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CONHECIMENTOS
ESPECIFICOS

GESTAO DA QUALIDADE EM
LABORATORIOS

A gestdo da qualidade em laboratérios é uma area
essencial para assegurar que 0s servicos de ensaio e
calibracdo sejam realizados com preciséo, confiabili-
dade e rastreabilidade.

Mais do que atender a padrdes técnicos, a gestdo
da qualidade promove a organizacdo interna, a con-
fianca dos clientes e o reconhecimento por parte de
Orgdos reguladores.

Neste texto, sdo abordados aspectos centrais desse
processo: a documentacdo da qualidade, a gestdo da
emissdo e controle de documentos, os procedimentos
operacionais padrdo (POPs) e a aplicacdo da norma
NBR ISO/IEC 17025.

| DOCUMENTAGAO DA QUALIDADE

A documentacdo da qualidade € um componente
essencial para a padronizacdo e melhoria continua
das atividades laboratoriais. Trata-se de um conjunto
estruturado de informacées que descreve as politicas,
0s processos e 0s registros necessarios para o funcio-
namento do sistema de gestdo.

No centro dessa documentacdo encontra-se o
manual da qualidade, um documento estratégico que
define a missdo, os objetivos e os principios do labora-
tério em relacdo a qualidade.

O manual serve como guia para alinhar as prdticas
operacionais aos requisitos normativos e especifica-
¢des técnicas, garantindo que todos os colaboradores
compreendam suas fung¢des dentro do sistema.

Além do manual, a documentacdo inclui proce-
dimentos técnicos detalhados, formuldrios padroni-
zados e registros operacionais. Esses registros nao
apenas documentam a realizacdo das atividades,
como também comprovam a conformidade com os
requisitos de qualidade, sendo fundamentais em
auditorias e avaliacdes externas.

O cuidado na organizacdo e atualizacdo dessa
documentacio assegura a rastreabilidade das infor-
macdes e reduz o risco de erros, promovendo a inte-
gridade dos resultados laboratoriais.

| EMISSAO, CONTROLE E DISTRIBUIGAO

O controle de documentos é um processo indispen-
savel para garantir a integridade, a validade e a aces-
sibilidade das informacdes do laboratério.

Este processo envolve etapas coordenadas, desde
a criacdo até a distribuicdo dos documentos, com o
objetivo de evitar a utilizacdo de versdes desatualiza-
das ou inadequadas.

A emissdo de documentos exige um fluxo rigoroso
de revisdo e aprovagdo. Cada novo documento deve

ser avaliado por especialistas para garantir sua preci-
sdo técnica e conformidade com as normas aplicaveis.
Apés a aprovacdo, o documento é registrado e identi-
ficado com um numero de controle que permite sua
rastreabilidade.

O controle de versdes € outro aspecto vital. As
versdes desatualizadas devem ser prontamente
substituidas e arquivadas, garantindo que apenas os
documentos em vigor sejam utilizados nas operacdes
didrias. Essa gestdo é frequentemente auxiliada por
softwares especializados que automatizam a cataloga-
¢ao, 0 acesso e o rastreamento das atualizacOes.

Ja a distribuicdo dos documentos deve ser plane-
jada para assegurar que todas as partes interessadas
tenham acesso as informac6es relevantes no momen-
to oportuno. Essa etapa é particularmente sensivel
em laboratdrios com multiplas unidades ou equipes
remotas, onde falhas de comunicacido podem compro-
meter a qualidade das operacoes.

|  PROCEDIMENTOS OPERACIONAIS PADRAO

Os procedimentos operacionais padrdo (POPs) sdo
documentos técnicos que detalham, de forma clara e
sequencial, as atividades realizadas no laboratério.

A funcdo é minimizar a variabilidade nos pro-
cessos, garantindo que os métodos sejam seguidos
de maneira uniforme por todos os colaboradores,
independentemente de sua experiéncia ou local de
trabalho.

A elaboracdo de um POP eficaz requer o envol-
vimento de profissionais qualificados, que possuam
amplo conhecimento dos processos e das exigéncias
normativas. Esses documentos devem ser redigidos
em linguagem simples, porém técnica, de modo a evi-
tar ambiguidades.

Além disso, os POPs ndo sdo estaticos. Periodica-
mente, devem ser revisados para incorporar novas
praticas, tecnologias ou mudangas nas normas apli-
caveis. A adogdo de um ciclo continuo de melhoria
é indispensavel para manter esses documentos rele-
vantes e alinhados as necessidades do laboratdrio.

No treinamento de novos funcionarios, os POPs
desempenham um papel crucial, atuando como um
guia pratico para o desempenho de tarefas especificas.
Essa abordagem reduz significativamente o tempo de
adaptacdo e eleva a qualidade dos servigos prestados.

SISTEMAS DE GESTAO DA QUALIDADE APLICAVEIS
A LABORATORIOS DE ENSAIO E CALIBRAGAO: NBR
ISO/IEC 17025

A norma NBR ISO/IEC 17025 é a referéncia mais
relevante para laboratérios de ensaio e calibragao,
definindo requisitos técnicos e gerenciais que assegu-
ram a competéncia e a imparcialidade.

Entre os pilares da norma, destaca-se o conceito
de imparcialidade, que visa garantir que as ativida-
des laboratoriais sejam conduzidas de maneira éti-
ca e sem influéncias externas que comprometam o0s
resultados. A confidencialidade, por sua vez, reforca
o0 compromisso de proteger as informacoes sensiveis
dos clientes.

No ambito técnico, a norma exige que o laborato-
rio demonstre a competéncia de sua equipe, a ade-
quacdo de suas instalacbes e a calibracdo de seus
equipamentos.
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A validacdo de métodos também é um requisito fundamental, garantindo que os procedimentos adotados
sejam cientificamente validos e atendam aos requisitos dos clientes.

Outro aspecto relevante ¢é a gestdo de riscos e oportunidades. A norma orienta os laboratérios a identificar e
mitigar potenciais riscos associados as suas atividades, ao mesmo tempo em que promove a exploracdo de opor-
tunidades que possam fortalecer sua atua¢do no mercado.

A certificacdo segundo a NBR ISO/IEC 17025 traz uma série de beneficios, incluindo o reconhecimento inter-
nacional e a possibilidade de cooperacdo entre laboratdrios de diferentes paises. Mais do que isso, a certificagdo
transmite aos clientes a confianca de que os resultados fornecidos sdo tecnicamente validos e amparados por
rigorosos padroes de qualidade.

I PROCEDIMENTOS ANALITICOS
|  QUIMICA ANALITICA

A quimica analitica é o ramo da quimica responsavel por desenvolver e aperfeicoar métodos de identificagdo
e/ou de quantificagdo de analito ou analitos presentes em determinada amostra. Chamamos de andlise qualitati-
va quando aplicamos um método capaz de identificar os componentes da amostra, mas nédo as suas quantidades,
processo realizado nas analises quantitativas.

Dica

Quando vocé precisa identificar quais os componentes de uma amostra, deve-se optar pela analise quali-
tativa. Caso vocé conhega os componentes e deseje apenas quantificar (determinar) sua concentragdo na
amostra, a analise quantitativa é a opgao correta.

As andlises qualitativas e quantitativas possuem relevancia em muitas outras areas do conhecimento, como
na medicina, na engenharia, na biologia, na geologia, na agricultura etc. Pode-se dizer que a quimica analitica
tem impacto na saude publica nacional, pois é empregada para controle e estudos quimicos do solo, ar, 4gua e
alimentos, além de ser necessaria na producéo de fertilizantes, pesticidas e medicamentos.

Até o século XX, as técnicas analiticas exigiam a separac¢do de compostos quimicos por meio da extracdo, des-
tilagdo ou precipitacdo. Dessa forma, em andlises qualitativas os componentes eram identificados por meio de
odor, mudanca de cor ou ponto de fusdo (PF) ou ebulicdo (PE). Nas analises quantitativas da época, eram utiliza-
das técnicas gravimétricas e volumétricas.

Considerando sua grande importancia, a quimica analitica cresce cada vez mais, desenvolvendo-se e aperfei-
¢oando métodos analiticos com o objetivo de torna-los mais eficientes, precisos, simples e acessiveis. A seguir, na
tabela que apresentamos, estdo conceitos e defini¢cdes indispensaveis quando se estuda técnicas analiticas:

CONCEITO | DEFINIGAO
Analito E o componente a ser identificado e/ou quantificado na amostra
Matriz E o que resta da amostra sem o componente de interesse
Amostra Analito + matriz
Técnica Baseia-se em um principio fisico ou quimico capaz de analisar os componentes de uma
amostra
. Consiste na aplicagdo de uma técnica para identificagdo ou quantificagdo de um analito em
Método - .
uma determinada matriz
Procedimento E um guia com detalhes da maneira correta para se aplicar um método
Componente que pode estar presente na amostra promovendo erros nos resultados, aumen-
Interferente LT : . .
tando ou diminuindo a quantidade do analito nas medidas
I Torna o método confidvel; é o processo feito para determinar se os métodos aplicados sédo
Validagao 1 .
adequados para a andlise feita
. E a habilidade do método em detectar o analito sem interferéncia de outros componentes da
Seletividade :
matriz
Intervalo Corresponde ao intervalo (de concentragdo) em que o método analitico pode ser aplicado
com precisdo e exatidao
. . Evidencia a habilidade do método em gerar resultados proporcionalmente lineares com a con-
Linearidade

centracgdo do analito
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CONCEITO DEFINIGAO

Esté relacionada ao limite de detecg&o e ao limite de quantificagéo. E a capacidade do méto-

Sensibilidade . - P -
do em quantificar concentragdes minimas do analito
Exatidao E confirmada pela reprodugao do valor real no valor estimado no processo analitico
Precisio Responsavel pela avaliagdo da proximidade entre os resultados de vérias medidas efetuadas

na mesma amostra

Limite de detecgao Refere-se a quantidade minima de analito que o método é capaz de detectar — mas nédo ne-

(LoD) cessariamente quantificar — em condi¢des experimentais especificas
Limite de Refere-se a menor quantidade do analito que o método é capaz de quantificar com exatidao e
quantificagdo (LOQ) precisdo adequadas em determinadas condigbes experimentais

Avalia a capacidade do método de obter resultados aceitdveis mesmo com pequenas (mas

Robustez ~ - . .
estudadas) alteragGes nos parametros experimentais

Agora, podemos avancar para os diferentes métodos empregados na quimica analitica. Eles podem ser clas-
sificados em métodos classicos, realizados em bancadas com uso de reagentes especificos para identificacdo do
analito, ou em métodos instrumentais, realizados a partir de equipamentos especificos.

METODOLOGIAS ANALITICAS E PRINCiPIOS QUIMICOS, FiSICO-QUIMICOS E BIOQUIMICOS APLICADOS AS
PRINCIPAIS ANALISES E DOSAGENS DE SUBSTANCIAS

Esses métodos foram os pioneiros antes que a tecnologia avancasse a ponto de desenvolvermos os métodos
instrumentais; ainda assim, eles sdo empregados até hoje em andlises esporddicas devido a sua simplicidade,
baixo custo e resultados confidveis. Os métodos classicos mais utilizados sdo os volumétricos e gravimétricos
explicados na sequéncia.

Andlise Gravimétrica

Baseia-se no isolamento e posterior quantificacéo de determinado componente na amostra. A separagdo con-
siste em obter o componente de interesse em sua forma mais estavel e pura; pode ser realizado por precipita-
cdo, volatilizacéo, extracgdo e eletrodeposicdo. Para melhores resultados, o processo de separacdo € feito diversas
vezes. Ainda que o processo pareca complexo e demorado, o método ainda é aplicado por ser exato e preciso
quando se utilizam balancas analiticas devidamente calibradas. Na tabela a seguir, sdo apresentadas as vanta-
gens e desvantagens da técnica:

GRAVIMETRIA

Vantagens Desvantagens
® Exatid3o e precisdo ® Varias etapas longas
® Baixo custo ® Passivel de erros de precipitagdo
® Método absoluto e independente de padroes ® Perdas de analito nas etapas do método

Analise Volumétrica

0 método de anélise volumétrica geralmente é realizado por meio de uma titulacdo, que envolve a ocorréncia
de uma reacéo entre um acido e uma base ou vice-versa. Para realizar o procedimento, sdo necessarios as vidra-
rias e reagentes representados na figura a seguir; o kitassato é usado como recipiente de um volume conhecido de
amostra, mensurado por uma pipeta. O conta-gotas promove a adi¢do de algumas gotas de um indicador, respon-
savel por evidenciar quando a reacdo de neutralizacdo (entre o 4cido e a base) se encerra. A bureta é a vidraria
onde coloca-se o titulante, também conhecido como solu¢do-padrdo — aquela sobre a qual sabemos a concentra-
¢do e o volume. Observe a figura a seguir, que representa o processo de titulacdo:
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Na primeira etapa do processo, um volume conhecido de amostra é adicionado, podendo esta ter carater basi-
co ou 4cido previamente conhecido, para que seja possivel escolher o melhor titulante. A determinacdo pode ser
facilmente realizada com uma fita de pH. Em seguida, sdo adicionadas algumas de indicador, seguidas pela homo-
geneizacdo da amostra. Na terceira etapa, verificamos o local de andlise preparado, no qual um volume conhecido
do titulante estd presente na bureta, e a amostra, no kitassato; assim, pode-se iniciar a titulacdo na quarta etapa.

Ao abrir a valvula presente no bico da bureta, o gotejamento lento deve ser feito sempre com homogeneizagéo
da amostra. Ao verificar uma sucinta mudanca de cor na amostra, deve-se parar a titulacdo, pois esse é o ponto
final ou ponto de viragem. No ponto final, a mudanca de cor indica a neutralizacdo total dos mols presentes na
solucdo da amostra pelos mols da solucdo titulante.

Para demonstrar os cédlculos utilizados na determinacdo da concentracdo da amostra, vamos utilizar um
exemplo. Observemos nos paragrafos a seguir.

Em uma titulagéo, 25 mL de uma solu¢do de H,SO, foram submetidos & titulagdo com uma solugdo de NaOH
0,100 mol L. Sabendo que foram consumidos 18 mL da solucdo de NaOH para que fosse atingido o ponto final, a
concentragdo de H,SO, na solugdo serd de quanto?

Nas titulacdes de neutralizacdo, mensuramos a quantidade de analito da amostra através da quantidade de
titulado gasta para se atingir o ponto final. Para esse raciocinio, devemos considerar a estequiometria da reacéo,
uma vez que nem sempre a proporcdo de neutralizacdo serd 1:1:

H,S0, + 2NaOH - Na,S0, + 2H,0

Em negrito, estdo as propor¢des de base para neutralizar todo o 4cido; nesse caso, identificamos que sdo
necessarios 2 mols da NaOH e 1 mol de H,SO,. De posse das informacdes, podemos aplica-las na seguinte equagéo:

M,-V.=M, -V,

Dica
® M_: molaridade do &cido;

@ V_:volume do &cido;
® M,: molaridade da base;

@ V,: molaridade da base.
Para descrever o ponto final da reacdo de interesse:
M, -V, =2M, -V,

Como o interesse é determinar a M, pode-se isolar tal incégnita e, na sequéncia, substituir as informagdes do
enunciado:

M, . -V 2 (0,100 mol L") -18 mL

NaOH NaOH

M, = = = 0,144 mol L
v 25 mL

H2S04
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Pode-se evidenciar qual é a molaridade do acido
na amostra (0,144 mol L?). Cabe destacar que, quan-
do o exercicio solicitar a concentracdo do analito na
amostra, deve-se determinar os volumes em litro,
com a molaridade passando a ser expressa Como con-
centracdo através da transformacdo das unidades
de medida mol L para g L}, utilizando-se as massas
molares correspondentes.

| METODOS INSTRUMENTAIS

No inicio do século XX, os cientistas ja haviam
conhecido outras propriedades da matéria que pos-
sibilitariam novos tipos de andlise, tendo em vista
alguns avancos tecnoldgicos dessa época, como 0sS
computadores, acesso a internet, bancos de dados e
informacdes mais faceis e rapidas de compartilhar.
As principais propriedades estudadas pelos quimicos
foram a condutividade elétrica, absorcdo e emissdo
daluz, sendo aplicadas para quantificacdo de analitos
inorgénicos, organicos e bhioldgicos.

Os métodos instrumentais de andlise sdo aplica-
dos com o uso de equipamentos mais sofisticados e
rapidos, mas que nem sempre apresentam a precisdo
fornecida pelos métodos cldssicos. Existem trés prin-
cipais grupos de métodos instrumentais: cromatogra-
fia, eletroquimica e espectroscopia; cada um deles
fornecerd maior eficiéncia de andlise dependendo da
amostra e do analito.

Abaixo, estdo elencados os principais métodos usa-
dos no dia a dia dos laboratérios em analises quantita-
tivas ou qualitativas.

ANALISE QUIMICA E FiSICOQUIMICA DE
AMOSTRAS DE SOLO, AGUA E GASES

Nogdes de Cromatografia

Para compreender o funcionamento das dife-
rentes cromatografias, os conceitos abaixo sdo
indispenséveis:

® Eletronegatividade/Eletropositividade

Essas sdo caracteristicas periddicas dos elemen-
tos quimicos, possuindo relacdo com sua afinidade
por atrair ou repelir elétrons. Quanto mais a direita
na tabela periddica, mais eletronegativos sdo os ele-
mentos (exceto pelos gases nobres), e 0s que ganham
maior atencdo por essa caracteristica sdo: o flaor (F),
0 oxigénio (0), o nitrogénio (N), o cloro (Cl), o bromo
(Br) e o iodo (I). Quando esses elementos estdo ligados
a outros menos eletronegativos que eles, irdo atrair
os elétrons deste ultimo para si, de modo que, proxi-
mo ao atomo do elemento mais eletronegativo, havera
maior densidade eletronica (quantidade de elétrons).

Em contrapartida, quanto mais a esquerda da
tabela um elemento se localizar, mais eletropositivo
ele serd. Nesse caso, damos destaque para o hidrogé-
nio (H) que, apesar de ndo ser o mais eletropositivo de
todos, é 0 mais eletropositivo que geralmente vemos
nas moléculas corriqueiras. Quando elementos eletro-
positivos estdo ligados a outros elementos, eles ten-
dem a “doar” sua densidade eletronica para préximo
do elemento menos eletropositivo (consequentemen-
te mais eletronegativo).

A eletronegatividade e eletropositividade sempre
partem de um principio comparativo da localidade
dos elementos na tabela. Mas por que é importante
compreender tais conceitos? Ora, é pelo entendimen-
to deles que conseguimos avaliar a polaridade de uma
molécula.

® Polaridade

Chamamos uma molécula de polar quando existe
uma regido sua na qual encontra-se maior densidade
eletrénica — ou seja, ocorre a formagdo de um polo.
Chamamos de apolar aquelas moléculas constituidas
basicamente pelos mesmos elementos (todos atraem
elétrons igualmente); ja todo o restante de moléculas
deve ser avaliado de acordo com os elementos que as
compdem. Portanto, ainda que uma molécula possua
atomos eletropositivos ligados a atomos eletrone-
gativos, ndo se pode afirmar de prontiddo sobre sua
polaridade. Dependendo da localizagdo dos atomos na
molécula, a distribuicéo da densidade eletrénica pode
ser equilibrada, sem formacdo de polo; sendo assim,
tal molécula é apolar. Vejamos, a seguir, alguns exem-
plos de como determinar a polaridade em moléculas
organicas e inorganicas.

= H,0

A molécula de dgua estd representada a direita;
visualizamos que ela é constituida por dois atomos
de hidrogénio (mais eletropositivos) ligados a um ato-
mo central de oxigénio (mais eletronegativo). Sendo
assim, a densidade eletronica acaba por se concentrar
proxima ao dtomo central, como indicado pelas setas.
Com isso, é formado um polo na molécula, e ela pode
ser considerada com cardter polar.

20 %
H H

= CO,

A molécula de diéxido de carbono possui dois
atomos de oxigénio ligados a um atomo central de
carbono (mais eletropositivo). Nesse caso, apesar de
observar a ligacdo entre dtomos eletropositivos e ele-
tronegativos, o carater da molécula serd apolar — isso
ocorre pelo fato de o oxigénio da esquerda atrair a
densidade eletronica do carbono com a mesma inten-
sidade do 4&tomo de oxigénio da direita. A densidade
eletrénica néo se concentra em nenhuma regido espe-
cifica da molécula, mas se distribui de forma equi-
librada devido a atracdo semelhante por ambos os
lados. Portanto, a molécula é apolar.

0=C=0
= CH,CH,

A molécula de metano, representada a direita, é
apolar, assim como todos os hidrocarbonetos (molé-
culas formadas apenas por carbono e hidrogénio).
Essa caracteristica é proveniente do fato de as eletro-
positividades dos dtomos de hidrogénio e de carbo-
no serem muito préximas; assim, ambos os tipos de
atomos atraem a densidade eletrénica com a mesma
forca.
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