899, item 3.3).
NOTA: a repetitividade é realizada durante a validacdo.

- Precisdo intermedidria
As condicdes de precisao intermedidria serdo caracterizadas quando se utilizam
0 mesmo método e o mesmo laboratdrio, mas com variagao de analistas e/ou
equipamentos e/ou tempos (tempos diferentes devem ter, no minimo, intervalo de
dois dias, conforme RE 899, item 2.4.2).
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A precisdo intermediaria é calculada apds a emissdao do ME e, ao menos, 15 resultados
de amostras controle. Sera calculada por meio da expressdo:

oy | ] LI
(J.k)fJt(n_DZHZka,-k v

Em que: Spi(jlk)é o desvio-padrao de precisao intermedidria; t é o total de amostras
ensaiadas (ndo confundir com t de Student); n é o total de ensaios efetuados por
amostras; j € o nimero da amostra, j=1,t; k € o nimero do ensaio da amostra, j, k=1, n;
Yir é o valor do resultado k para a amostra j; 7 é o representa a média aritmética dos
resultados da amostraj.
O desvio-padrao da precisdo intermediaria € utilizado para o calculo do coeficiente de
variagao.
Consulte o DOQ-CGCRE-008, item 8.2.6.3.2, para os procedimentos experimentais e
controle da precisao intermedidria. A precisdo intermediaria representa a variabilidade
dos resultados em um laboratdrio.

- Reprodutibilidade
A garantia da qualidade dos resultados é utilizada para a avaliagdo da reprodutibilidade
do método, conforme POP 008 - Validagao e POP 018 - Cartas Controle.
Consulte o DOQ-CGCRE-008, item 8.2.6.3.3, para a definicdo do termo.

34.8 Robustez
Conforme DOQ-CGCRE-008, item 8.2.6.4, a robustez do método pode ser
determinada via teste estatistico de Youden. Usa-se uma concentragdo intermediaria
(adicdo de padrao e auséncia de interferentes), variando-se os parametros
recomendados para cada técnica ou instrumento da Tabela 4 do RE 899, item 2.8.

Tabela 1. Fatores que devem ser considerados na determinacdo da robustez do método
analitico (Tabela 4, RE 899, item 2.8.)

Estabilidade das solugdes analiticas

Preparo de amostras -
Tempo de extragdao

Variacdo do pH da solugao

Espectrofotometria Temperatura

Diferentes fabricantes de solventes

Variagao do pH da fase movel

Variacao na composicdo da fase movel

Cromatografia liquida Diferentes lotes ou fabricantes de colunas

Temperatura

Fluxo da fase movel

Diferentes lotes ou fabricantes de colunas

Cromatografia gasosa Temperatura

Velocidade do gas de arraste

Deverdo ser analisados, no minimo, trés pardmetros instrumentais ou analiticos, que
formardao uma combinacdo ensaiada (numerada de 1a 8), conforme Tabela 2. Essa
combinagdo devera ser composta pelos parametros em validagdo (identificados por
letras maitsculas: A, B e C) e pelas pequenas variagoes aplicadas a esses parametros
(identificadas por letras minudsculas: a, b e ¢). Cada combinacdo receberd uma letra
para identificacdo dos resultados (de s até z).
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Tabela 2. Combinagoes ensaiadas para teste estatistico de Youden

Combinacao ensaiada
1 2 3 4 5 6 7 8

Parametro A @wa @ AW @ AW @ A @
Parametro B B ® ®B B ® (b (® (®)
Parametro C © © ©@ © O ©O© o O
Letras para identificacdo < t u v w X Y .
dos resultados

O teste de Youden permite analisar o efeito de cada pardmetro, isoladamente, na
robustez do método. Esse cdlculo é realizado subtraindo os resultados obtidos com
letras minusculas por aqueles simbolizados por letras maitisculas para cada uma das
situagdes. Nas equacdes a seguir sao apresentados os cdlculos pertinentes. Os calculos
para o Parametro A (A/a), para o Parametro B (B/b) e para o Parametro C (C/c) na
robustez do método foram realizados de acordo com as equagdes, respectivamente.

S+Uu+w+y t+v+x+z

Ala=
4 4
B/b=s+t+u+v_w+x+y+z
4 4
C/c:s+t+w+x_u+v+y+z
4 4

O critério de aceitacdo é +10%.
3.5 Nao conformidades no monitoramento do método
3.51 Quando o erro em amostras controle for superior a 10% da concentracdo e/ou do
tempo de retencdo, em relagao a curva de calibragdo, os componentes do método ou
equipamentos, incluindo a situagao da calibragao, que podem ter contribuido com o
erro observado, sdo investigados.
3.5.2 Quando necessario, a curva de calibragdo é refeita.

4 RESPONSABILIDADES

41 Todos os pesquisadores.

5 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data

O POP 008 - Validagao foi baseado em varias legislagdes, entre elas a norma RE 899. Quando da finalizagdo deste texto,
foi revogada a norma RE 899 e atualizada. No portal da ANVISA, pode-se ler: “Jd estd disponivel no portal da ANVISA, “o
Guia n°10, versdo 1 para Tratamento Estatistico da Validagdo Analitica. O documento expressa o entendimento da Anvisa
em relagdo a Resolugdo da Diretoria Colegiada - RDC n° 166/2017, que trata da valida¢do de métodos analiticos. A norma
revoga a RE n°899/2003, além do inciso XXXI do artigo 1°, do pardgrafo tnico do artigo 11e o anexo | da RDC 31/2010".
“Com a publicagdo, o Guia n° 10, versdo 1jd estd valendo. Porém, nos préximos 180 dias, serd possivel oferecer sugestoes e
criticas ao texto. As contribui¢oes serdo recebidas até o dia 12 de margo de 2018 por meio de formuldrio FormSUS”.

O Sistema de Gestdo da Qualidade é dinamico e preza pelo compromisso com a melhoria continua. O POP 008,
portanto, sera revisado, apos avaliagdo da nova norma.
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1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para a andlise critica da verificagdo de balangas.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

DOG-CGCRE-036 - Orientagdes sobre Verificagdo Intermedidria das Balancas - Rev. 00, dezembro
de 2012.

Manual para elaboragdo de cartas controle para monitoramento de processos de medicao
quantitativos em laboratérios de ensaio. Governo do estado de Sao Paulo - Secretaria de Estado da
Satide - Coordenadoria de Controle de Doencas - Instituto Adolfo Lutz, 2013.

3 PROCEDIMENTO

31 Verificagcao
311 Averificagdo das balangas é necessaria para a manutencgao da confianga na situagdo da
calibragdo e é realizada conforme procedimentos descritos nos IOs.
3.2 Andlise critica da verificagdo de balancas
A VERIFICACAO SIMPLES
3.21 Averificagdo simples da balanca é realizada diariamente ou a cada uso.
3.2.2 Conforme DOQ-CGCRE-036, item 11.1, para cada ponto selecionado, o usudrio deve:
a) Tarar a balanca e registrar a leitura no ponto zero (z)).
b) Posicionar o peso (M) na balanga e registrar a leitura da indicacao da balanca (m).

) Retirar o peso da balanca e ndo tarar a balanga.
d) Posicionar o peso (M) na balanca e registrar a leitura da indicacao da balanca (m.,).
e) Retirar o peso da balanca e registrar e leitura no ponto zero (z,).
3.2.3 O errode uma balanca é definido como:
Valor verdadeiro .| [Leitura(dabalanga) - Leitura | _ Erro
condicional (Padrdo)* do zero (sem tarar a balanca)]
M - r=m-z = Erro

3.24 Amedicdo é feita em duplicidade e é calculada a média dos erros.

Erro1+Erro2
2

3.2.5 Aanalise critica da verificacdo é feita conforme DOG-CGCRE-036, item 11.1, em que:

Médiadoserros | < | 3xdesvio-padrao da repetitividade

a) O erro adotado para cada analise critica é o erro obtido das médias das medi¢6es em
avaliagdo.

b) O desvio-padrdo da repetitividade é obtido com a calibragdo da balanca.

Q) Para cada andlise critica, utilizam-se entdo a média dos erros da medicao atual e o

desvio-padrao da repetitividade dado no certificado de calibragdo.

* "0 valor de massa utilizado como referéncia (...) deve ser o valor declarado no certificado de calibragao (valor
convencional, por exemplo, 100,005 g) e ndo o valor nominal do peso padrdo (100 g neste mesmo exemplo).” (DOQ-
CGCRE-036, item 11)
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3.2.6 Ocritério de aceitagcao adotado pelo LQA corresponde a trés vezes o desvio-padrao da
repetitividade.

CRITERIO DE ACEITACAO = 3 x desvio padrao da repetitividade

NOTA: O critério de aceitagao varia com cada calibragdo.

B VERIFICACAO DA REPETITIVIDADE
3.27 Averificagao da repetitividade da balanga é realizada semestralmente.
3.2.8 Conforme DOQ-CGCRE-036, item 11.1, para cada ponto selecionado, o usudario deve:
a) Tarar a balanca e registrar a leitura no ponto zero (z).
b) Posicionar o peso (M) na balanca e registrar a leitura da indicacao da balanca (m,).
Q) Retirar o peso da balanca e registrar e leitura no ponto zero (z,).
d) Sem tarar a balanga, posicionar o mesmo peso (M) na balanca e registrar a leitura da

indicagdo da balanga (m,).

e) Retirar o peso da balanca e registrar e leitura no ponto zero (z,).
f) Repetir os passos d e e até que sejam obtidas as 10 leituras.
3.29 Calcularadiferenca (r) entre cada leitura de pesagem e a leitura do zero
correspondente.
rl = mi ZI

3.210 Calcular o desvio-padrao das diferencasr., r.,. ... r,,, utilizando a féormula:

*usuario = /M
(n-1

Em que:
i=1até10;
R =média dos valores der;
n = ndmero de repeticoes.
3.211 Aanalise critica da verificacdo é feita conforme DOG-CGCRE-036, item 11.2, em que:

Desvio-padraodousudrio | < | 2 xdesvio-padrao da repetitividade

NOTA: O desvio-padrdo da repetitividade é obtido com a calibragao da balanga.

3.3 Nao conformidades nas verificagbes
3.31 Quando o erro for superior ao critério de aceitagdo, um Relatério de Ndo Conformidade
- RNC (PG 014) é emitido.
3.3.2 Quando aplicavel, adotam-se os procedimentos do POP 001 - Equipamentos.
34 Registro da verificacdo

3.41 Oresultado e a andlise critica da verificagdo sdo registrados no Registro de
Gerenciamento dos Equipamentos - POP OO1.

4 RESPONSABILIDADES
41 Pesquisadores usudrios dos equipamentos
* "0 valor de massa utilizado como referéncia (...) deve ser o valor declarado no certificado de calibragao (valor

convencional, por exemplo, 100,005 g) e ndo o valor nominal do peso padrdo (100 g neste mesmo exemplo).” (DOQ-
CGCRE-036, item 11)
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Verificam as balangas, conforme 10, antes do uso. Registram a verificacao nos Registros de
Gerenciamento das Balangas.

Quando detectada uma nao conformidade, emitem um RNC (POP 014) para investigar a causa
doerro.

5 REGISTROS
Registro de gerenciamentos das balangas.

6 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data

* "0 valor de massa utilizado como referéncia (...) deve ser o valor declarado no certificado de calibragao (valor
convencional, por exemplo, 100,005 g) e ndo o valor nominal do peso padrdo (100 g neste mesmo exemplo).” (DOQ-
CGCRE-036, item 11)
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O controle estatistico é atestado pela avaliagcdo de cartas controle e/ou de comparacdes
interlaboratoriais.

3.2.1 Cartas controle

A utilizacdo de cartas controle para monitoramento do método é uma importante ferramenta
da qualidade que auxilia na prevencao de nao conformidades.

O LQA tem um procedimento especifico para monitoramento dos resultados reportado
no POP 018 - Cartas controle.

Nas Figuras 63 a 65, ilustram-se o POP 018 e os respectivos anexos.

3.2.2 Ensaios de Proficiéncia

A participacdo dos laboratérios em atividades de ensaio de proficiéncia é um dos mecanismos
de controle da qualidade dos resultados previstos nanorma NBR ISO/IEC 17025. Os beneficios
da participacdo em ensaios de proficiéncia incluem:

a. Avaliacdo externa e independente da qualidade dos resultados.

b. Comparagao dos resultados com outros laboratérios que participam do programa de
proficiéncia.

c. Avaliacdo obtida pode servir para implementacao de agdes preventivas e corretivas.

d. Disponibilizacdo derelatérios, por alguns fornecedores de ensaio de proficiéncia, contendo
avaliacdes estatisticas dos resultados, 0 que permite ao laboratério tragar as caracteristicas
de desempenho do método analitico.!

Por esses motivos, recomenda-se fortemente que o laboratério de pesquisa participe dos
ensaios de proficiéncia.

! http://inmetro.gov.br/credenciamento/ensaioProf.asp Acessado em 02/10/2017.
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Figura 63. Copia ilustrativa do POP 018 - Cartas Controle
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1 OBJETIVO
Estabelecer a sistematica para elaboracdo e andlise critica de cartas controle.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Westgard, J.O., Barry, P. L., Hunt, M.R..(1981). A Multi-Rule Shewhart Chart for Quality Controlin
Clinical Chemistry. Clinical Chemistry, v 27 (3), p. 493-501, 1981. Traducdo de ControlLab 2003.
Grafico Shewhart de Regras Mdiltiplas para Controle de Qualidade em Bioquimica.

0OGCOO02 - Guia para Acreditacao de Laboratdrios Quimicos, 18 de maio de 2011.

Manual para elaboragdo de cartas controle para monitoramento de processos de medicao
quantitativos em laboratérios de ensaio. Governo do estado de Sao Paulo - Secretaria de Estado da
Satide - Coordenadoria de Controle de Doencas - Instituto Adolfo Lutz, 2013.

3 CONDICOES

O monitoramento da qualidade é feito: internamente, com a construgao de curvas de calibragdo,
verificacdo dos equipamentos, instrumentos de medicao e padrdes, monitoramento dos métodos
e elaboracdo e avaliagdo de cartas controle; e externamente, caso se deseje, com a participagdo em
ensaios de proficiéncia.

4 PROCEDIMENTO

41 Monitoramento de métodos

411 O monitoramento dos métodos é realizado em equipamentos que dependem de um
método para o monitoramento ou verificagdo. “Nestes casos, a rastreabilidade da
calibragdo da totalidade do método pode ser obtida usando-se materiais de referéncia
certificados.” (DOQ-CGCRE-035, p. 8). Consiste em monitorar os resultados do branco
e das amostras controle (materiais de referéncia certificados) em relacdo as curvas de
calibragao.

41.2 Entende-se como branco do método ou branco reagente “agua reagente e todos
os reagentes que normalmente estdo em contato com a amostra durante todas as
etapas do procedimento analitico. (...)" E uma porcio de agua reagente processada
exatamente como a amostra, incluindo exposicao a todo equipamento, vidraria,
procedimentos e reagentes. (NIT-DICLA-O57, item 6.2.2.)

5 AMOSTRAS CONTROLE

51 Aconstrugao das cartas controle é feita a partir dos resultados das amostras controle.
As amostras controle podem ser solu¢des estoque originadas a partir de um material de
referéncia. Os resultados sdo registrados no Registro de Controle Estatistico - RCE (Anexo 2).

6 AMOSTRAS FORTIFICADAS

6.1 Entende-se como amostra fortificada “uma porgao adicional de uma amostra na qual, antes
do seu processamento, sdo adicionadas quantidades conhecidas dos analitos de interesse.”
(NIT-DICLA-057, item 6.2.6.)

6.2 Asamostras fortificadas sdo usadas quando ha suspeita de interferéncia da matriz no
resultado analitico ou para quantificar parametros atendidos pelos MEs e ndo contemplados
pela curva de calibrago.

NOTA 1: Especial aten¢do para a interferéncia da matriz nos métodos espectrofotométricos
pela sensibilidade do equipamento a coloragdo das amostras.

NOTA 2: A capacidade de operar adequadamente um método validado é estendida aos
parametros contemplados pelos mesmos métodos de extragao e determinacdo, inclusive
quando ndo incluidos nas curvas de calibragao do ME. Apds a varredura da amostra (ensaio),
os picos identificados sdo quantificados com o auxilio da curva de calibragdo ou com a
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fortificacdo da amostra com o parametro identificado. Aplica-se uma regra de trés simples
quando a quantificagao for feita com a fortificacdo da amostra.

Uso de materiais de referéncia
6.3 As verificagbes dos monitoramentos dos métodos sao realizadas conforme os MEs.

6.4 Parao preparo das solugdes estoque:

1) Preparam-se duas solugdes estoque-mae (solugdes A e B, com concentragdes
diferentes) preferencialmente a partir de diferentes fontes de materiais de referéncia
(por exemplo: fornecedores e lotes diferentes).

1)) Quando isso nao for possivel, preparam-se as solugdes estoque-mae A e B a partir do
mesmo material de referéncia.

NOTA: as solucdes A e B podem ser preparadas a partir do material de referéncia ou de
uma solugdo-mde comum.

1)) Cada solucdo estoque serd utilizada sempre para o preparo de uma amostra controle
com a mesma concentracdo previamente definida (solu¢do A sempre usada para o
preparo da amostra controle de concentragdo “x" e solugao B para amostra controle
de concentracdo “y"). Com isso, mesmo que o material de referéncia seja o mesmo,
garante-se a independéncia no preparo (OGC002, p. 7).

6.5 Asduas amostras controle (de concentragao “x" e "y") sdo analisadas quando o método
documentado é passivel de monitoramento for adotado.

6.6 Sao adotadas sempre as mesmas concentragdes ("x" e "y") para as amostras controle de um
mesmo método.

6.7 Asconcentragdes "x" e "y" sdo escolhidas com base nos resultados mais provaveis de
amostras reais.

7 CARTAS CONTROLE
As verificagdes, registradas no Registro de Controle Estatistico (Anexo 2), e os monitoramentos dos
métodos sdo utilizados para a elaboracdo das cartas-controle.

71  Elaboragdo
711 Paraescolha do tipo de carta controle, construgdo e definicdo de limites de
interpretagdo dos resultados, manual de utilizacdo do software Action e exemplos,
consultar o Manual para Elaboracdo de Cartas Controle para Monitoramento de
Processos de Medi¢des Quantitativas em Laboratérios de Ensaio.
71.2  Ascartas controle sao atualizadas sempre que o equipamento for utilizado. O registro
é feito no Registro de Controle Estatistico (Anexo 2) correspondente. A carta controle
é apresentada na Planilha de Carta Controle (Anexo 3).
Nota: Poderdo ser utilizados dados histéricos a fim de se obterem os limites de controle
preliminares. Entretanto, estes sé indicardo que o processo estava ou nao sob controle; para
continuar o monitoramento, os limites devem ser frequentemente recalculados.

7.2 Regras de avaliagdo das cartas controle

7.21  Os critérios de decisdo das cartas controle definidos por Westgard et al. (1981, p. 3)
sao:
"Por conveniéncia, sdo utilizados simbolos para representar as diferentes regras de
controle. O simbolo AL, onde A é uma abreviagao para uma estatistica ou o nimero de
observagdes de controle por corrida, e L é o limite de controle.
.)
1,.simboliza a regra de controle na qual uma corrida é rejeitada, quando uma
observacao de controle excede o limite X + 3DP. Estes sao os limites de rejeicao usuais
em um grafico de controle Shewhart.

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica
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2, €éaregrade controle na qual a corrida é rejeitada quando duas observagoes de
controle consecutivas excedem o mesmo limite, sendo X +2DP ou X - 2DP. Aregra
é inicialmente aplicada a duas observagdes dentro de uma corrida, uma em cada dois
materiais de controle diferentes. A corrida é rejeitada quando as observagdes de
controle em ambos materiais excedem seus respectivos limites de controle (+2DP
ou -2DP). A regra também pode ser aplicada a duas observagdes consecutivas no
mesmo material de controle, uma em cada duas corridas consecutivas. Quando
aplicada em observagdes consecutivas em diferentes materiais, serdo indicadas como
"inter-materiais”, para diferenciar de observagdes consecutivas no mesmo material,
denominada “intra-materiais”.
R, € aregra de controle utilizada em situaces na qual a corrida é rejeitada quando a
faixa ou a diferenca entre duas observagdes de controle em uma corrida excedem 4DP.
Aregra é utilizada quando a observagao para um material de controle excede um limite
+2DP e a observacao para outro excede um limite -2DP. Cada observacdo esta fora por
2DP, mas em dire¢des opostas, resultando em uma diferenca total de 4DP entre elas.
41s é aregra de controle na qual a corrida é rejeitada quando quatro observagoes
de controle consecutivas excedem o mesmo limite, X +1DP ou X - 1DP. Essas
observagdes consecutivas podem ocorrer em um material de controle, o que implica
na necessidade de inspecionar as observagdes para as quatro corridas consecutivas,
ou entre materiais de controle, o que implica em inspecionar apenas a corrida atual e a
anterior a esta.
10, é aregra de controle que indica a rejeigao da corrida quando 10 observagdes
de controle consecutivas estdo do mesmo lado da média (X ). Estas observacoes
consecutivas podem ocorrer em um material de controle ou entre materiais de
controle. Isto pode requerer a inspec¢do de dez ou cinco corridas consecutivas,
respectivamente.”
'Optamos por eliminar a regra de alerta 12s (avaliar somente as corridas com resultados
acima dos limites controle de X + 2DP) por considerarmos relevante analisar todas as
corridas.
Nota LQA: a expressdo “material de controle” empregado no texto equivale a nossa definicdo de
material de referéncia. Entende-se a expressdo “observagdo de controle” como os resultados das
amostras controle.

7.3 Avaliando as cartas controle

731 Aregral, ndo requer comparacdo entre amostras controle ou em corridas. A avaliagdo
consiste em identificar um tnico ponto acima dos limites X + 3DP.

732 Aregra2, seaplica aos resultados entre amostras controle (concentragdes diferentes)
na mesma corrida e em amostras controle de mesma concentragdo em corridas
consecutivas. Neste Ultimo caso, requer a avaliacao da corrida atual e da anterior.

733 AregraR s se aplicasomente aos resultados entre amostras controle (concentragbes
diferentes) na mesma corrida. Requer a avaliagdo apenas da corrida atual.

734 Aregra4 se aplica aos resultados entre amostras controle (concentrages diferentes)
na mesma corrida, quando requer a avaliagdo da corrida atual e da anterior, e em
amostras controle de mesma concentragao (em corridas consecutivas), quando requer
a avaliagao de quatro corridas consecutivas.

735 AregralO, se aplica aos resultados entre amostras controle (concentragoes diferentes)
na mesma corrida, quando requer a avaliagdo de cinco corridas, e em amostras
controle de mesma concentragao (em corridas consecutivas), quando requer a
avaliagao de dez corridas consecutivas.

7.3.6 Rejeite a corrida atual quando qualquer uma das regras for infringida.
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74  Erros em cartas controle

741 Apds arejeicdo de uma corrida, preenche-se um Relatério de Ndo Conformidade - RNC
(POP 014). Determina-se o tipo de erro que esta ocorrendo (aleatério, sistematico ou
ambos) com base nas regras de controle que foram violadas.

a) Regras 1, ou R,_estdo mais relacionadas a erros aleatérios que sistematicos.

b) Erros sistematicos sdo mais facilmente detectados pelas regras 2, , 4, ou 10,. Revisar
os resultados em amostras controle de concentragdes diferentes ajuda a identificar
erros que ocorrem por toda a faixa de concentragdo. Revisar os resultados em
amostras controle de mesma concentracgao ajuda a identificar erros em faixas de
concentragdes especificas.

74.2 Quando o erro em amostras controle levar a rejeicdo da corrida, investigam-se os
componentes do método ou equipamentos, incluindo a situacdo da calibracdo, que
podem ter contribuido com o erro observado.

74.3 Quando possivel, o problema é sanado, e a verificagao, repetida no menor tempo
possivel.

744 No controle da nova corrida, ndo se incluem os resultados da corrida rejeitada
anteriormente.

7.5 Utilizagdo de resultados de amostras em corridas rejeitadas

751 Mesmo apos a rejeicao de uma corrida, o responsavel pode decidir por utilizar os
resultados quando (WESTGARD et. al., 1981, p. 5 e 6):

a) "0 problema do controle pode estar relacionado aos proprios materiais de controle.

b) O problema do controle pode ser resultado de um acontecimento isolado, que ndo
afeta o resto da corrida (troca de amostras ou erro de transcri¢do).

c) O problema do controle ocorre em uma faixa de concentracdo que é diferente das
concentragdes nas amostras (...). O método estd sob controle na faixa das amostras (...).

d) O tamanho do erro analitico é pequeno em relagdo as necessidades (...) de exatidao.”

8 RESPONSABILIDADES

81 GT, Laboratérios de pesquisa 2, 3 e 4.
Preparo das amostras controle. Realizagdo dos ensaios com as amostras controle (a partir de
MR).
8.2 Gerente da qualidade
Atualiza as cartas controle.
Quando uma corrida for rejeitada, emissdo do RNC (POP 014) para investigar a causa do erro.

9 REGISTROS

Anexo 2 - Registro de Controle Estatistico (RCE).
Anexo 3 - Planilhas de Cartas Controle (PCC).

10 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 64. Copia ilustrativa do Registro de Controle Estatistico (ANEXO 2) do POP 018 - Cartas

Controle
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ANEXO 2 - REGISTRO DE CONTROLE
ESTATISTICO

RCE

REV: X FL1DE1

DATA__/__/20__

Responsavel:

Data:

ID das Amostras:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragao Obtida:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Parametro:

Concentragdo-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Parametro:

Concentracgao-Alvo:

Concentragao Obtida:

Limite Superior*:

Limite Inferior**:

Avaliagao (C/ NC):

RNC no:

Responsavel:

Data:

ID das Amostras:

Parametro:

Concentragdo-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragao Obtida:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Parametro:

Concentragao-Alvo:

Concentragdo Obtida:

Limite Superior*:

Limite Inferior**:

Avaliacdo (C/ NC):

RNC no:

*Limite Superior de acordo com Anexo 3 - Planilha de Carta Controle.
**Limite Inferior de acordo com Anexo 3 - Planilha de Carta Controle.
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Figura 65. Copia ilustrativa de uma pagina da Planilha de Carta Controle (ANEXO 3) do POP 018 -
Cartas Controle

PCC
ANEXO 3 - PLANILHA DE
L@A CARTA CONTROLE REV:X FL1DE10
- DATA_ /__/20__
1 PARAMETROS
11  Benzeno-15ppb
ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP
DADOS DO PROCESSO
Limites
Limite Superior: 21,97408074 21,97408074
Linha de Centro: 16,0727 16,0727
Limite Inferior: 10,17131926 10,17131926
Grafico de Valores Individuais
v 2197
£
S
=
= 16.07
¢
S
o
= 1017
Pecas
Grafico de Amplitude Mével
8 —
_ 7.25165
[}
3
=
3
2
2 2.21966
£
< 0
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PCC

I ANEXO 3 - PLANILHA DE
, @A CARTA CONTROLE REV:X FL2DE10
- DATA_ /_[20__

1.2 Benzeno-40 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 5198187054

Linha de Centro: 41,7625

Limite Inferior: 31,54312946

Grafico de Valores Individuais

51.98

41.76

Valores Individuais

31.54

Pecas

Grafico de Amplitude Movel

12.5576

3.8437

Amplitude Mével
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PCC

I ANEXO 3 - PLANILHA DE
, @A CARTA CONTROLE REV:X FL3DE10
- DATA_ /_[20__

1.3 Tolueno-15 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 1715357379

Linha de Centro: 11,4126

Limite Inferior: 5671626215

Grafico de Valores Individuais

) 1715
o
3
he;
=
E 14
4
o
]
>

5 5.67

Pecas
Grafico de Amplitude Mével

8 —
< 7.05454
>
e
=
Q
©
2
= 215933
£

0
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PCC

ANEXO 3 - PLANILHA DE
L@A CARTA CONTROLE REV:X FL4DE10

DATA__/__/20__

14 Tolueno-40 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 36,88911703

Linha de Centro: 23,5972

Limite Inferior: 10,30528297

Grafico de Valores Individuais

R
o
3
°
=
he)
£
4]
o
2

5

Pecas
Grafico de Amplitude Mével

T 157
s
g o4
2 1o e A~
£

0

Pecas

36.89

23.6

10.31

16.3331

4.99944

0
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PCC
ANEXO 3 - PLANILHA DE
L@A CARTA CONTROLE REV:X FL5DE10
s DATA__/__/20__
1.5 Etilbenzeno -15 ppb
ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP
DADOS DO PROCESSO
Limites
Limite Superior: 13,49422283
Linha de Centro: 7791090909
Limite Inferior: 2,087958985
Grafico de Valores Individuais
15
RY) 13.49
1]
b
=
©
£
4
o
]
= 2.09
0
Pecas
Grafico de Amplitude Moével
87
— 7.00804
[}
3
=
]
=]
= 21451
£
0]
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PCC

I ANEXO 3 - PLANILHA DE
, @A CARTA CONTROLE REV:X FL6DE10
- DATA_ /_[20__

1.6  Etilbenzeno - 40 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 31,46274555

Linha de Centro: 16,82990909

Limite Inferior: 2,197072635

Grafico de Valores Individuais

3146

16.83

Valores Individuais

0 I 2.2

Pecas

Grifico de Amplitude Mével

17.9809

5.5038

Amplitude Mével

Pecas

OBS.: um ponto fora do limite inferior. Como o erro é aleatdrio, ndo encontramos evidéncia para retira-lo. O ponto
permanecerd até que novos resultados confirmem o controle estatistico do processo.
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PCC

ANEXO 3 - PLANILHA DE
L@A CARTA CONTROLE REV:X FL7DE10

DATA__/__/20__

1.7 (m,p- Xileno) - 15 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 13,28801865

Linha de Centro: 8,0711

Limite Inferior: 2,85418135

Grafico de Valores Individuais

13.29

8.07

Valores Individuais

2.85

Grafico de Amplitude Mével

5 6 6.41058
>
s
o 4 e
3 0\
e e e 196222
<90+ 0
Pecas
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PCC

I ANEXO 3 - PLANILHA DE
, @A CARTA CONTROLE REV:X FL8DE10
- DATA_ /_[20__

1.8 (m,p - Xileno) - 40 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 34,22953148

Linha de Centro: 20,8549

Limite Inferior: 7480268522

Grafico de Valores Individuais

° 34.23
3
bS]
>
= 20.85
3
S
]
> 748
Pecas
Grafico de Amplitude Mavel
3 15 16.4348
S
o 104
g e
e R e — >~ 5.03055
[ \/———e\/
< 0 0
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Figura 65. Continuacdo...

PCC
ANEXO 3 - PLANILHA DE
L@A CARTA CONTROLE REV:X FLIDE10
e DATA__/_/[20__
1.9 (o- Xileno) - 15 ppb
ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP
DADOS DO PROCESSO
Limites
Limite Superior: 13,21800863
Linha de Centro: 8,6696
Limite Inferior: 4,121191367
Grafico de Valores Individuais

o 7 13.22

o

3

=

2 867

4

o

o

> 412

Pecas
Grafico de Amplitude Mével
6 —

@ 5.58911

3

=

3

2

= 171077

£

(0]

Implementacao de um sistema da qualidade na rotina de um laboratério de pesquisa em quimica
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PCC

I ANEXO 3 - PLANILHA DE
, @A CARTA CONTROLE REV:X FL10DE10
- DATA_ /_[20__

110 (o - Xileno) - 40 ppb

ANALISE DE VARIAVEIS DO CEP

DADOS DO PROCESSO

Limites

Limite Superior: 26,4795573

Linha de Centro: 19,5472

Limite Inferior: 12,6148427

Grafico de Valores Individuais

26.48

19.55

Valores Individuais

12.61

8.51852

2.60744

Amplitude Movel

0]
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O Sistema de Gestdo da Qualidade implementado e seguido no LQA-IQSC-USP tem por base
anorma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 e os principios das Boas Praticas de Laboratério
adaptados a nossa rotina diria, que é a de um laboratério de pesquisa cujo objetivo maior é
a formacdo de pesquisadores.

Nessas normatizacoes nao se destacam o modo de descarte de residuos quimicos nem a
limpeza de vidraria. Embora haja citagbes acerca danecessidade de descartar adequadamente
osresiduos quimicos e de limpeza de vidraria, nés sentimos falta de documentos imperativos
sobre o descarte de residuos quimicos e sobre a limpeza de vidraria.

Alimpeza de vidraria é crucial em um laboratério que se propde a determinacdo de espécies
em nivel traco, enquanto que o descarte ambientalmente adequado é mandatério em qualquer
atividade de pesquisa - em nosso caso particular, é vital, pois se trata de um laboratério de
quimica ambiental.

Assim, criamos o POP 006 - Descarte de Residuos Quimicos e o POP 009 - Limpeza de
Vidraria. As Figuras 66 a 68 apresentam esses procedimentos.

A lista de incompatibilidade de produtos quimicos (Anexo 2 do POP 006 - Descarte de
Residuos Quimicos) nio esta apresentada, pois pode ser acessada, por exemplo, no site do
Laboratério de Residuos Quimicos do campus de Sdo Carlos'.

Podemos afirmar que o desenvolvimento da industria quimica esta diretamente relacionado
ao progresso do pais. Os avangos na quimica refletem-se na agricultura, na medicina, no
vestudrio, na alimentacdo etc., ou seja, na qualidade de vida da populacdo. Gragas a quimica,
nosso dia a dia pode ser mais saudavel e confortavel. No entanto, os residuos gerados devem
ser tratados para ndo agredir o meio ambiente e, consequentemente, a satide piblica. Nossa
responsabilidade se da na formacdo de mao de obra especializada, ou seja, além de formar
quimicos, devemos contribuir para a formagao de cidadaos compromissados com a nagao.

No campus de Sao Carlos, osresiduos quimicos gerados em todas as atividades (laboratérios
que utilizam produtos quimicos, graficas, oficinas mecanicas etc.) sio encaminhados a um
laboratoério central - Laboratério de Residuos Quimicos (LRQ) -, para tratamento, reutilizacao,
recuperacgdo ou descarte adequados?3. No entanto, a total responsabilidade pelo residuo
quimico é de quem o gerou. O LRQ s6 recebe residuos rotulados e encaminhados de acordo
com as regras estabelecidas, por isso a necessidade de seguir um POP, tanto do ponto de vista
técnico quanto educacional.

No procedimento especifico para limpeza de vidrarias, procuramos abordar a necessidade
da correta limpeza e secagem de vidrarias utilizadas no preparo de solucdes estoque e de
coleta de amostras.

Assim, consideramos que 0 POP 006 - Descarte de Residuos Quimicos e 0 POP 009 - Limpeza
de Vidraria completam os procedimentos necessarios a gestao da qualidade.

1 http://www.ccsc.usp.br/residuos/

2 ALBERGUINI, L.B.A.; SILVA, L.C.; REZENDE, M.O.0. Laboratério de Residuos Quimicos do cAmpus USP-Sao
Carlos - Resultados da experiéncia pioneira em gestdo e gerenciamento de residuos quimicos em um campus
universitario. Quim. Nova, Vol. 26, No. 2, 291-295, 2003.

3 TRATAMENTO DE RESIDUOS QUIMICOS: GUIA PRATICO PARA A SOLUCAO DOS RESIDUOS QUIMICOS EM
INSTITUICOES DE ENSINO SUPERIOR. Leny Borghesan Albertini Alberguini, Luis Carlos da Silva e Maria Olimpia
de Oliveira Rezende. 1a ed. Sdo Carlos: Rima Editora, 2005. 100 p.
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Figura 66. Copia ilustrativa do POP 006 - Descarte de Residuos Quimicos

POP 006

I ’® A DESCARTE DE RESiDUOS QUIMICOS REV:X FL1DE1

DATA__/__/20__

1 OBJETIVO

Estabelecer a sistematica para o descarte dos residuos quimicos gerados no laboratério durante a
rotina diaria e de pesquisa do LQA, assim como o descarte das amostras contaminadas.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Os residuos quimicos gerados sao rotulados de acordo com o Diagrama de Perigo. Como orientagao,
ha um documento disponivel em http://www.ccsc.usp.br/residuos/rotulagem/index.html (acesso
em 21de outubro de 2017).

3 PROCEDIMENTO

Amostras sdo descartadas no ambiente.

Residuos de carater acido e basico, cujos ions nao apresentem riscos a salide nem ao meio
ambiente, sdo descartados no ambiente.

Residuos que apresentem risco a satide ou ao meio ambiente sao identificados com o Diagrama de
Perigo - DP (Anexo 1) e encaminhados ao laboratdrio responsavel pelo descarte.

31 Preenchimento do Diagrama de Perigo
O Diagrama de Perigo é preenchido conforme a Ficha de Emergéncia ou Ficha de Informacao
de Seguranca de Produtos Quimicos (FISPQ). As fichas podem ser encontradas na pasta dos
reagentes (com os certificados), em http://sistemasinter.cetesb.sp.gov.br/produtos/produto_
consulta_nome.asp, para uma busca por nome, ou em http://sistemasinter.cetesb.sp.gov.br/
produtos/produto_consulta_completa.asp, para a listagem completa de produtos (acesso em
21de outubro de 2017).
Atencao a incompatibilidade de produtos ao misturar mais de um residuo no mesmo
frasco. Consulte o Anexo 2 - Incompatibilidade de Produtos para uma listagem resumida
de incompatibilidade. Anexo extraido de http://www.ccsc.usp.br/residuos/rotulagem/
downloads/incompatibilidade.pdf (acesso em 21 de outubro de 2017).

4 RESPONSABILIDADES
Todos os pesquisadores do LQA.

5 REGISTROS
Diagrama de Perigo (DP).

6 ANEXOS

Anexo 1- Diagrama de Perigo (DP).
Anexo 2 - Incompatibilidade de Produtos (IP).

7 APROVACOES

Autor Aprovado / Assinatura Data
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Figura 67. Copia ilustrativa do Anexo 1 - Diagrama de Perigo do POP 006 - Descarte de Residuos
Quimicos

POP 006
I ’® A DESCARTE DE RESIDUOS QUIMICOS REV:X FL1DE1
frerrer i e DATA_/_J20__
Etiqueta:
PRODUTO QUIMICO
Produto Principal:
Produto Secundario:
Procedéncia: LQA Data:
Usuario:
Legenda:
Inflamabilidade
Riscos a Saude Reatividade
Riscos Especificos
Riscos a Satide Inflamabilidade
4 - Letal 4 - Abaixo de 230°C
3 - Muito Perigoso 3 - Abaixo de 380C
2 - Perigoso 2 - Abaixo de 93°C
1- Risco Leve 1- Acima de 93°C
0 - Material Normal 0 - Nao queima
Riscos Especificos Reatividade
OX - Oxidante 4 - Pode explodir
ACID - Acido 3 - Pode explodir com choque mecanico ou calor
ALK - Alcali (Base) 2 - Reagdo quimica violenta
COR - Corrosivo 1- Instavel se aquecido
W - Ndo misture com agua O - Estavel
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Figura 68. Copia ilustrativa do POP 009 - Limpeza de Vidraria

POP 009
I ’® A LIMPEZA DE VIDRARIA REV: X FL1DE2
= DATA_/_[20__

1 OBJETIVO

Estabelecer a sistematica para limpeza de vidrarias e garantir que a limpeza ndo acrescente
interferentes nos resultados analiticos.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

10 O1- Vidrarias e Instrumentos Volumétricos.

Guia nacional de coleta e preservagao de amostras: agua, sedimento, comunidades aqudticas e
efluentes liquidos. Companhia Ambiental do Estado de Sao Paulo. Org.: Carlos Jesus Branddo et al.
Sdo Paulo: CETESB; Brasilia: ANA, 2011.

0OGCOO02 - Guia para Acreditagcao de Laboratdrios Quimicos, 18 de maio de 2011.

3 PROCEDIMENTO

31 Limpeza de vidraria utilizada no preparo de solugdes estoque
A vidraria utilizada no preparo de solugdes estoque e/ou no manuseio de materiais de
referéncia deve ser lavada separadamente, conforme procedimentos a seguir.

3.2 Limpeza bésica de vidraria (Guia Nacional de Coleta e Preservacao de Amostras, pg. 58 - 59)

a)  Deixar os frascos e as tampas de molho em solucdo de extran (detergente alcalino) 0,1% por
tempo suficiente para facilitar a remocdo dos residuos da amostra e possiveis etiquetas.

b)  Esfregar os frascos com gaspilhao.

c)  VIDRARIAS NAO CALIBRADAS: esfregar com esponja de aco e detergente neutro a parte
externa dos frascos. VIDRARIAS CALIBRADAS: pular esta etapa. Obs.: jamais cole etiquetas
nas vidrarias calibradas.

d)  Enxaguar com dgua corrente.

e) Realizar o enxague final com dgua destilada ou deionizada.

f)  VIDRARIAS NAO VOLUMETRICAS: colocar em estufa entre 700C e 100°C durante 2 horas.
VIDRARIAS VOLUMETRICAS NAO CALIBRADAS: colocar na estufa entre 700C e 90°C durante
2 horas. VIDRARIAS CALIBRADAS: deixar secar com a boca virada para baixo sobre papel filtro
absorvente.

NOTA: jamais secar a vidraria com qualquer utensilio (por exemplo: papel). Deixar secar no
escorredor ou em estufa, de acordo com a classificacdo da vidraria.

g)  Tampar e armazenar conforme IO O1 - Vidrarias e Instrumentos Volumétricos.

Obs: No caso de recipientes descartaveis, enxaguar o frasco e a tampa com 4gua destilada ou
deionizada. E necessario realizar o teste de branco de vidraria para testar a limpeza dos frascos,
conforme Guia Nacional de Coleta e Preservagao de Amostras, pg. 77.

3.3 Secagem de vidraria em estufa ou mufla
3.31 “"Alavagem e a secagem de vidrarias volumétricas devem ser feitas a uma temperatura
inferior a 90°C; acima de 150°C podem ocorrer alteragdes significativas da capacidade
volumétrica do material de vidro borossilicatado e acima de 90°C para o material de
vidro vulgar (soda-lime).” (OGC0O02, p. 5)
3.3.2 Vidrarias calibradas nunca sao colocadas na estufa ou mufla nem em geladeira.

3.4 Limpeza especial
Consulte o Guia Nacional de Coleta e Preservacdo de Amostras, pg. 61a 65, para a limpeza de
vidrarias para ensaios microbiolégicos e de mutagenicidade.
341 ENSAIOS DE METAIS, SEMIMETAIS, CROMO HEXAVALENTE E METAIS DISSOLVIDOS
(Guia Nacional de Coleta e Preservagao de Amostras, pg. 59)

a) Deixar os frascos e as tampas de molho em solu¢do de acido nitrico 10% por 48 horas.
b) Enxaguar com agua destilada ou deionizada.
[9)] Deixar secar com a boca virada para baixo sobre papel filtro absorvente.

d) Tampar e armazenar conforme 10 01 - Vidrarias e Instrumentos Volumétricos.
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Figura 68. Continuacdo...

POP 009

I ’@A LIMPEZA DE VIDRARIA REV: X FL2DE 2

DATA__/__/20__

342
a)

b)
o)
d)
343

a)
b)
o)
d)
e)

f)
344

a)
b)
o)
d)
e)

f)

ENSAIOS DE FOSFATOS E FOSFORO TOTAL (Guia Nacional de Coleta e Preservagio de
Amostras, pg. 60)

Deixar os frascos e as tampas de molho em solucdo de acido cloridrico 10% por 48
horas.

Enxaguar com dgua deionizada.

Deixar secar com a boca virada para baixo sobre papel filtro absorvente.

Tampar e armazenar conforme 10 O1 - Vidrarias e Instrumentos Volumétricos.
ENSAIOS DE COMPOSTOS ORGANICOS SEMIVOLATEIS - fendis por cromatografia,
herbicidas fenoxiacidos, PAHs, benzo(a)pireno, pesticidas organoclorados, PCBs e
pesticidas organofosforados (Guia Nacional de Coleta e Preservacdo de Amostras, pg.
60)

Remover os residuos grosseiros dos frascos com dgua corrente quente.

Lavar com detergente enzimatico 0,5% ou similar com gaspilhao e esponja de limpeza.
Enxaguar abundantemente com agua corrente quente (no minimo, cinco vezes).
Enxaguar com dgua destilada.

Colocar os frascos na Mufla 01 (270°C a 3000°C) por, no minimo, 8 horas ou enxaguar
os frascos com metanol ou isopropanol para remover completamente qualquer
composto organico (Obs.: nunca colocar vidrarias calibradas na mufla nem na estufa).
Tampar e armazenar conforme 10 O1 - Vidrarias e Instrumentos Volumétricos.
ENSAIOS DE COMPOSTOS ORGANICOS VOLATEIS (Guia Nacional de Coleta e
Preservacdo de Amostras, pg. 61)

Remover os residuos grosseiros dos frascos com dgua corrente quente.

Lavar com detergente enzimatico 0,5% ou similar com gaspilhao e esponja de limpeza.
Enxaguar abundantemente com agua corrente quente (no minimo, cinco vezes).
Enxaguar com dgua destilada.

VIDRARIAS NAO CALIBRADAS: secar em estufa entre 1000C e 150°C por, no minimo,
1hora. Septos de teflon e tampas em estufa até 1050C. VIDRARIAS VOLUMETRICAS
NAO CALIBRADAS: colocar na estufa entre 70°C e 90°C por, no minimo, 1hora.
VIDRARIAS CALIBRADAS: deixar secar com a boca virada para baixo sobre papel filtro
absorvente.

Tampar e armazenar conforme 10 O1 - Vidrarias e Instrumentos Volumétricos.

4 RESPONSABILIDADES
Diretor académico, gerente técnico, graduandos e pds-graduandos.

5 APROVACOES

Autor

Aprovado / Assinatura Data
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CAPITULO5

Epilogo



Os pesquisadores internos, imediatamente ao ingressarem no LQA, tém pleno conhecimento
de suas responsabilidades (POP 019).

Os pesquisadoresinternos do LQA desenvolvem suas pesquisas de acordo com um projeto
de pesquisa supervisionado pela diretora académica (POP 020). Qualquer amostra que chegue
a0 LQA, quer seja coletada no ambiente, quer seja produzida no LQA, deve ser amostrada de
acordo com o POP 017. O LQA tem procedimento de identificacdo, manuseio, protecdo, arma-
Zenamento e retencao das amostras, conforme os ja referidos POP 020 e POP 017, e posterior
descarte, de acordo com POP 006. As amostras determinadas no LQA podem pertencer a
pesquisadores internos ou a pesquisadores externos/clientes. De acordo com o projeto de
pesquisa ou com o interesse do pesquisador externo/cliente, iniciam-se as determinacoes
analiticas. Quando necessario, utilizam-se outros laboratérios. A subcontratacio é executada
de acordo com os preceitos estabelecidos no POP 017 e com 0s objetivos da pesquisa (POP 015
e POP 020).

Todo e qualquer procedimento com as amostras é registrado na Agenda Mestra (POP 003).
As substancias quimicas utilizadas nos ensaios tém seu uso reportado no registro de controle
dereagentes ou de gases - osreagentes e solventes sao testados, quando necessario (POP 011).
A utilizacdo de materiais de referéncia é reportada no POP 002. O registro de uso de todos
0s materiais e equipamentos é feito conforme POP 004. Quando as amostras sdo deter-
minadas instrumentalmente, os equipamentos tém seu uso registrado no Registro de Geren-
ciamento referente a respectiva instrugao operacional (IO) - POP OO0L. Se necessario, os treina-
mentos anteriores ao uso do equipamento para os estudos sdo realizados conforme POP 020.
Oregistro correto de todas as atividades é o que permite a rastreabilidade dos dados e a correta
avaliacdo dos resultados.

Deve-se ter especial cuidado com a limpeza da vidraria (POP 009) e com a limpeza do
proprio laboratério (POP 005). Se houver necessidade de aquisicao de servicos e de supri-
mentos, consultam-se 0 POP 010 e 0 POP 013. A metodologia nao normatizada utilizada deve
ser validada conforme POP 007 e POP 008 e monitorada segundo POP 018, de acordo com
anorma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005. Se necessario, apresenta-se o calculo da incerteza.
Qualquer resultado inesperado ou ndo conforme é avaliado consoante o POP 014. Nessa etapa
- ndo conformidade de resultados -, acdes corretivas sdo tomadas e monitoradas.

Osresiduos quimicos gerados e as amostras ja utilizadas sao descartados conforme POP 006.

Osresultados sdo avaliados criticamente e apresentados como relatérios de ensaio (POP 017)
ou submetidos ao crivo da comunidade cientifica, na forma de monografias, dissertacdes
ou teses, artigos, livros, capitulos de livro, resumos em congressos, encontros, simposios e
reunides cientificas, patentes, palestras etc., de acordo com os projetos de pesquisa de cada
pesquisador (POP 020). Vale ressaltarmos que métodos desenvolvidos durante as pesquisas,
além da divulgacdo cientifica mencionada, sio reportados conforme as instrucées do POP 016
e POP 004, ficando disponibilizados para uso de outros pesquisadores do LQA.

O seguimento de um Sistema de Gestdo da Qualidade garante arastreabilidade dos dados,
evitando que erros sejam perpetuados, e, assim, garante-se a confiabilidade dos resultados.

Os pesquisadores formados sob essa égide encontram-se aptos a comandar laboratérios de
pesquisa ou de analises requeridos por 6rgaos do governo, como IBAMA, ANA, MAPA, Secretaria
de Meio Ambiente do Estado de Sdo Paulo e CETESB, para citar alguns ligados a area ambiental.

No entanto, deve-se ter em conta que a tendéncia de qualquer laboratério organizado,
principalmente naqueles em que ha alta rotatividade de pesquisadores, é desorganizar-se.
Buscando a melhoria constante do Sistema de Gestdo da Qualidade, a qual faz parte da
politica do LQA, este laboratério estabeleceu um procedimento periédico, com cronograma
preestabelecido, para uma analise critica do Sistema de Gestdo da Qualidade e das atividades
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de ensaio, e, assim, assegurar sua continua adequacao e eficacia e introduzir mudancas ou
melhorias necessarias, conforme POP 012. No LQA, a andlise critica pela direcdo é realizada a
cada 12 meses, normalmente entre janeiro e fevereiro, que sdo meses nio letivos. A melhoria
constante da qualidade baseia-se nos resultados da auditoria e nas acdées de melhoria.

O Sistema de Gestao da Qualidade é constituido pelo Manual da Qualidade, por todos os
procedimentos operacionais padrdo e pelo compromisso com a melhoria continua, gragas ao
controle constante da qualidade.
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