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AREA TEMATICA. REQUISITOS DE GESTION

RESUMO. O Comité Técnico de Quimica de Alimentos
(CTQA) da Rede Metrologica do Estado de Sdo Paulo
(REMESP), Brasil, formado por uma equipe
multidisciplinar, visa contribuir para que os laboratorios
que executam analise de alimentos apresentem resultados
de melhor qualidade, ou seja, de maior confianca e
credibilidade. Com enfoque no tratamento na exatiddo e
precisao dos resultados analiticos, o grupo estabeleceu
como atividades: - a andlise de procedimentos
operacionais, - discussdo de métodos e validagdo analitica;
organizacao de testes de proficiéncia para os laboratorios
com o proposito de comparacdo de desempenho de
diferentes métodos analiticos e producdo de material de
referéncia para uso no controle interno de qualidade.
Assim, o trabalho atual do Comité tem sido analise e
discussdo de guias e normas existentes na darea de
alimentos, através de apresentagdes e discussdes técnicas.
Foram realizadas oito reunides e seis workshops.
Adicionalmente, realizou-se um treinamento especial para
o grupo sobre validagdo intralaboratorial de métodos
analiticos e validacdo de métodos analiticos por ensaios
interlaboratoriais.

PALAVRAS CHAVE. Gestdo da qualidade, Validagdo de
ensaios quimicos, Alimentos, REMESP.

1.- Introducio

Diante de um consumidor mais criterioso, com o
desenvolvimento do agronegocio do Pais e a globalizagdo
da economia, os profissionais da area de alimentos tém sido
submetidos a sucessivos desafios. Esses profissionais, mais
especificamente em laboratoérios de analise de alimentos, de
institui¢cdes publicas e privadas do Estado de Sdo Paulo, em
contato com a REMESP, vinham sentindo necessidade de
um trabalho voltado para laboratorios de ensaios em
Qualidade de Alimentos. A Rede Metroldgica do Estado de
Sdo Paulo ¢ uma associagdo, cuja missdo ¢ "Promover a
cultura metrologica, o desenvolvimento da competéncia
dos laboratérios, a demanda de servigos metrologicos e o
relacionamento dos associados junto as instituigdes com

interface em metrologia" (Kwww.remesp.org.br>). Embora
a existéncia de informacdes sobre o tema "qualidade" em
revistas como Journal of Association of Official Analytical
Chemists (AOAC) e Accreditation and Quality Assurance,
entende-se que ha necessidade de textos qualificados na
area de Qualidade de Alimentos, desde guias até discussdes
detalhadas de problemas encontrados na rotina de trabalho.
Visando preencher esta lacuna, formou-se um grupo (25
profissionais) para atuar neste sentido, com os objetivos de
promover a integracdo entre o setor produtivo, Orgios
oficiais regulamentadores, institutos de pesquisa, area
académica e outras instituicdes afins, por meio de
discussoes relacionadas a quimica de alimentos, e elaborar

documentos, com base nos conhecimentos técnico-
cientificos disponiveis, que atendam demandas da
sociedade.
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2.- Materiais e métodos
2.1 Perfil do grupo

Esse grupo se caracteriza por certa heterogeneidade de
formagdo e de atuagdo, que foi considerada necessaria e
adequada, apesar de ter se constituido de forma aleatoria.
Assim, o Comité Técnico de Quimica de Alimentos
(CTQA) da REMESP ¢é composto por quimicos,
engenheiros de alimentos, farmacéuticos, estatistico,
bidlogo e bacharel em ciéncia de alimentos. A formagédo e
titulagdo dos integrantes do grupo estdo apresentadas nas
Figuras 01 e 02, respectivamente.

2.2 Atividades

A necessidade de demonstrar a qualidade de medigdes
quimicas, através de sua comparabilidade, rastreabilidade e
confiabilidade, esta sendo cada vez mais reconhecida e
exigida. Dados analiticos ndo confiaveis podem
comprometer conclusdes de estudos e conduzir a decisdes
desastrosas ¢ a prejuizos financeiros irreparaveis. A
implementagdo de um Sistema de Gestdo da Qualidade ISO
9001 e a acreditagdo ISO/IEC 17025 dos ensaios nos
laboratorios de analises de alimentos podem auxiliar a
identificacdo e o controle de fatores que geram erros nos
ensaios e, portanto, melhorar a qualidade dos resultados
(Olivares, 2009).

Visando garantir a confiabilidade de resultados analiticos

gerados pelos laboratérios de quimica de alimentos e
correlatos e, portanto o uso desses resultados para o
proposito planejado, o laboratério deve apresentar uma
sistematica de controle de qualidade interno e obter
informagdes externas aos laboratérios sobre os ensaios que
realizam bem como expressar os resultados com as
respectivas incertezas de medigao.
Nesse contexto, os integrantes do Comité elegeram os
seguintes temas como foco de discussdo — Incerteza de
Medi¢ao, Validacdo de Métodos, Sistemas de Gestao,
Controle de Qualidade, Material de Referéncia e Ensaios
de Proficiéncia. Os referidos temas estdo sendo discutidos
com base nos seguintes documentos: Guia RE 899,
INMETRO/DOQ-CGCRE-008, SANCO/10684/2009 e
Instrugdo Normativa MAPA n° 24.

Assim, o trabalho atual do Comité tem sido a analise e
discussdo de guias e normas existentes na area de alimentos
através de apresentagdes e discussdes, Foram realizadas
oito reunides e seis workshops. Realizou-se um
treinamento especial voltado para o grupo sobre validacao
intralaboratorial de métodos analiticos e validacdo de
métodos analiticos por meio de ensaios interlaboratoriais.

3.- Resultados e discussao
3.1 Incerteza de medigdo

Na pratica, a incerteza de um resultado pode ser
proveniente de muitas fontes, tais como: amostragem,

efeitos de matriz e interferentes, condigdes ambientais,
além de incertezas de massas, de volume e de
equipamentos, do método analitico (medi¢des fisicas e
combinagdo destas, processos de extracdo e/ou derivacao
do composto de interesse, de aproximacdes), € outras
variagdes aleatorias. A incerteza de um resultado pode ser
expressa na forma de incerteza expandida, quer seja, na
forma de um intervalo, que abrange uma distribuicdo de
valores que podem ser atribuidos ao mensurando (Cruz et
al., 2010).

Essa incerteza pode ser determinante na aprovacédo de um
produto e/ou processo; € a aprovagdo erronea de um lote,
sem duvida, pode ter implicagdes econdmicas, legais e
sociais, como de seguranca alimentar. Para calcular a
incerteza do processo de medicdo deve-se fazer uma
analise sobre os fatores que impactam nos resultados para
cada método em cada matriz, como mencionado acima.
Para o calculo de incerteza sdo recomendados guias
orientativos como EURACHEM/CITAC (2000),
Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT, 2003),
e outros. Para a manuten¢do da confiabilidade de um ensaio
¢ necessario o monitoramento continuo das caracteristicas
de exatiddo e precisdo obtidas no laboratorio, quer seja
através do emprego de materiais para controles de
qualidade interno e externo, uso de material de referéncia e
validagdo/revalidacdo de métodos.

3.2 Validacao de métodos

A validacdo de um método analitico visa garantir, através
de estudos experimentais que este possui 0S requisitos
necessarios para seu uso, atendendo as exigéncias das
aplicagdes analiticas, assegurando a confiabilidade dos
resultados (EURACHEM,1998). O termo validacdo esta
relacionado a provar validade. Porém, validade ndo se
prova, entdo o que se realiza é testar o método em
condigdes que poderiam alterar seus resultados, realizando
experimentos especialmente delineados com este fim e, em
seguida, procedendo-se a andlise estatistica planejada
juntamente com o delineamento experimental.

Assim, um laboratorio devera validar um método quando:
ndo normalizado, criado ou desenvolvido pelo proprio
laboratorio ou método normalizado usado fora do escopo
para o qual foi concebido.

Toda a validagdo de um método, desde seu planejamento,
experimentos resultados obtidos, reagentes utilizados sua
pureza, fabricante, validade, analistas, datas, etc. devem ser
documentados e registrados de forma a possibilitar a
rastreabilidade de todo o processo. Documentos que
registrem etapas da validag@o sdo necessarias também para
fins de avaliagdo técnica por auditores e podem ser
exigidas por razdes contratuais ou  organismos
regulamentadores. Ap6s o cumprimento de todas as etapas
do processo de validacdo, ¢ importante elaborar o
procedimento operacional do método de forma que possa
ser implementado de maneira clara e sem ambigiiidades
(INMETRO, 2010).



3.3 Controle de qualidade dos resultados analiticos

Um dos objetivos do controle de qualidade de um
laboratorio ¢ avaliar seu desempenho analitico através do
monitoramento das fontes potenciais de erros sistematicos
e aleatorios que possam influenciar as caracteristicas de
exatiddo e precisdo de cada ensaio.

Neste contexto, um programa de controle de qualidade
interna deve manter:

a) realizagdo de repeticdes de analises,

b) uso de reagentes certificados/rastreavel,

¢) utilizacdo de materiais de referencia — certificados ou
outros -, para testar procedimentos analiticos e reagentes;

d) programas para calibragdo e verificagdo de
desempenho dos equipamentos, como balangas, pHmétro,
pipetadores, além de um programa de treinamento continuo
dos analistas e verifica¢do de seu desempenho.

3.4 Sistemas de Gestao

Um Sistema de Gestdo da Qualidade (SGQ) deve
apresentar caracteristicas especificas para cada laboratério,
uma vez que ¢ elaborado em fungdo das atividades que o
laboratério desempenha, das analises que realiza e das
exigéncias legais e normativas que deve atender.

O Sistema de Gestdo da Qualidade ISO 9001, o mais
disseminado, ¢ uma das ferramentas usadas para gerenciar
todos os itens que podem afetar o bom desempenho das
atividades do laboratorio. O gerenciamento € realizado com
a elaboragdo de procedimentos documentados como:
declaragdes documentadas da politica da qualidade, dos
objetivos da qualidade; manual da qualidade; registros
requeridos pela norma e, finalmente, registros
determinados pela organizacdo como necessarios para
assegurar o planejamento, operagdo e controle eficaz dos
processos, como registros de validag@o, de andlise critica,
de agdes corretivas, de treinamentos, etc.

3.5 Material de Referéncia

Uma das necessidades do controle da qualidade dos
ensaios € o uso de materiais de referéncia (MR). MR,
acompanhado por um certificado ¢ denominado MR
certificado (MRC), apresenta um ou mais valores de
analitos, € assinado e elaborado para manter rastreabilidade
em relagdo a obtengdo exata da unidade na qual o valor da
propriedade ¢ expresso, e apresenta cada valor
acompanhado por sua incerteza para um nivel de confianca
(margem de erro) estabelecido (VIM, 2009).

Cabe salientar que, embora para a garantia da qualidade
de resultados de ensaios e calibragdo o uso regular de
materiais de referéncia seja sugerido, ha dificuldade de
encontrar o material apropriado, necessidade de importacao
e da adequagdo a burocracia pertinente, os pregos sdo altos,
0os MR’s sdo de dificil obtencdo, estdo disponiveis em
pequena variedade, etc. Existem bases internacionais de
dados sobre materiais de referéncia certificados como o
COMAR (Code d'Indexation des Matériaux de Référence),
que pode ser consultado no endereco.
<www.comar.bam.de>.

VIIBEROLAB

O servico de certificagdo de Material de Referéncia é de
grande interesse para profissionais de laboratorios de
analise como os do CTQA, uma vez que, estes materiais
sdo empregados para calibrar instrumentos, atribuirem
valores as propriedades fisico-quimicas de materiais, para
validar métodos de medicdo e ajudam a garantir a
qualidade de processos analiticos.

3.6 Ensaios de Proficiéncia

Uma pratica importante para avaliar e aprimorar a
qualidade dos resultados de um laboratério ¢ a avaliago
por terceira parte, realizada através da participagdo em
programas de Ensaios de Proficiéncia (EP). A participagdo
nestes ensaios € um requisito obrigatério da NBR ISO/IEC
17025 para acreditacdo ou manutengdo de um determinado
ensaio junto aos oOrgdos reguladores nacionais e
internacionais na area de metrologia (ABNT, 2005; Lawn,
1997). Estes programas tém por finalidade demonstrar o
desempenho do laboratério na realizagdo dos ensaios para
os quais pretende ser acreditado ou manter acreditacdo. A
participagcdo em EP ¢ uma atividade essencial, uma vez
que, fornece informagdes para que o laboratorio possa
detectar resultados de baixa qualidade e aplicar agdes
corretivas ou preventivas, alcangando um nivel de
desempenho desejavel (Gongalves et al., 2007).

A estrutura organizacional de Ensaio de Proficiéncia em
Laboratorios Analiticos emprega procedimentos
operacionais baseados nas normas ABNT ISO/IEC Guia 43
e no Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaio de
Proficiéncia em Laboratérios Analiticos (Thompson et al,
2006).

4.- Conclusoes

A melhoria continua das medi¢des analiticas ¢

fundamental na adequacdo de produtos e de processos,
consequentemente fator de impacto para a sustentabilidade
econdmica da atividade industrial. A implementagdo dos
sistemas de gestdo (ISO 9001 e a acreditagdo ISO/IEC
17025 ) nos laboratdrios de analises de alimentos podem
minimizar as possiveis fontes de erros na realizagdo de
ensaios e, portanto aumentar a confiabilidade e
reprodutibilidade dos resultados. Neste contexto, o perfil e
atividades do Comité Técnico de Quimica de Alimentos,
permitira  discussdo técnica aprofundada e concreta
abrangendo, assim os varios segmentos da area de
alimentos.

Bibliografia

ASSOCIACAO Brasileira de Normas Técnicas, International
Organization for Standardization. ABNT NBR ISO 9001. Segunda
edi¢ao 28.11.2008 Valida a partir de 28.12.2008. Requisitos - Sistemas
de gestdo da qualidade — NBR / ISO 9001 — 2008.

ASSOCIACAO Brasileira de Normas Técnicas, International
Organization FOR Standardization; INTERNATIONAL
ELETROTECHNICAL COMISSION. ABNT NBR / ISO / IEC 17025:



VIIBEROLAB

2005 - Requisitos gerais para competéncia de laboratorios de ensaio e
calibragdo. Rio de Janeiro, 2005. 28 p.

ASSOCIACAO Brasileira de Normas Técnicas/Inmetro. Associagio
Brasileira de Normas Técnicas — Instituto Nacional de Metrologia,
Normalizagdo e Qualidade Industrial. Guia para a Expressio da
Incerteza de Medigdo, 3" ed., Rio de Janeiro, 2003.

ASSOCIACAO Brasileira de Normas Técnicas. ABNT ISO/IEC GUIA
43- Ensaios de proficiéncia por comparagoes interlaboratoriais. Parte
1: Desenvolvimento e operagdo de programas de ensaios de
proficiéncia. Rio de Janeiro, 1999.

BRASIL. Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento. Instrugéo
Normativa n. 24, de 14 de julho de 2009. Anexo II, Guia para
valida¢do de métodos analiticos e controle de qualidade interna das
andalises de monitoramento do Plano Nacional de Controle de Residuos
e  Contaminantes —— PNCRC  Animal. Disponivel em:
<http://extranet.agricultura.gov.br/sislegis-consulta/consultarLegisla.
do> Acesso em: 20. Ago. 2009.

COMMISSION Decision. EC 657: 2002 - Implementing Council
Directive 96/23/EC concerning the performance of analytical methods
and the interpretation of results. S.L.P: Official Journal of the European
Communities, 2002. p. 8-36. Disponivel em: <http://eur-
lex.europa.ew/RECH_natu.do> Acesso em: 20.ago. 2009.

EURACHEM. The fitness for purpose of analytical methods, A laboratory
guide to method validation and related topics. Teddington:
EURACHEM, 1998. 61 p.

CRUZ, M. H. C., Rodrigues, J. M.; Couto, P.R. G.; Cunha, V. S;
Bremser, W. Estimativa da incerteza de medi¢do em andlise
cromatogrdfica: abordagem sobre a quantificacdo de carbamato de
etila em cachaga. Quimica Nova, v. 33, p. 1578-1584, 2010.

EURACHEM/CITAC. Guide Quantifying Uncertainty in Analytical
Measurement. Second Edition. April 2000

GONCALVES, E.B., Alves, A.P.G. 4nalise Sequencial na Evidéncia de
Competéncia de Laboratorios de Analises por Ensaios de Proficiéncia.
Brazilian Journal of Food Technology, v. 10, n. 3, p. 194-197, 2007.

INSTITUTO Nacional de Metrologia, Normalizagdo e Qualidade
Industrial, INMETRO. DOQ-CGCRE-008: 2007 - Orientagdo sobre
valida¢do de métodos de ensaios quimicos. rev. 2, Rio de Janeiro:
INMETRO, 2007. 25 p.

INSTITUTO Nacional de Metrologia, Normalizagdo e Qualidade
Industrial, INMETRO. DOQ-CGCRE-008: 2010 - Orientagdo sobre
valida¢do de métodos analiticos. rev. 3, Rio de Janeiro: INMETRO,
2010. 20 p.

LAWN, R.E.; THOMPSON, M.; WALKER, R.F.; Proficiency Testing in
Analytical Chemistry. The Royal Society of Chemitry, 1997,
pl10.OLIVARES, L R. B.. Gestdo de Qualidade em Laboratorios. 2.
ed. Campinas: Atomo e Alinea, 2009. 146 p.

SANCO. Document N° SANCO/2007/3131. Method validation and
quality control procedures for pesticide residues analysis in food and
feed.  Bruxelas: EC, 2007. 35 p. Disponivel em:
<http://ec.europa.eu/food/plant/protection/resources/qualcontrol_en.pdf
> Acesso em: 20.ago. 2009.

SANCO. Document N° 10684/2009 - Unido Européia “Method validation
and quality control procedures for pesticide residues analysis in food
and feed”.

THOMPSON, M.; ELLISON, S.L.R.; WOOD, R.; The International
Harmonized Protocol for the Proficiency Testing of Analytical
Chemistry Laboratories. Pure Appl. Chem., v.78, n.1, p.145-196, 2006.

Vocabulario Internacional de Metrologia. VIM — GUIA ISO/IEC 99:2007
- Vocabulario Internacional de Termos Fundamentais e Gerais de
Metrologia. 2009.



