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Descontaminacdo de materiais de uso

laboratorial

empregados em analises de elementos inorganicos em

diferentes areas de aplicacOes

constante evolucdo da instrumentacao

analitica para determinacdo de
elementos quimicos, em niveis de tragos e ultra-
tracos, em diferentes tipos de matrizes nas areas
biologica, ambiental, farmacéutica, quimica,
geoldgica, toxicoldgica, entre outras, vem
alcancando, ao longo do tempo, limites de
deteccdo e de quantificacdo cada vez mais
reduzidos.

Dentre estas técnicas podem ser incluidas
a Espectrometria de Massas e de Emisséo
Atémica com Plasma Acoplado Indutivamente
(ICP-MS e ICP OES, respectivamente) e a
Espectrometria de Absorcdo Atémica (AAS)™,
que sdo empregadas na quantificacdo de
espécies inorganicas em niveis de macro ou
micro elementos como, por exemplo, nas areas
de produtos (aguas, alimentos, solos, entre
outros) e biolégicas (sangue, soro, urina, cabelo,
entre outros). Estes equipamentos possuem alta
sensibilidade e fornecem resultados validos com
precisdo e exatiddo desejaveis e que devem estar
aliados ao emprego de métodos de preparo de
amostras adequados.

Consequentemente, por se tratar de
aplicacdo de métodos analiticos extremamente
especificos é imprescindivel que o procedimento
de limpeza e descontaminacdo 4&cida de
materiais utilizados em laboratdrios analiticos de
quimica inorganica seja realizado com alto nivel
de remoc#o de contaminantes®.

E importante ressaltar que s30 escassos
na literatura académica (tais como periddicos
disponiveis em PubMed, Web of Science,
Scopus) trabalhos completos que abordem a
importancia dos procedimentos de

Luciana Juncioni de ARAUZ!, Mércia Liane BUZZO!

‘Nicleo de Contaminantes Inorganicos, Centro de

Contaminantes — Instituto Adolfo Lutz

Recebido: 20.05.2022  Aceito para publicagdo: 30.06.2022

descontaminacdo quimica de materiais de
laboratério, bem como os protocolos de controle
de qualidade do processo. Usualmente, quando
citados em manuscritos, sdo descricdes muito
resumidas que podem gerar uma barreira
limitante para o incentivo as implementacdes de

melhorias e/ou mudancas nos protocolos
laboratoriais?®.
Desta forma, o presente trabalho

abordara uma descricdo técnica convencional e
acessivel para analistas de laboratdrio das etapas
de limpeza e descontaminacdo 4&cida de
materiais laboratoriais empregados em analises
elementares para uma descontaminacao quimica
eficiente. Esta metodologia exclui a necessidade
de se empregar equipamento automatizado, o
qual utiliza sistema fechado para a
descontaminacdo de recipientes com vapores de
4cido’. A técnica automatizada envolve os custos
de aquisicdo e manutencdo do equipamento e
apresenta cavidade interna restrita para um
quantitativo pequeno de materiais.

Assim, considerando que as
concentragbes dos analitos podem estar
presentes nas matrizes em estudo em niveis de
mg/L, mg/kg, pg/L ou pg/kg, torna-se
imprescindivel o cuidado com o processo de
limpeza e descontaminacdo quimica dos
materiais empregados nos procedimentos
analiticos, na eliminacdo e no controle das
fontes de contaminagdo durante a amostragem,
armazenamento e analise quimica. Portanto, 0s
erros sistematicos devido as possibilidades de
contaminagdes em frascos de reacdo e
recipientes pelo ar; impurezas em reagentes;
solugbes e materiais; e perdas por
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adsorcéo/dessorcdo devem ser controlados’.

Durante o processo analitico os materiais
empregados nas medicdes, transferéncias,
preparo de solugdes e armazenamento,
interagem diretamente com a amostra e solucdes
de andlise, que por sua vez podem ser
responsaveis  pelo  desencadeamento  de
contaminagédo externa. Dentre 0s insumos mais
adotados  rotineiramente  no  laboratorio,
encontram-se: béquer, erlenmeyer, cadinho,
baldo volumétrico, proveta, pipeta (graduada e
volumétrica), os quais podem ser manufaturados
com diferentes composic¢des de matérias-primas,
como: ceramica, platina, vidro de borossilicato,
quartzo, porcelana, materiais polimeéricos
sintéticos (polietileno, polipropileno,
politetrafluoretileno  (PTFE), perfluoroalcoxi
(PFA), fluoroetilenopropileno (FEP)), entre
outros.

E fundamental conceituar que materiais
compostos por polimeros sintéticos sdo 0s mais
indicados nas andlises de determinacdo de
elementos inorganicos em nivel de traco e ultra-
traco em substituicdo ao vidro, devido a menor
adsorcdo dos analitos em suas paredes internas.
Além disso, materiais em vidro apresentam
oxidos, calcéario e carbonato de metais em sua
composi¢do, que podem interferir nas solucdes
armazenadas.

A descontaminacdo quimica dos frascos
de reacdo e recipientes que atendam as
especificacbes de cada analise exige o
cumprimento de alguns parametros importantes
e diferenciados como o emprego de insumos
com elevada pureza, tais como tipo e qualidade
da 4&gua, detergente neutro, é&cido em
concentracdo e tempo de imersdo definidos,
enxague e a secagem do material. Estes
requisitos minimos devem ser estabelecidos pelo
laboratério  previamente com base em
metodologia especifica ao uso pretendido®’, ou
entdo, na adogcdo de premissas dispostas em
compéndios internacionais®®.

Assim, um  dos  procedimentos
convencionais de baixo custo e que permite a
descontaminacdo quimica de diversos tipos de
materiais de uso laboratorial simultaneamente,
pode ser realizado como sugerido a seguir.
Imediatamente apds o uso, os artigos de
laboratorio sdo previamente enxaguados em
agua da rede de abastecimento puablico e, na

sequéncia, totalmente imersos em banho de
solugdo de detergente neutro a 2% (v/v), por
periodo de 24 horas. A seguir, 0 material ¢
enxaguado novamente somente em fluxo de
agua corrente da rede de abastecimento publico,
sem o auxilio de material que contenha metal em
sua composicao (gaspilhdo e escova), a fim de
evitar contaminagdo. Preferencialmente, o
reagente selecionado para a limpeza deve ser
composto por tensoativos de uso profissional,
pH neutro, com alto poder de detergéncia
quando diluido, biodegradavel e ndo toxico. Em
casos de andlises que envolvem matrizes de
fluidos bioldgicos (soro sanguineo, sangue total,
urina, saliva, suor, lagrimas, entre outros) e
tecidos bioldgicos (figado, musculos, coracéo,
entre outros) é fortemente recomendavel que o
material seja submetido a imersdo prévia em
solucdo de hipoclorito de sodio comercial a
concentracdo de 2% (v/v) por 24 horas para
desinfeccdo e reducdo da atividade da matéria
organica, e enxague consecutivo com agua de
rede de abastecimento publico.

Posteriormente, estes materiais passam
por descontamina¢do quimica 4&cida para a
remocdo completa dos contaminantes que
possivelmente possam estar presentes nas
paredes internas dos recipientes. N&o é
necessario o uso de acido de categoria ultrapuro,
mas o tempo requerido para a descontaminagéo
pode ser um aspecto critico. Dentre os métodos
classicos convencionais recomendados na
literatura e considerados mais eficazes,
encontra-se 0 emprego de solugdo aquosa de
acido nitrico (HNO3), caracterizado como um
acido forte e um agente poderoso que pode
oxidar grande parte dos elementos mesmo em
solugdes diluidas, interagindo com hidréxidos e
oxidos dos metais para formar nitratos soluveis
em agua’.

A partir desta etapa torna-se primordial
considerar a qualidade requerida do solvente
empregado no restante da cadeia de
descontaminacdo quimica na fase de preparacéo
de banhos acidos e no enxague do material. A
producdo de A&gua destilada e desionizada,
quando possivel, deve apresentar-se em grau
ultrapuro ou do tipo | e com resistividade de
18,2 MQ.cm, obtida por sistemas de purificagdo
automatizados. Este tipo de agua deve ser
gerado diariamente a fim de evitar a formagéo
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de biofilme nas paredes internas do reservatorio
e utilizada na sequéncia devido a rapida
contaminagdo por agentes externos,
principalmente por gases atmosféricos que se
dissolvem na &gua, alterando a qualidade fisico-
quimica, como sua condutividade/resistividade.

O procedimento envolve a imersao total
ou o preenchimento interno completo dos
materiais (sem a formacdo de bolhar de ar) em
um ou dois banhos distintos e consecutivos de
solucdo aquosa obtida a partir de acido nitrico
concentrado HNO3 (P.A., 65%), respeitando-se o
periodo minimo de 24 horas para cada banho.
De modo geral, para o preparo desta solucéo €
utilizada a concentracgéo final de 10 a 20% (v/v).
Todo este processo deve, necessariamente, ser
efetuado no interior da capela de exaustdo
quimica, como precaucdo a saude do
profissional exposto aos vapores de acido. A
seguir efetua-se o0 enxague cuidadoso dos
materiais do laboratério e posterior etapa de
secagem em estufa com temperatura controlada
e monitorada de forma que ndo afete os
materiais volumétricos aferidos.

Em casos de ensaios especificos (niveis
de concentragédo de pg/L ou mg/L) que requerem
0 uso de ambiente com controle de material
particulado (sala limpa), é indicado ao
laboratério a preparacdo de um terceiro banho
de solugdo aquosa de HNOj3 (P.A., 65%) com
concentracdo final de 10 a 20% (v/v), mantendo
0s materiais imersos pelo periodo minimo de 24
horas (de forma idéntica deve-se utilizar o
auxilio de capela de exaustdo quimica), seguido
de enxague. Neste ambiente controlado, é
desejavel também que se realize a secagem do
material em cabine de fluxo laminar onde ocorre
0 controle de particulas em suspensdo no ar, e
posterior fechamento do material para
armazenagem até o momento do uso. Esta etapa
adicional evidencia a amplitude da qualidade
obtida com relacdo ao procedimento de
descontaminacao.

Ainda, para o sucesso da obtencdo da
qualidade dos resultados analiticos, outros
critérios minimos devem ser seguidos pelo
laboratorio  previamente & execucdo da
metodologia de descontaminagdo quimica,
conforme destacados a seguir-®®:

v" O laboratério deve estabelecer os requisitos
de biosseguranca destinados aos profissionais

responsaveis pela execucdo deste tipo de
procedimento, a fim de minimizar os niveis de
riscos do trabalhador a possivel exposicdo a
patdgenos, agentes biologicos e produtos
quimicos;

v" Durante todo o processo de manuseio dos
materiais € necessario 0 emprego de
Equipamentos de Protecdo Individual (avental
de tecido de manga longa; 6culos de protecéo;
luvas de borracha nitrilica de cano longo;
materiais descartaveis como: touca, avental,
propé e luvas sem amido para uso em sala
limpa) e Equipamentos de Protecdo Coletivos
(capela de exaustdo quimica; cabine de
seguranca biologica e fluxo laminar) adequados
que, além de proteger e preservar a saude do
usuario diretamente exposto aos insumos
manipulados, garante a auséncia de residuos que
poderiam resultar em flutuacdes nos resultados e
que, geralmente, sdo atribuidas a erros
experimentais;

v" Nao é recomendado o uso de detergente
com concentracdo em excesso, a fim de evitar
possiveis acumulos de residuos na parede
interna dos frascos;

v Para os laboratérios que executam analises
inorganicas em niveis de tracos e ultra-tracos e
em situagBes indispensaveis, 0 processo de
descontaminacdo pode ocorrer em ambiente de
sala limpa com presséo positiva e controles de
temperatura e de material particulado;

v' Considerando que os metais residuais sao
lixiviados da parede interna do material para a
solucdo 4cida, o monitoramento de sua
renovacdo regular deve ser mantido, dependendo
da frequéncia do uso;

v" O é&cido contaminado deve ser neutralizado
(pH 7,0) antes de seu descarte apropriado na pia
em é&gua corrente abundante, com solucédo
alcalina, como hidréxido de sodio comercial e
utilizando um indicador acido-base sintético,
como a fenolftaleina. E altamente recomendavel
que este procedimento seja realizado em capela
de exaustao quimica;

v" Nao ¢ indicada a imersdo dos materiais em
solugdes acidas por periodos demasiadamente
prolongados, uma vez que podem ocorrer
desgastes nos registros de marcas e graduacgoes
originais dos frascos;

v' Nao proceder a secagem dos materiais
utilizando tecidos, algoddo, papel ou secador,
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devido a provavel aderéncia de seus residuos nas
superficies internas e com isso influenciar os
resultados das medicoes;

v' Os materiais descontaminados e secos
devem ser vedados com filme plastico e
armazenados em locais limpos e protegidos da
poeira ou material particulado antes do seu uso;
v O laboratdrio deve manter rotina de limpeza

de pisos, paredes, bancadas, armarios e
equipamentos  para evitar  contaminacao
ambiental.

Para garantir a qualidade dos

procedimentos analiticos e a confiabilidade dos
resultados emitidos pelo laboratério, a
comprovacdo da eficacia do processo de
descontaminacdo quimica podera ser avaliada
criticamente por meio do monitoramento de
analises quimicas. Estas analises podem ser
realizadas periodicamente, em amostras dos
banhos de 4&cidos e/ou nos materiais de
laboratério apdés a etapa final da
descontaminacdo acida, onde a partir da
quantificacdo dos analitos de interesse sera
possivel avaliar os niveis de contaminantes
residuais presentes. O monitoramento da
validade dos resultados pode ser realizado pelo
uso de ferramentas estatisticas observando o
cumprimento de critérios minimos de valores de
aceitacdo estabelecidos previamente por cada
laboratério e que ndo afetardo a confiabilidade
dos resultados dos ensaios efetuados. A
demonstracdo do monitoramento da qualidade
da descontaminacdo poderad ser executada, por
exemplo, por meio da elaboracdo e
implementacdo de carta controle que evidenciara
a frequéncia da necessidade de substituicdo dos
banhos utilizados no procedimento de
descontaminacao.

Apesar de tratar-se de uma técnica
simples de baixo custo e que permite a
descontaminacao de varios frascos
simultaneamente, destaca-se que os laboratorios
que realizam andlises de determinacdo de
elementos inorganicos em baixas concentracGes
devem avaliar e estabelecer procedimentos
especificos para a descontaminagdo de materiais
manuseados, de acordo com seu escopo de
atuacdo. Para esta finalidade, deve-se levar em
consideracdo a rotina diaria, as possibilidades de
contaminag&o, incluindo a escolha dos materiais
em vidro ou poliméricos. E desejavel que se

execute controle de qualidade que seja capaz de
identificar, estimar e minimizar possiveis erros
provenientes do processo de descontaminacéo, e
que podem afetar o resultado das analises,
indicando a necessidade de tomada de acOes
preventivas e corretivas para a melhoria dos
protocolos.
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