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RESUMO

Este trabalho contribui para a gestdo de qualidade do Laboratério de Especiagdo em
Mercurio Ambiental (LEMA) do CETEM, que tem como objetivo atender a todos os
requisitos da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 (Requisitos gerais para a
competéncia de laboratérios de ensaio e calibragdo), e obter a acreditacdo para as
analises de merctrio em amostras ambientais e biologicas, competéncia que ¢ avaliada
pelo INMETRO, onde ¢ julgada a conformidade do laboratério com a respectiva
Norma. Este estudo evidencia o atendimento do LEMA a requisitos da Norma e
organiza futuras agdes, bem como fornece orientagdes praticas e detalhadas para a
implementagdo do sistema de gestdo da qualidade laboratorial. Por isso, apresenta de
forma sucinta o contetido presente em todos os registros do LEMA, divulgando os
conhecimentos adquiridos para o controle de qualidade laboratorial com base na Norma.

Palavras chave: Gestao da qualidade; qualidade de resultados, guia pratico, mercario
ambiental.
ABSTRACT

This work is the result of significant effort dedicated to the quality management of the
Environmental Mercury Speciation Laboratory (LEMA) from the Center for Mineral
Technology (CETEM), its objective is to meet all the requirements of the ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 standard (General requirements for the competence of testing and calibration
laboratories), which provides guidelines for the implementation of a management system in
laboratories that perform calibration testing and seek accreditation, a competence assessed by
INMETRO, which evaluates the laboratory’s compliance with the standard. The research also
aims to demonstrate compliance with certain requirements of the standard as a way of ensuring
the reliability of the results provided by LEMA. Finally, this document seeks to present, in a
concise manner, the content recorded in all relevant documentation, as a means of sharing the
knowledge acquired in the pursuit of laboratory quality control based on ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017.

Keywords: Quality management; quality of results, practical guide, environmental mercury

XXXIII Jornada de Iniciacdo Cientifica e IX Jornada de Iniciacao em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 67


mailto:zcastilhos@cetem.gov.br
mailto:ldomingos@cetem.gov.br

1. INTRODUCAO

A contamina¢do ambiental por mercurio pode ser oriunda de varias fontes, mas uma das
principais ¢ a perda do mercurio para o meio ambiente a partir de garimpos de ouro,
principalmente se ilegal. O merctrio ¢ utilizado para a recuperagdo do ouro, por processo de
amalgamagdo. O amalgama formado ¢ termicamente destruido, com recuperacdo do ouro e
liberagdo de mercurio para a atmosfera. Seu alto potencial de toxicidade pode trazer prejuizos a
saude da populagdo, principalmente pela exposigdo a sua forma metilada, o metilmercurio. Com
objetivo se avaliar a contaminagdo ambiental, sdo realizadas analises de teor total desse metal
em diversas matrizes. A fim de garantir que os resultados dessas andlises sejam confiaveis e
validos, o laboratorio deve atender os requisitos da norma ABNT NBR ISO/ IEC 17025.
A Norma apresenta os requisitos que garantem a competéncia dos laboratorios de analise.
O Laboratério de Especiagdo de Merctirio Ambiental (LEMA) do CETEM vem implantando o
seu Sistema de Gestao da Qualidade (SGQ) baseado na norma ABNT ISO/IEC 17025 para que
possa buscar a acreditagdo. Esta qualificacdo de competéncia ¢é realizada pelo Instituto Nacional
de Metrologia (INMETRO) que avalia a conformidade do laboratorio com a Norma. O método
utilizado nas analises do LEMA ¢ Espectrometria de Absor¢do Atdmica com Decomposi¢do
Térmica da amostra (AAS-TD). O equipamento utilizado nestas andlises ¢ o RA-915+ da
LUMEX, que ¢ especifico para analise de mercurio, e faz correcdo de fundo baseada no efeito
Zeeman, que elimina interferéncias espectrais.

2. OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo evidenciar o atendimento de requisitos da norma ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2017 como forma de garantir que os resultados produzidos pelo LEMA sejam
confiaveis, e apresentar o conteudo dos documentos, podendo servir como um guia pratico para
divulgar o conhecimento adquirido e auxiliar laboratorios de pesquisas que tenham como meta a
acreditacao de seus ensaios.

3. METODOLOGIA

A metodologia utilizada foi baseada no atendimento dos requisitos da norma ABNT NBR ISO/
IEC 17025, que fornece orientagdes a respeito do controle de qualidade laboratorial, com a
finalidade de garantir que os resultados fornecidos por um laboratério sejam validos.
A documentagdo elaborada no LEMA sera apresentada com os devidos contetdos, podendo
servir de guia pratico no processo de implantagdo do SGQ.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Serdo apresentadas algumas documentagdes elaboradas até o presente momento e 0s seus
conteudos para o atendimento dos requisitos da Norma. O processo foi iniciado pelo
atendimento aos requisitos relacionados a qualidade de resultados analiticos (OLIVARES &
LOPES, 2012).

4.1. Pessoal

Para atender o item 6.2 Pessoal, foram elaborados procedimentos ¢ formularios que visam
estabelecer diretrizes para assegurar a competéncia dos profissionais que executam direta ou
indiretamente atividades relacionadas a realizacdo de quantificacdo de mercurio total em
matrizes ambientais e bioldgicas. Os documentos sdo: procedimento de diretrizes para
qualificacdo de pessoal ¢ os formularios de registro de responsabilidades e competéncias,
formulario monitoramento de eficacia de treinamento e formuldrio registro de treinamentos.
O formulério de competéncias ¢ individual e lista todas as atividades exercidas pelo laboratorio
e sdo assinaladas quais o colaborador tem competéncia para exercer. No formulario de registro
de treinamento constam todas as atividades envolvidas nas analises desde o preparo da amostra
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até a eclaboragdo de laudo. Apds o treinamento, é realizado o monitoramento de treinamento
onde o colaborador analisa uma amostra cega ¢ ¢ avaliado. O resultado ¢ registrado no
formulario correspondente.

4.2. Confidencialidade e Imparcialidade

O item 4.2 confidencialidade ¢ imparcialidade indicam que as atividades de laboratério devem
ser realizadas com imparcialidade e ser estruturadas e gerenciadas de forma a salvaguardar a
imparcialidade. Para o atendimento deste item foi elaborado um procedimento ¢ um formulario,
onde todos os integrantes do laboratdrio assinam um termo de compromisso.

4.3. Validacao de Método

Para atender ao item 7.2.2 deve ser realizada a validacdo do método analitico para determinagao
de merctrio total nas matrizes peixe e sedimento, com objetivo de comprovar
experimentalmente que o método ¢ valido. A validag@o foi realizada seguindo as orientagdes do
documento DOQ-CGRE-008 INMETRO, onde foram validados os critérios: seletividade,
linearidade, faixa de trabalho, limite de detecgdo, limite de quantificagdo ¢ exatiddo, onde estdo
inclusos tendéncia e repetitividade. Os resultados foram analisados estatisticamente pelo teste de
hipoteses. Os resultados estdo em Ortega e colaboradores (2024). Como complemento, foi
elaborado um formulario onde todos os resultados obtidos na validagdo foram registrados de
forma sucinta.

4.4. Utilizacao de Materiais de Referéncia

O item 7.7.1a da Norma prevé o uso de material de referéncia. O LEMA utiliza material de
referéncia certificado (MRC) antes e ao longo das analises (a cada 10 amostras) para calculo de
recuperagdo. A porcentagem de recuperacdo € calculada dividindo-se o valor da concentragdo
encontrada na andlise pelo valor da concentragdo certificada do analito no MRC, e
multiplicando por 100. Para evidenciar o uso de MRC ¢ das recuperagdes dentro dos limites
estabelecidos, foi elaborada uma carta controle, ferramenta grafica e estatistica, onde sdo
inseridos os valores das recuperagdes destes MRC. Os limites superiores e inferiores sdo valores
estabelecidos pelo DOQ-CGCRE 008, que de acordo com a faixa de concentragdo utilizada,
varia de 80 — 110%.

4.5. Comparacio Interlaboratorial

O item 7.7.1a da Norma cita a comparacdo interlaboratorial. O LEMA participa de ensaios de
proficiéncia internacional anualmente, sempre com excelentes resultados. Para o adequado
registro da participagdo, toda a documentagdo enviada pelo organizador deve ser devidamente
arquivada (convite, instru¢des de ensaio, registro de data de chegada da amostra a ser analisada
e o resultado). Apos o recebimento do desempenho do laboratério, ¢ preenchido o formulario de
analise critica para os ensaios de proficiéncia, onde sdo armazenados os dados da amostra, como
a matriz ¢ a técnica de analise. Esse formulario apresenta os critérios para avaliacdo de
performance dos resultados usando o z-score, onde |Z| < 2 ¢ classificado como satisfatorio, 2 <
|Z] < 3 como questionavel e |Z| > 3 como insatisfatério. Quando o resultado do ensaio ¢é
questionavel ou ndo ¢ satisfatorio, deve ser registrado no documento uma agdo corretiva para o
erro que ocasionou a insatisfacdo e uma acdo preventiva para que o mesmo ndo ocorra
novamente.

4.6. Avaliacao da Incerteza de Medicao

Para atender o item 7.6 foi realizado estimativa de incerteza do método de quantificagdo de
mercurio total (HgT), usando o método “Guia para a expressdo de incerteza de medigdo” GUM
(2008), definindo as fontes de incertezas que mais contribuem para o resultado analitico.
“A palavra incerteza significa davida, e assim, no sentido mais amplo, incerteza de medicdo
significa duvida acerca da validade do resultado de uma medi¢do”. As fontes de incerteza
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identificadas e utilizadas no calculo foram: incerteza da massa padrdo; incerteza da calibragdo
da balanga; resolu¢do da balanga e desvio padrdo da média das medigdes intermediarias de
massa. A incerteza associada ao equipamento AAS-DT ¢ composta pela incerteza associada ao
MRC; incerteza associada a curva de calibragdo e desvio padrdo da média das medicoes
intermediarias de MRC. Os calculos da estimativa de incerteza de medigdo foram apresentados
por Ramos e colaboradores (2019).

4.7. Equipamentos

Para atender o item 6.4 equipamentos, foi elaborada uma planilha para registros. Este arquivo
documenta o tipo de equipamento, sua identificacdo, os resultados da calibracio e de
manuten¢do (Equipamento AAS-TD, balanga, peso padrdo, baldo volumétrico ¢ MRC).
Os certificados de calibracdo das balangas e dos pesos padrdo passam por uma analise critica
que avalia se os devidos requisitos exigidos foram atendidos. A analise critica é registrada em
um formuléario. Os MRC sdo submetidos a uma avaliagdo que leva em questdo fatores como
quantidade e validade. As instru¢des de trabalho de uso de equipamentos também sdo
documentadas.

5, CONCLUSOES

Os requisitos atendidos estdo em processo de revisdo e melhoria continua, o trabalho continuara
sendo realizado com muito empenho para que todos os requisitos sejam atendidos para que o
LEMA obtenha a acreditacdo em seus ensaios.
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