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0. REFERENCIAS E SIGLAS

0.1 REFERENCIAS

NP EN 45001 (1990), Critérios Gerais para o funcionamento de laboratérios de ensaio
NP EN 45002 (1990), Critérios gerais para a avaliacio de laboratérios de ensaio
Directiva CNQ 1/91, Certificados de Calibracio

Directiva CNQ 19/90, Recomendacgoes para a determinacdo da periodicidade de
calibracio dos instrumentos de mediciao utilizados nos laboratorios de ensaios
Directiva CNQ 24/93, Auditorias internas e revisoes do sistema da qualidade de
taboratorios

Directiva CNQ 19/92, Prazos para a determinacio dos intervalos de calibracao externa
de TM

Recomendacio CNQ 4/93, Exemplos de periodos iniciais de calibracio.

Vocabulirio Internacional de Metrologia

Vocabuldrio da Qualidade - Termos e definicdes

Lei 7/95 e Dec. Lei 26/94 - condicoes de medicina, higiene e seguranca no trabatho
ISO 3696 (1987), Water for analytical laboratory use - specifications and test methods
HAL-G4 (1993), Accreditation for chemical laboratories: Guigance on the interpretation
of the EN 45000 series of standards and ISO/IEC Guide 25 (antigo EURACHEM

Guidance Document No. 1/ WELAC Guidance Document No. WGD 2)

0.2 SI1GLAS

MQ Manual da Qualidade
SQ Sistema da qualidade
EA  Equipa auditora
IM  Instrumento de medicao

CRM Material de referéncia certificado

p.p.m.  partes por milhao




1. OBJECTIVOS E CAMPO DE APLICACAO

Este documento elaborado pela CT RELACRE - Garantia da Qualidade nos Laboratorios,
GT2 - Acreditacio e Auditorias de Laboratorios, tem como objectivo apoiar os auditores
internos de laboratorios quimicos e servir como guia para a preparacdo das auditorias
internas ao Sistema da Qualidade implementado e, a0 mesmo tempo, de elemento
moderador ¢ orientador dos auditores para os aspectos {écnicos realmente relevantes nos

laboratorios quimicos.

A estrutura deste guia estd de acordo com a Norma 45001, uma vez que estas auditorias
se destinam 4 propria avaliacdo dos laboratorios quimicos acreditados no Sistema
Portugués da Qualidade.

Nio sendo de modo nenhum um documento vinculativo mas estando em sintonia com
as Normas e requisitos da acreditacio e o saber da arte, objectivamente o seu seguimento

feva a supor uma maior facilidade de satisfacdo dos requisitos das auditorias externas no

ambito da Acreditacao.




2. DEFINICOES

Este Guia segue as definicoes da NP EN 45001, do Vocabulirio Internacional de
Metrologia e Vocabulario de Termos da Qualidade. A seguir destacam-se as mais

importantes para o seguimento deste documento.

Calibracio
Conjunto de operacoes que estabeleceni, em condicdes especilicadas, a relacdo entre
valores indicados por um IM, ou os valores representados por um material de referéncia,

¢ os correspondentes valores convencionalmente verdadeiros das grandezas medidas.

No Ambito dos laboratorios quimicos usa-se o termo Calibragfio Analitica com o
significado de operacido, ou ensaio, destinada a determinar a curva de erros de um
aparelho, numa determinada gama de utilizagdo, contra os valores fornecidos por um

meio de referéncia.

Calibracio Instrumental

Vulgarmente utilizado pelos instrumentistas tem o significado de calibracdo ¢ ajuste das
grandezas fisicas internas correspondentes ao principio de medicio utilizado pelo
aparelho ou pelos seus componentes individualizados, normalmente diferentes da

grandeza da escala de indicacio do aparelho.

Estabilidade

Aptidiao de um IM para conservar no tempo as suas caracteristicas metrologicas.

Padrio
Instrumento de medicao, material de referéneia ou sistema de medicdo destinado a
definir, realizar, conservar ou reproduzir uma unidade, ou um ou mais valores

convencionalmente verdadeiros de uma grandeza.




Os laboratorios poderdo usar os seguintes tipos de padrées:

Padrao de Referéncia
Padrio em geral da mais elevada qualidade metrologica disponivel num dado local

ou organizacdo, do qual derivam as medidas efectuadas nesse local.

Padrio de Trabalho

Padriao que, habitualmente calibrado por comparacdo com um padrio de referéncia, €
utilizado correntemente para calibrar ou verificar os instrumentos de medicao.

Na drea quimica definem-se como matérias primas de grau de pureza inferior aos
padroes de referéneia aos quais se rastreiam, e utilizam-se em determinacoes

correntes.

Padrio Primario

Padrdo que apresenta as mais elevadas qualidades metrologicas num dado dominio.

Padrio Secundario

Padrio cujo valor € fixado por comparacao com um padrdo primario.

Rastreabilidade
Propriedade do resultado de uma medicao que consiste em poder relacionar-se a
padroes adequados, geralmente internacionais ou nacionais, por intermédio de uma

cadeia ininterrupta de comparacoes.

Solucao
Mistura uniforme e dispersa ao nivel molecular ou iGnico, de um ou mais solutos num ou
mais solventes, cuja concentragiio poderd ser verificada dependendo do rigor da

utilizacao.

Verificacdo

Confirmacio e evidenciacao de forma objectiva que foram satisfeitos determinados

requistos especificados.




Entidade Legal
Organizagio ou Companhia, Firma, Empresa ou Instituicio, publica ou privada com

funcdes e administracio proprias.

3. ENTIDADE LEGAL

Na auditoria deve verificar-se se 0 nome ou sigla do Laboratdrio e os simbolos da
Acreditacdo usados no MQ e documentos emitidos para o exterior estao em

conformidade com os respectivos diplomas oficiais.

4. IMPARCIALIDADE, INDEPENDENCIA E INTEGRIDADE

O pessoal do Laboratorio deve exercer a sua actividade Hvre de influéncias comerciais ou
financeiras, ou outras que possam influenciar o seu julgamento &cnico ou os resultados
dos ensaios. A sud remuneraciao, eventuais prémios, compartticipagoes ou quaisquer
outras de cardcter permanente ou eventual, nao devem estar dependenies do nimero de

ensaios realizados ou dos scus resultados.

Devem ser avaliadas quais as medidas concretas implementadas para garantir a
imparcialidade de julgamento, a independéncia técnica do Laboratorio de outros sectores
da empresa empenhados na concepcido, produgdo, execucdo e venda, e a separacdo

chara das responsabilidades.

A integridade avalia-se pela isencido do Laboratorio relativa a quaisquer interesses
concorrentes com os servicos prestados ¢ pela transparéncia e confidencialidade do

acesso dos clientes aos resultados dos ensaios.




5., COMPETENCIA TECNICA

5.1 GESTAO E ORGANIZACAO

O documento que reflecte a organizacio do Laboratdrio é o MQ, onde consta o
organigrama funcional e nominal, o qual deve reflectir de forma actualizada o sistema da
qualidade implementado, o enquadramento dos laboratérios e unidades orgdnicas com as

quais se relaciona, respectivos responsaveis, niveis de autoridade e responsabilidades.

O Laboratorio deve dispdr de um responsavel técnico,

A competénceia técnica temn que ser avaliada caso a caso e reportar a legislacdo especifica
aplicdvel. A auditoria baseia-se nessa legislacdo e nas competéncias discriminadas no

MQ.

Todas as competéncias e fungoes do Laboratorio no dmbito da acreditacdo devem estar
discriminadas no MQ, ao qual todo o pessoal do Laboratorio tem acesso, de tal modo
que cada operador esteja consciente das suas proprias competéncias técnicas, ambito de

actuacao e responsabilidades.

O acesso a determinados materiais ou locais e documentos relevantes deve estar definido

e divulgado pelo pessoal conveniente.

O desempenho do pessoal deve estar documentado pelos registos das avaliagoes anuais

realizadas de acordo com deontologia interna especificada.




QUADRO 1

Exemplo do modo de esquematizar as competéneias para cada categoria € acccio ou

funcio
Carroomns = Accio/FuncAio . ForMacio/ DOC. pE REF*:
: o {;&iéﬁiﬁi\?{i A Eﬁ?ﬁ{ﬁr}g&g LEGISLACAG, NORMAS,

Marnuars, BPL, sro.




5.2 Prssoal

O Laboratorio deve dispdr de pessoal suficiente, com formacido ¢ experiéncia profissional
adequada as respectivas fungdes; deve estar disponivel uma lista com os nomes das

pessoas e respectivas designacoes profissionais e organigrama funcional.

E recomendavel que cada pessoa disponha também da sua propria descricao de funcoes
as quais devem estar em conformidade com os documentos acima referidos e visadas

pelo superior hierdrquico.

Persistindo atrasos de execucdo de trabalhos por pericdos superiores aos prazos normais

praticados pelo Laboratério deve averiguar-se se tal situacio resulta de fala de pessoal.

5.2.1 FORMACAO

O Laboratorio deve dispdr de um documento actualizado com a formacgdo e curriculum
do pessoal técnico.

O Laboratorio é ainda responsavel pela identificacao periddica das necessidades de
formacdo e pela elaboracdo de um Plano de Formacgdo actualizado genérico, que

contemple um ou mais dos seguintes itens:

acgoes de formacio e/ou aperfeicoamento;
CUrsos;

semindrios;

CONGressos;

visitas de estudo;

estagios;

participacdo em Comissdes Técnicas.




As acgoes programadas identificam:
contetdo;
potenciais participantes;

datas previstas.

A auditoria deste requisito faz-se aos registos das acgdes de formagio concretizadas e

respectivos certificados, os quais devem conter pelo menos o seguinte:

entidade responsivel pela accio;
nome e contetdo programatico da acgio;
data e duracio da accdo;

nome do formando.
B ainda, quando exista, a Nota de avaliacio.
Todo o pessoal deve dispor de um certificado ou documento equivalente, passado por

entidade iddnea reconhecida, comprovativo da competéncia técnica nas areas da sua

actividade.




5.3 INSTALACOES B EQUIPAMENTC

5.3.1 RECURSOS TECNICOS

O Laboratorio deve dispor permanentemente de todo o Equipamento de Inspeccio,
Medigdo ¢ Ensaio, necessirio para a realizacdo integral dos ensaios que se propoe
realizar. O equipamento deve estar definido no método ou no procedimento de ensaio.
Para o efeito o Laboratério deve dispor de uma listagem completa de todo o
equipamento relevante para a realizacao dos ensaios que declara executar. Para a
auditoria deve estar disponivel para consulta informacdo sobre a gama de trabalho, ou
limites de deteccdo, a precisdo e a reprodutibilidade exigida, para cada equipamento.
Sempre que adequado deve constatar-se a existéncia dos respectivos manuais ou

procedimentos operativos, junto de cada equipamento.

A disponibilidade dos recursos técnicos avalia-se também pela capacidade de praticar os

prazos acordados.
A auditoria interna pode confrontar os prazos de entrega com os especificados ¢ ainda,
quando possivel, comparar os prazos especificados por outros laboratorios para acgoes

semelhantes.

O Registo de Reclamacoes € também neste caso, uma pasta de consulta recomendada.




5.3.2 INSTALACOES E AMBIENTE

As instalacOes devem satisfazer os seguintes requisitos genéricos:
paredes lisas, faciimente lavaveis e sem fissuras ou reentrancias;
pavimento liso, homogéneo, facilmente lavavel e resistente aos dcidos;
iluminacdo e ventilacio adequadas;
espacos separados para os ensaios e trabalhos de escrita, e devidamente adequados a
cada fungio;
eSpacos para armazenagem e segregacio dos produtos incompativels ¢ perigosos:
espagos identificados para armazenagem de amostras, material de vidro, reagentes,
padrocs;
instalacdo eléctrica: deve verificar-se que os equipamentos que exigem tomada com
terra estao inseridos em sectores com ligacdo 4 terra e com poténcia disponivel para o
consumo nominal dos equipamentos;
seguranga: € recomenddvel que estejam disponiveis as normas de seguranca relativas

ds instalacoes eléctricas, perigo de incéndio, rampa de gases, etc.

A arrumacdo e acessibilidade dos equipamentos e reagentes deve permitir facil
identificacao por familias de produtos, evitando-se eventuais contaminacdes e misturas.
O Laboratorio deve dispdr de local seguro adequado para a guarda e conservacio dos

produtos tOxXicos € perigosos.

As Hottes devem ter:
dimensoes adequadas;
boa tiragem;
exaustor a funcionar;
plano de manutencdo periddica;

espaco e iluminacdo adequados.




A Rampa de Gases:

Deve ser avaliado se cumpre com os seguintes requisitos:
instalacdo no exterior do laboratdrio, e/ou
em drea isolada, identificada e arejada;

as garrafas apresentam prazos de validade ou data de enchimento.

5.3.2.1 Acessos

Os acessos devem ser amplos e livres de obstrucdes. Quando as condiges ambientais
forem rigorosas devem ser previstas antecidmaras. As portas devem ser de abertura para o
exterior, de preferéneia com oculo de visdo ¢ herméticas.

O MQ deve prever as condigoes de acesso e circulacio de pessoas estranhas ao normal
funcionamento do Laboratorio, sendo comun prever a forma de identificacao dessas

pessoas e/ou o acompanhamento por pessoal do Laboratorio.

Deve prever-se, sempre que possivel um fdcil acesso para a manutencido dos aparethos.

5.3.2.2 Ambiente

Em termos gerais 1o 0s seguintes os aspectos que devem ser previamente identificados

no Manual de Procedimentos e objecto de indispensavel avaliacio durante a auditoria:

PARAMETROS DE INFLUENCIA:
temperatura;
humidade;
poeiras:
Vapores;
ruidos;
vibracoes;
interferéncias electromagneéticas;,

estahilidade da corrente elécirica.

Az




O espaco de trabalho nas bancadas deve permitir a realizacdo dos ensaios sem

sobreposicdo de trabalhos e eventuais misturas ¢ derrames involuntarios.

Deve prever-se uma luminosidade adequada.

Deve ainda ser dada especial atencao as condicoes de higiene ¢ seguranca e controlo das

condicoes ambientais, em conformidade com as especificacdes dos respectivos

fabricantes dos produtos.

QUADRGQO 2
Situacoes mais comuns em Laboratorios quimicos que exigem condicoes ambientais
coniroladas
Area / Ensato PARAMETROS MorMa
AMBIENTAIS CRITICOS ProcypiveEnto DE ENsalo
s Areas de armazenagemde ¢ Temperatura e .
materiais doe referéncia - Humidade Relativa
s Determinaciode s Temperatura ¢ s
humidade Humidade Relativa
«  Cromatografis e & Estabilizacao da ®
Espectrofotoinciria ‘ corrente eléctrica
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5.3.3 EQUIPAMENTO

O Laboratorio deve ter o equipamento e instrumentos de medicdo e ensaio, de agora em
diante designados simplesmente por equipamento, necessarios para a execucao dos
ensaios que se propoe realizar. Todo o equipamento sob a sua responsabilidade deve

estar listado e identificado.

Se tiver necessidade de realizar ensaios no exterior deve gassegurar-se gue O equipamento

atilizado satisfaz todas as exigéncias inerentes a essa condicdo.

O equipamento deve conservar-se em perfeitas condicdes de limpeza ¢ utilizacdo.

O equipamento que tenha sido sujeito a sobrecarga ou utilizacio indevida, que dé
resultados suspeitos ou que tenha mostrado deticiéncias na calibracio ou ensaio, deve
ser posto fora de servico. Sempre que possivel deve ser retirado do local de utilizacio
ou, pelo menos, deve ficar bem identificado com fora de servigo, até ser reparado,
verificado ¢ considerado apto para ser utilizado.

O Laboratorio deve analisar os efeitos da deficiéncia nos ensaios anteriormente

efectuados.

5.3.3.1 Aquisic¢do

A aquisicdo/substituicao de equipamento deve estar fundamentada em especificacoes
previamente estabelecidas, fundamentadas e aprovadas, tendo em consideracio os

seguintes critérios exemplificativos:

assisténcia técnica e garantia de manutengio;
caracteristicas técnicas e fiabilidade;

Custo;

facilidade de udlizacio;

necessidades da fungdo;

probabilidade de novo modelo;

volume de trabaltho.




5.3.3.2 Recepcio

O Laboratorio deve dispor de critérios escritos para recepcionar o equipamento calibrado
no exterior e respectivos certificados, e despoletar as eventuais acgdes correctivas que se

justifiquen.

Os aspectos a considerar sdo genericamente 0s seguintes:

andlise dos certificados de calibragio ;

adeguabilidade e incerteza das calibracoes efectuadas,

interpretacdo dos resultados das calibracoes tendo em vista a utilizacio do
equipamenlto;

certificados de calibracao passados por entidade acreditada por Organismo de

Certificacdo reconhecido.

A recepedo do equipamento deve ser feita, quer no momento da aquisicio, quer em caso
de reparacdo ou calibra¢do segundo critérios previamente definidos,
Todo o equipamento de medida ou de ensaio que tenha influéncia no resultado deve ser

recepcionado calibrado ou verificado.

A recepgao avalia-se pelo preenchimento da Ficria po EQuipamento onde devem constar

pelo menos os seguintes elementos:

FICHA DO EQUIPAMENTO
numero de inventirio;
nome do equipamento, caracteristicas;
marca do fabricante, tipo, nimero de série:
data de recepcdo e data de entrada em servico;
CUsto;
fornecedor e assisténcia téenica;
localizacao habitaal;
quando apropriado: estado na altura da recepcao (novo, usado ou reparado);

prazo inicial de calibracao.

s




Conjuntamente com 2 Ficha do Equipamento deve existir, quando apropriado:

MANUAL 3 ESPECIFICACOTS TECNICAS;
MANUAL DE INSTRUCOES:

REGISTO DE MANUTENCOES;
PROCEDIMENTOS OPERATIVOS;
PROCEDIMENTOS DE CALIBRACAO OU VERIFICACAO INTERNAS;
1D ATAS DAS REPARACOES;

PRAZO DE GARANTIA,;

CERTIFICADO DE CALIBRACAC,
ENTIDADE DE CALIBRACAC,

PLANG DE MANUTENCAO;

CONSUMIVEIS ESPECIFICOS;

REGISTOS DE AVARIAS / REPARACOES;

PLANO DE CALIBRACAQ.

5.3.3.3 Manuseamento, Manutencio e Conservacio

O equipamento deve estar identificado com etiqueta ou outro meio que contemple o

seguinte:

Namero de inventario;
Estado de calibracdo;

Data da calibracdo e data da proxima.

Para efeitos de rastreabilidade é recomendavel que a ctiqueta contemple também o

numero do certificado de calibracio e entidade.

Junto do equipamento devem estar todos os manuais necessarios para a sua utilizacdo,
seguranca, limpeza, condicdes e limitacdes de utilizacao. Devem ainda estar acessiveis 0s
registos de calibracio e curvas de calibracdo e correccdo, quando existam.

Deve estar estabelecido um programa de manutencao.




A empresa gue efectua a manutencdo deve emitir um relatorio, o qual deve ser arquivado

na pasta da documentacdo do respectivo equipamento.
Qualquer equipamento que dé resultados suspeitos deve ser posto fora de servico e
claramente identificado de modo e evitar a sua utilizacdo indevida. Na altura deve ser

redigido um relatorio da anomalia.

Os aliimos ensaios realizados com esse equipamento devem ser confirmados.

Deve também existir um cadastro das reparacoes, por ordem cronologica, para que se
possa fazer rapidamente o levantamento do historial do equipamento. Deve ser registada

a data de reentrada 4o servico apds reparacio.

O equipamento apos reparacdo sO pode ser utilizado depois de calibrado.

5.3.3.4 Calibracio

O equipamento de medi¢do e ensaio e os padroes de trabatho utilizados no Laboratorio
devem ser calibrados, antes da sua entrada em servico e sempre que necessario de modo
a assegurar que as medicoes efectuadas no Laboratdrio sejam rastredveis a padroes

nacionais ou internacionais e estejam dentro de incertezas adequadas,

Os padroes de referéncia devem ser utilizados exclusivamente para calibracio, nao

devendo ser usados para outros fins.

O Labratorio deve dispor de um plano de calibragdo, (ver Quadros 3 a 5), que abranja
todo o equipamento susceptivel de influenciar os resultados dos ensaios ou para cujas

indicacdes sao dados limites no método de ensaio, (por ex: temperatura de um banho).

As calibracdes no exterior devem ser efectuadas por organismos acreditados que também
evidenciem a rastreabilidade dos seus meios de referéncia a padroes de hierarguia

SUPErior, nacionais ou internacionais.




Actualmente, particularmente no caso de alguns padroes quimicos, quando ndo seja

possivel assegurar a sua rastreabilidade a padrdes nacionais ou internacionais, o
Laboratorio deve reunir dados que the permitam evidenciar a exactiddo dos resultados,

como por exemplo, através da participacio em programas de ensaios interfaboratoriais.

TirC DE BEQUIPAMENTC

Tendo em vista proporcionar aos auditores uma pequena orientacdo para as auditorias
internas, seguem-se alguns exemplos de equipamentos cuja relevincia para os resultados
dos ensaios é relativamente diferente, o que justifica um diferente nivel de exigéncias nas
-alibragcoes ou verificacoes a efectuar. Nesta perspectiva o equipamento de um

laboratdrio quimico pode agrupar-se em varias categorias:

1. Eguipamento geral, ndo utilizado nos processos de medida ou com uma influéncia
minima nas medicoes (por ex: placas de aquecimento, agitadores, material de vidro

ndo volumétrico e sistemas de aquecimento ¢ ventilacdo);

[

Eguipamento volumétrico (baldes, picndmetros, buretas, pipetas, etc.).

O material de vidro volumétrico deve ter uma qualidade ¢ tolerdncia adequadas aos
ensaios em que vai ser utilizado. A calibracido deste material ¢ exigivel, por exemplo
para o preparacdo de padroes, solucdes volumeétricas tituladas, ou outras similares em
que a tolerdncia dos ensaios o justfiquem. A calibracao do material de vidro €

particularmente critica para os resultados analiticos.

Dara ensaios em que os resultados ndo estio dependentes de uma forma significativa
da exactidio do material de vidro volumétrico, uma vez que as medicoes efectuadas
tém apenas um caricter indicativo, ndao € necessaria a sua calibragdo, devendo este
material ser apenas controlado através de programa estabelecido caso a caso pelo
Laboratorio.

Deve ainda ter-se em consideracdo que os resultados dos ensaios com material de
vidro especial estao também dependentes de faclores relacionados com o8 métodos
de limpeza (como por ex: picnometros ¢ tubos em U de viscosimetros, devido a

tensdo superficial) e de outros factores tais como contaminagoes do equipamento

antes da sua utilizacido.




Por estas razdes a limpeza, armazenamento e segregacio do material de vidro

volumétrico ¢ muito importante e revela-se critica especialmente em andlise de

vestigios.

Equipamentos de precisdo, tais como balangas analiticas, cromatdgrafos,
espectrofotometros, estufas, equipamento electroquimico, fotometros, instrumentos de
referéncia para medir a temperatura, potenciometros e outros muito sensiveis
necessitam de ter controlados todos os factores desde a sua instalacdo e respectivas
condicoes ambientais, limpeza, manutencdo, calibracdo e uma utiizacio

fundamentada nos manuais dos respectivos fabricantes.

Quando necessario e apropriado devem ser feitas verificacoes pericdicas (por ex;
verificar a resposta, estabilidade e linearidade das fontes, sensores ¢ detectores;
verificar a eficiéncia da separacdo dos sistemas cromatograficos; verificar a resolucdo,
alinhamentos e comprimentos de onda de espectrofotdmetros, ete), e cumprir sempre

os planos de manutencdo e calibracao periodicas.

Equipamentos fisicos ¢ outros menos exigentes em termos de instalacio e
manuseamento, como por exemplo os crondmetros ou relogios, higrometros, pesos
correntes, manometros, pesos padrio, viscosimetros, ete, ainda relevantes para os
resultados, ou utilizados para controlo interno é em geral suficiente manter o plano

de calibracoes periddicas ¢ as reparacoes que se justifiquem pontualmente.

Computadores ¢ processadores de dados,
Justifica-se nestes casos 4 existéncia de programas para validacao de resultados os

quais estdao pouco divulgados e disponiveis para a maioria dos laboratérios.




INTERVALOS DE CALIBRACAC

Deve estar disponivel bibliografia de suporte para definir prazos internos iniciais para os
equipamentos sujeitos a calibracdo. A auditoria deste requisito baseia-se no plano de
calibracio e nos critérios internos que sio estabelecidos para (undamentar 08 Prazos

subsequentes definidos pelos laboratorios caso a caso.

CALIBRACOES INTERNAS

CALIBRACOES ANALITICAS OU INSTRUMENTAIS

Quando necessirio, o equipamento deve ainda ser submetido a verificacdes de rotina ou
calibracoes internas com uma frequéncia predefinida caso a caso, de acordo com
procedimentos de calibragao escritos, especificos para cada tipo de equipamento e
fundamentados nos manuais dos respectivos fabricantes. Hstes procedimentos devem
descrever claramente as operacdes a realizar ¢ respectivas condicoes de ensaio de acordo
com 4s recomendacoes do fabricante e outras definidas pelo proprio laboratdrio em
funcao do tipo e severidade das condictes de utilizacdo.

Quando justificado podem ainda adicionalmente ser estudadas as tendéncias detectadas

durante a utilizacdo ou constantes de anteriores relatorios de calibracoes.

Os procedimentos devem referir também os padrdes, tabelas ou rectas de calibragio a
utilizar, rastreabilidade ¢ respectivas incertezas.

Devem tumbém estar definidos os critérios de aceitacdo, incerteza miaxima admissivel ou
outras especificacoes.

Os resultados das calibracoes devem ficar documentados, rubricados pelo operador,

datados ¢ aprovados pela hierarquia competente,

Os instrumentos devem ser identificados com o correspondente estado de calibracao.
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QUADRO 3

Guia para Calibracdo de Parimetros de Medi¢do
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Devem tomar-se em consideracdio as instrucdes do Manual do Equipamento.




QUADRO 4
Guia para Calibracdo Instrumental
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+ Segundo as instrucdes do Manual do Equipamento ou do Procedimento interno.

QUADRO 5
Guia para Calibracdo Analitica de Equipamento
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+ Segundo as instrugtes do Manual do Equipamento ou do Procedimento internc.




PARAMETROS A CALIBRAR OU VERIFICAR

Como jd referido as calibragoes quer internas quer externas devem seguir procedimentos
escritos aprovados de forma a controlar todos os parimetros importantes para o

funcionamento de cada equipamento,

Numa perspectiva de auxiliar da auditoria e tendo em consideracio a especificidade de
alguns equipamentos do dmbito dos laboratdrios quimicos enumeram-se 4 seguir, a titulo
de exemplo, os parimetros picos minimos, relevantes para o funcionamento dos
respectivos equipamentos, que devem ser objecto de controlo sistematico no Ambito de

uma calibragao interna.

CROMATOGRAYOS

todos os componentes do sistema, através de injeccdo repetida de amostras, para
analisar a repetibilidade do aparelho;

desempenho das colunas: capacidade, resolucdo, poder de retencio;
desempenho do detector: sinal de saida, resposta, ruido de fundo, (flutuacio,
selectividade, linearidade),

auto-injector: exactidao e precisio do tempo de injeccio.

¢ ainda para 0 caso da CROMATOGRAFIA LIQUIDA € IONICA

verificacdo do sistema de mistura da fase movel;

verificacdo do funcionamento das bombas.

Por vezes as verificacdes do sistema fazem-se no decorrer da execucio dos métodos de
ensaio (por ex: baseados nos valores esperados do detector ou sensor com padrio na
resolugdo de padroes em sistemas cromatogrificos, nas caracteristicas e comparacio dos
espectros dos padroes, ete).

sempre que possivel estas verificagoes devem ser efectuadas antes da execucio das

técnicas anallticas com amostras.
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Frequentemente, em andlise quimica, ndo ¢ possivel calibrar individualmente 0s

parimetros do método. Nestes casos, faz-sc a calibracao de todo o método usando um
Material de Referéncia Certificado (CRM). O desvio entre o valor obtido e o seu valor
constante no certificado deve ser usado para determinar o erro dos valores obtidos com

as amosiras.

FLECTRODOS OU SISTEMAS DE MEDIDA, INCLUINDO CONDUCTIVIDADE, pH E JAO SELECTIVO

flutuacdo ou reducio da resposta do eléctrodo;

ponto fixo e "slope checks" usando padrao.

APARFLHOS DE AQUECIMENTO E ARREFECIMENTO, INCLUINDO ESTERELIZADORES

Aparelhos para determinacido de pontos de fusio e de ebulicido, banhos de olco, fornos,

esterilizadores por calor himido ¢ banhos de dgua:

calibracao periddica do sistema regular da temperatura (sensores) usando termometro
padrac apropriado,

estabilidade térmica, repetibilidade;

ciclos de aquecimento/ arrefecimento ¢ sua relagio;

capacidade para atingir ¢ manter a pressao ou 0 vacuo.

MICROSCOPIOS

poder de resolucio;

calibracio do reticulado da cdmara (para medicdes).




ESPECTROFOTOMETROS E ESPECTROMETROS

Absorcdo atomica, fluorimetria, emissdo de plasma, infra-vermelho, luminiscéncia, massa,
ressondncia magnética nuclear, ultravioleta/visivel e fluorescéncia de raios X, quando

aplicavel ao instrumento em causa:

exactiddc da escala fotométrica, precisio e estabilidade;
estabilidade da fonte;
desempenho do detector (resolucdo, selectividade, estabilidade, linearidade, exactidio,
precisio),
relacdo sinal / ruido;
calibracdo do detector (massa, p.p.m., comprimento de onda, frequéncia, absorvancia,
transmitdncia, largura da banda, intensidade, etc)),
controlo interno da temperatura e respectivos indicadores, quando apropriado;
auto injectores
exactidao e repetibilidade do temporizador;

exactidao e repetibilidade do injector.




RASTREABHIDADE

Os padroes de referéneia devem ser sempre acompanhados de certificado sendo
desejivel que apresentem a incerteza associada e prazo de validade. 520 usados para a
calibracdo dos padroes de trabalho ou para calibracdes dos equipamentos, conforme as

exigéncias dos meétodos

Os padroes preparados no Laboratorio em conformidade com Normas ou documentos
similares devem estar acompanhados pelos registos referentes a sua preparacao e
comparacao com os padroes de referéncia.

Os padroes devem evidenciar o prazo de validade e condicoes ambientais de utilizacao

QU drmazendagent.

As solucoes ou reagentes preparados internamente de acordo com procedimentos
escritos, também devem estar identificados e indicar a data da sua preparagio, prazo de

ralidade e outras informacdes eventualmente importantes.

Nas solucdes ou reagentes preparados externamente deverd ser indicada a data de

abertura dos frascos.

Devera existir um ficheiro actualizado dos padres ¢ reagentes existentes no Laboratorio.

Os ficheiros de Padroes e Reagentes devem conter essencialmente:
nome ou marca do fabricante;
fornecedor;
pureza;
data de fabrico, lote ¢ prazo de validade;
referéncia de catilogo;,

guantidade;

condicdes de conservacdo e manuseamento.




EFAVAGENS DO MATERIAL

A lavagem e secagem do material deve ser efectuada de acordo com procedimentos

escritos que devem conter pelo menos o seguinte para cada caso:

temperatura das lavagens;

preparacao dos detergentes;

critérios para o material volumétrico;

critérios para eliminacdo dos desperdicios ¢ tratamento dos efluentes;

critérios de higicene e seguranca para o pessoal.

A temperatura de lavagem e secagem do material, nomeadamente do maierial de vidro
ndo deve exceder os valores indicados pelos respectivos fabricantes ou os especificados
na respectiva Norma de fabrico identificada no proprio equipamento. Para material de

vidro boro silicato sio comuns temperaturas de lavagem superiores a 50 °C, que nio

prejudicam as caracteristicas dos respectivos artigos.




5 4 PROCEDIMENTOS OPERATIVOS

5.4.1 METODOS E PROCEDIMENTOS DE ENSAIO

Entende-se por Métodos reconhecidos as téenicas de ensaio descritas em livros ou
publicactes técnicas da especialidade, Recomendacdes, Directivas ou Normas, manuais
de equipamentos ou outros documentos equivalentes emitidos por organismos idéncos

reconhecidos.

Deverd constatar-se se os procedimentos de ensaios estdo referidos a normas nacionais
ou internacionais ou, na sua falta, se reportam a métodos validados, Os Métodos devem
ser formalmente aceites pelo cliente ou estarem identificados nos resultados enviados

para o cliente.

O Laboratorio deve dispdr ainda de uma lista completa de todos os métodos praticados e
respectivos documentos de referéncia, aos quais devem ter acesso todo o pessoal que os

utilize.

Os ensaios devem scr supervisionados em conformidade com as atribuicoes ¢
responsabilidades definidas no MQ, no que diz respeito a:

recolha ou recepgido de amostras ou ilens para ensaio;

execucdo dos ensaios especificados;

revisao dos cilculos e andlise critica dos resultados;

transposicdo do caderno de analista para o documento final;

assinataras;

validacio dos resultados;

controlo da qualidade interna;

condicoes de medicina, higiene e seguranca no trabalho.

Devem também estar explicitos os eventuais ensaios ou trabalhos sub-contratados e

respectivas qualificacoes exigidas.




Nos métodos e procedimentos de ensaio salienta-se a importincia da existéncia de
Critérios Quimicos e/ou Microbiologicos para a utilizacio da dgua. Neste Ambito o
Laboratorio deve dispdr de um sistema de controle da qualidade da dgua, nomeadamente
fundamentado em critérios quimicos e/ou microbiologicos de forma a comprovar a sua

adequabilidade aos ensaios explicitos.

A auditoria interna deve verificar se os resultados da andlise da qualidade da agua estao

em conformidade com os requisitos especificados nos métodos.

5.4.2 SISTEMA DA (JUALIDADE

O Sistema da Qualidade € o modelo que configura a estrutura organizacional do
Laboraiorio no que respeita ao trabalho que executa. O Sistema da Qualidade

compreende ds pessoas 4 organizacdo e os documentos:

Manual da Qualidade;

Procedimentos do SQ e os Procedimentos ou Normas de ensaio;

os Certificados de calibracao dos equipamento e dos padroes;

lista dos ensaios acreditados no Laboratorio e respectivas Normas ou procedimentos
internos;

Registos e Relatorios de ensaios;

lista do pessoal e respectivas habilitacoes téenicas;

lista dos equipamento e respectivos planos de calibracao:

lista de reclamacoes e acgoes correctivas,

plano de formacio;

descricio de funcdes, substituicio e delegacio de autoridade.
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O Manual da Qualidade é o documento que faz a sintese da estrutura organizacional e

documental do Laboratério e que serve de guia de orientacdo para todo o pessoal.

O responsavel pelo Sistema de Garantia da Qualidade deve assegurar a realizacdo das
revistes do SQ e diligenciar no sentido que as alteracdes ou accoes correctivas , quer as
introduzidas no sistema, quer as de caricter operativo, sejam do conhecimento de todo o
pessoal envolvido e que efectivamente sejam postas em pratica.

O registo das acgdes correctivas bem como das accoes subsequentes devem ser mantidos

actualizados ¢ disponiveis para consuita.

Todas as copias controladas do MQ devem estar permanentemente actualizadas.
O MQ deve estar disponivel para o pessoal do Laboratorio ¢ deve conter:
uma declaracao relativa 4 Politica da Qualidade do Laboratorio;
a estrutura orgdnica do Laboratdrio e a sua insercao na empresa;
referéncia a todos os Procedimentos do Sistema da Qualidade e aos Procedimentos

Técnicos.

5.4.3 RELATORIOS DE ENSAIOS

Em acréscimo ao apresentado neste item da NP EN 45001 deve considerar-se o seguinte
para os Laboratorios quimicos:

Os documentos emitidos devem estar identificados com o logotipo do Laboratorio. A
marca da acreditacio tal como publicada no despacho de Acreditaciao sO deve ser usada

nos métodos do ambito da Acreditacio.

Requisitos do relatdrio:
nimero da pagina e total de paginas;
identificacao do Cliente;
identificacdo da amostra,
responsavel pela colheita da amostra e data;
método da colheita da amostra;
ensaios realizados e identificacio do método;
condicoes de ensaio (quando aplicavel), data e resultados;

data da emissdo do relatorio;

identificacdo das assinaturas (nome € cargo).




5.4.4 REGISTOS

Cadernos de analista ou os cadernos de registos dos resultados de andlises devem estar

escritos a tinta, de preferéncia a azul, numerados e identificados por ano.

Todas as folhas devem conter:
ribrica do analista ;
data do inicio e da conclusdo da andlise;
tipo de analise;
identificacdo da amostra;
os resultados;
as emendas ndo devem esconder a informacdo anterior e devem ser rubricadas por

quermn as fez.

O Laboratorio deve dispdr de um sistema de registos de entrada de itens para ensaio e
de relatorios emitidos, por ordem numérica, com data, referindo inequivocamente os
itens ensaiados, resultados, € o nome do cliente,

No caso de registo de amostras deve seguir-se o item respectivo deste Guia.

Cada Laboratorio deve explicitar no MQ qual o periodo de tempo em que se
compromete a preservar os registos de todos os trabalhos efectuados, o qual deve
reportar a legislacio aplicavel. Na auséncia de um periodo especificado o Laboratério
deve referir para cada tipo de documento um prazo baseado na validade dos ensaios ou

outro adequado.,




5.4.5% MANUSEAMENTO DE AMOSTRAS OU TTENS DE ENSAIO

A recolha, manuseamento e conservacdo de amostras sdo aspectos fundamentais para 0s
resultados dos ensaios. Deste modo, o Laboratorio deve dispdr de procedimentos escritos
que descrevam todos os passos e responsabilidades do processo, desde a recolha,
registo, manuseamento e conservacio. E recomendavel ter em consideracio, quando
aplicidvel aspectos que se prendem com a representatividade e a homogeneizacdo da

amosira.

Se a responsabilidade da recolha ndo cabe ao Laboratdrio ¢ as condicdes de colheita da
amostra sio relevantes para o ensaio, € exigivel que a entidade que a executou regisie as
condigoes em que 4 mesma foi efectuada e prazo de validade.

Esta informaciio deve constar no registo de entrada da amostra no Laboratorio, bem

como o estado de conservacao da amostra o qual deve ser tomado em consideracdo

antes do inicio dos ensaios

No acto do registo de entrada as amostras devem ser identificadas com um cddigo. Deve
dar-se especial atencao 4 identificacdo das amostras e estado de conformidade ¢ prazos

de validade.

A conservacdo ¢ utilizacdo de produtos tOxicos ou perigosos deve obedecer a cuidados
definidos ¢ divulgados pelos normais ¢ potenciais operadores. Para esse efeito deve
existir uma lista dos produtos perigosos manuseados no Laboratorio ¢ respectivas

condi¢des de seguranga a observar no seu manuseamento e Conservacao.




RECEPCAC DE MATERIATS

A auditoria deste requisito faz-se sobretudo avaliando os registos da recepcao dos
produtos e verificando se cumprem com as especificacoes de compra.

Os Padroes, reagentes de preparacio externa e equipamentos devem preferencialmente
ser acompanhados por Certificado de conformidade ou de calibracdo de acordo com as

especificagdes de cada caso e o constante no respectivo capitulo deste Guia.
AVALIACAG TE FORNECEDORES
O Laboratorio deve dispdr de uma lista dos seus subfornecedores e critérios definidos

para a sua avaliacdo, que contemplem pelo menos o seguinte:

definicdo dos produtos fornecidos e especificagdes proprias;

requisitos respeitantes a embalagem ¢ transporte dos produtos;

programa de auditorias aos subfornecedores.




5.4.0 CONFIDENCIALIDADE E SEGURANCA

5.4.6.1 Confidencialidade

A confidencialidade dos resultados dos ensaios € avaliada pela sua codificacdo e pelo seu

arquivo em local reservado.

5.4.6.2 Seguranca

Devem existir normas de seguranga para a preparacio de reagentes € conservagdo e

manuseamento de produtos quimicos (OXicos ou perigosos.

Deve avaliar-se a existéncia e acessibilidade a dispositivos de prevengdo ¢ seguranca tais
COmo:
chuveiros, mantas, extintores apropriados;

mascaras, luvas, oculos de proteccio, lava olhos, etc.

O acesso a locais onde se pratiquem ensaios de caricter especial deve estar assinalado e
as condicoes de acesso e seguranga bem visiveis. Deve verificar-se o funcionamento dos
sistemas de remocio de fumos, vapores ou emanagoes perigosas.

Deve ainda verificar-se os sistemas de filtragem de gases sempre que isso apresente

relevincia para os resultados dos ensaios

5.4.7 SUBCONTRATACAO

O subcontratado deve ter implementado um Sistema da Qualidade cujos requisitos ndo
podem podem ser inferiores aos requisitos de Garantia da Qualidade da Norma NP EN
45001.

Deve ainda dispdr de capacidade téenica comprovada para realizar os ensaios de acordo
com os métodos ou critérios subcontratados. A avaliagio deste requisito faz-se pela
disponibilidade ¢ verificacio dos registos das auditorias de avaliacdo realizadas pelo

laboratdrio ao subcontratado.

O Laboratorio deve demonstrar que a subcontratacio € do conhecimento do Cliente.




5.4.8 RECLAMACOES E ACCOES CORRECTIVAS

O Laboratorio deve dispor de um procedimento para tratamento das reclamacoes e
respectivas accoes corrrectivas,

Na auditoria interna € consultado o registo de reclamacoes e ndo conformidades e os

respectivos seguimentos.




5.5 AUDITORIAS TNTERNAS

5.5.1 EQUIPA AUDITORA

a escolha da EA deve satisfazer o requisito de isencdo em relacdo ao sector auditado,
a FA deve ser composta por um auditor da Qualidade e por um ou mais auditores
teenicos;

a EA deve integrar pelo menos um auditor interno ao Laboratorio;

a EA pode integrar um auditor credenciado, externo ao Laboratorio;

todos os membros da EA devem ter conhecimentos de auditorias da qualidade

o coordenador da auditoria deve ter, de preferéncia, formacido em Auditorias da

Qualidade, ministrada por entidade reconhecida.

A revisdo do SQ do Laboratério tem por base de entre outras fontes a informacdo
recolhida durante as auditorias intermas em que € efectuada uma andlise sistematica e
aprofundada da envolvente da accio a auditar, dos métodos e equipamentos utilizados
bem como dos registos efectuados e resultados obtidos.De entre estes assume particular
relevincia a andlise das reclamacdes ou sujestOes externas ou internas, formais ou

informais ¢ respectivas accdes correctivas desencadeadas.

A revisdao do SQ avalia-se sobretudo pela evolucio e actualizacao dos Procedimentos
escritos e pelos registos das reunides realizadas entre todos os intervenientes na

implementacao das acgoes corretivas.

A realizacdo das auditorias internas deve seguir uma lista de verificacio previamente

definida.




6. COOPERACAO

6.1 COOPERACAO COM OS CLIENTES

Devem estar definidos quais os critérios que o Laboratorio estipulou para cooperacio
com os clientes e fornecedores de bens e servicos, com as entidades de acreditacio e
faboratorios congéneres, no dominio de ensaios intercomparativos ¢ respectivas anilises

estatisticas de resuliados.

0.2 COOPERACAO COM O ORGANISMOS DE ACREDITACAO

A auditoria interna deste requisito deve verificar os registos de alteracoes na Organizacio
do Sistema da Qualidade e nos Métodos de Ensaio do dmbito da Acreditacdo e sua

comunicacao 4o Organismo de Acreditacio.

Deve verificar-se ainda se foram cfectuadas e existem registos da participagdo do
Laboratorio em programas de ensaios de aptiddo ou interfaboratoriais ¢ se os respectivos

resultados estao em condicoes de avaliacdo por terceiras entidades.

6.3 COOPERACAC COM OUTROS LABORATORIOS E ORGANISMOS DE NORMALIZACAQ E REGULAMENTACAO

Este item € evidenciado na auditoria interna pelos registos da participacio do pessoal do
Laboratorio em comissdes téenicas de normalizacio e semindrios, ou outros eventos

sobre a sua especialidade.

7. OBRIGACOES RESULTANTES DA ACREDITACAO

Em acréscimo 40 respectivo ponto da NP EN 45001, deve verificar-se na auditoria interna
que o simbolo do Laboratério Acreditado apenas € utilizado nos documentos do dmbito

da Acreditacio.
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