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Orientacao sobre regra de decisio e declaracio da
conformidade em laboratorios de ensaios

ABNT ISO/IEC 17025' é a norma de

referéncia utilizada por laboratérios de
ensaios e calibracdo para garantir a competéncia,
imparcialidade e operagdo consistente de suas
atividades, promovendo qualidade e
confiabilidade de suas analises e,
consequentemente, dos  laboratdrios.  Os
resultados dessas andlises normalmente sdo
expressos em laudos ou relatérios de ensaio que
devem ser claros, objetivos e incluir
informacdes requeridas pelo método utilizado,
acordadas com os clientes e necessarias para a
interpretacdo dos resultados. Além disso,
quando pertinente, os relatérios de ensaio devem
conter uma declaragdio de conformidade/nao
conformidade a uma especificagdo ou norma
(exemplos: aprovacdo/reprovacdo, dentro da
tolerancia/fora da tolerancia).

A especificagio ou norma € um
documento estabelecido por consenso sobre o
estado da arte de determinado assunto e
aprovado por um organismo de regulamentacao
ou normalizacdo que estabelece os parametros
da qualidade de um material ou produto como,
por exemplo, a RDC n° 11, de 13/03/2014°, que
dispoe sobre os Requisitos de Boas Praticas de
Funcionamento para os Servicos de Dialise e da
outras  providéncias. A declaracio de
conformidade, por sua vez, consiste em reportar
nos laudos/relatorios, se os resultados obtidos
nos ensaios atendem a uma determinada
especificagdo. Por exemplo, a RDC n°l1, de
13/03/2014* especifica que o valor maximo
permitido  para contagem de  bactérias
heterotroficas da dgua para hemodidlise € no
maximo 100 UFC/mL (Unidade Formadora de
Colonia/mililitro). Portanto, uma amostra de
agua para hemodialise que apresente resultados
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de bactérias heterotroficas superiores a 100
UFC/mL ndo estd em conformidade com o
especificado por esta legislacdo.

Deste modo, quando o resultado de uma
medi¢@o precisar ser comparado com um valor
de referéncia ou com valores limites minimos
e/ou maximos permitidos especificados, faz-se
necessario tomar uma decisdo para concluir se o
ensaio estd em conformidade com esta
especificagao.

Na dltima revisao da norma ABNT
ISO/IEC 170251, em 2017, foi inserido o termo
“regra  de decisdo” na declaragdo de
conformidade a uma especificagdo. A regra de
decisdo deve ser previamente estabelecida na
especificagdo, norma, contrato ou acordada com
o cliente e deve levar em consideragao o nivel
de risco associado a uma tomada de decisdo
incorreta, idealmente, um nivel aceitavel de
probabilidade de tomar uma decisao incorreta.

Por defini¢@o a regra de decisao descreve
como a incerteza de medicdo é considerada ao
declarar a conformidade com um requisito
especificadol, dado que nenhuma medi¢ao pode
ser considerada perfeita devido a limita¢des dos
instrumentos de medicdo, falta de conhecimento
do efeito das condicdes ambientais, variagdes
obtidas por analistas, entre outros. Assim, um
resultado obtido de uma medi¢do é uma
aproximacdo do valor verdadeiro e a incerteza
de medicio é uma indicacdo quantitativa da
qualidade desse resultado, devendo ser estimada
por um método adequado que considere todas as
contribuicdes significativas. Os guias
Eurachem/CITAC Guide CG4’ ¢ JCGM 100
GUM* propdem métodos adequados para esta
avaliacdo.
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Como sempre existe o risco de se tomar
uma decisdo errada: aceitar um resultado de
ensaio nao conforme ou rejeitar um resultado de
ensaio conforme devido a incerteza da medicao
associada ao resultados, o fundamental na
avaliagdo da conformidade é que a regra de
decis@o esteja claramente definida e entendida
pelas partes envolvidas no processo.

As regras de decisio devem conter
instru¢des para a aceitagdo ou rejeicio de um
produto com base no resultado da medig¢do de
uma determinada grandeza, na sua incerteza
associada, no limite ou limites de especificacao,
considerando o nivel de risco na tomada de
decisdo®, e podem ser divididas nas classes
binarias com aceitacdo simples ou com banda de
seguranga.

Uma regra de decisdo bindria esta
relacionada com a determinacgio de duas regides
disjuntas, denotadas por zona de aceitagio e
zona de rejeicdo tais que, se o resultado da
medicao estiver contido na zona de aceitagdo, o
produto ¢ declarado como ‘“conforme”, caso
contrario, se estiver contido na zona de rejeicao,
¢ declarado “ndo conforme™.

A regra de decisdo bindria com aceitagcdo
simples usa o limite de especificagdo como
limite de aceitagdo (limite superior ou inferior
especificado dos valores de grandeza medidos
permitidos)6. Na Figura 1 sdo apresentadas as
zonas de aceitacdo e rejei¢do em relacdo a um
limite superior especificado (por vezes
denominado valor maximo permitido), em que
um resultado igual ou superior a esse limite
indica uma ndo conformidade e um resultado
abaixo do limite implica a conformidade do
produto ou amostra analisada.

Para usar esta regra, a incerteza de
medicao deve ser considerada aceitavel. Quanto
maior o valor da incerteza da medi¢ao e quanto
mais proximo o valor medido estiver do limite
de especificacdo, maior serd a propor¢ao de
amostras julgadas incorretamente. Entretanto, a
informacdo necessdria para considerar uma
incerteza de medig¢do aceitdvel raramente esta
disponivel. Na secdo 5.12 do Guia
Eurachem/CITAC’ recomenda-se que quando a
incerteza expandida (U) alvo ndo €
regulamentada ou definida pelo cliente, que a
mesma ndo seja superior a 1/8 do intervalo de
resultados permitidos para o mensurando.

Limite superior de
especificagdo

Resultados

Zona de aceitagio ’I Zona de rejeigdo i
Figura 1. Zona de aceitag@o e de rejei¢@o para a regra de
decisdo bindria com aceitagdo simples em relacdo a um
limite superior de especificagio

Também vale enfatizar que, para
resultados muito proximos ao limite superior de
especificagdo, existe uma probabilidade (até
50%) de se tomar uma decisdo incorreta
(assumindo distribui¢do normal das medigdes),
por este motivo, esta regra também ¢é
denominada de “risco compartilhado™®.

Ja a regra de decisdo bindria com banda
de seguranca deve ser utilizada quando o
resultado da medicdo for muito préximo ao
limite de especificagdo ou quando a incerteza do
resultado dessa medi¢ao for consideravelmente
grande e, geralmente, quando houver a
necessidade de se aceitar ou rejeitar um produto
com uma maior confianca. A banda de
seguran¢a (g) € o intervalo entre o limite de
especificagdo e o correspondente limite de
aceitacdo e serve para reduzir ou ampliar o
intervalo de aceitagdo de resultados®. Neste caso,
as zonas de aceitacdo e rejeicdo devem ser
determinadas considerando essa margem/banda
de seguranga (g) e o tipo de risco que o
laboratdrio pretende assumir:

A. Alta confianca na correta rejeicdo dos
resultados, ou seja, uma baixa probabilidade de
que um item rejeitado esteja em conformidade
(baixa probabilidade de falsa rejei¢ao) ou;

B. Alta confianca na correta aceitacdo dos
resultados, ou seja, uma baixa probabilidade de
que um item aceito ndo esteja em conformidade
(baixa probabilidade de falsa aceitacdo).

Usualmente, costuma-se considerar baixa
a probabilidade de falsa rejei¢ao/aceitacdo
quando esta for inferior a 5%, ou seja, uma
confianga superior a 95% na correta
rejeicao/aceitacdo dos resultados. Na Figura 2
sao apresentadas as zonas de rejeicao e aceitagao
com banda de seguranca de tamanho g para cada
tipo de risco assumido (A ou B) em relagdo a
um limite superior especificado. Na Figura 3 sdo
apresentadas as zonas de rejeicdo e aceitacio
para cada tipo de risco assumido (A ou B)
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considerando um limite superior ¢ um limite
inferior especificado.

Limite superior de
especificagdo

¢

>t >
! Zona de rejeigdo A

Resultados

Zona de aceitagio

Limite superior de
especificagio

> - > B
: Zona de rejeigdo

Resultados

Zona de aceitagio
g = banda de seguranca
Figura 2. Zonas de aceitag@o e de rejei¢ao para regra de
decis@o bindria com banda de seguranca em relagdo a um
limite superior de especificacdo, considerando alta
confianga em: A. Correta rejei¢do dos resultados de
ensaio, ou seja, baixa probabilidade de falsa rejei¢do e B.
Correta aceitagao dos resultados de ensaio, ou seja, baixa
probabilidade de falsa aceitagao

Em geral, a banda de seguranca (g) € um
multiplo (k) da incerteza padrido (u) obtida de
medicdes proéximas ao limite especificado e é
descrita pela equacio: g = ku. Para estabelecer
o valor de k, é necessario ter conhecimento
sobre a distribui¢ao de probabilidade do que se
pretende medir, além do nivel de probabilidade
considerado suficientemente baixo de falsa
rejei¢do ou falsa aceitacdo dos resultados.

O guia ILAC G8® recomenda utilizar
k = 2, ouseja, g = 2u para o tamanho da banda
de seguranca. Por exemplo, considerando que a
distribuicdo de um determinado mensurando
seja normal, adotar uma banda de segurancga de
2u para um limite superior estabelecido implica
em uma probabilidade de falsa rejeicio de
resultados inferior a 2,5% (especificamente
2,28%) ou numa confianga maior que 97,5%
(especificamente 97,72%) na correta aceita¢ao
dos resultados de medicdo obtidos préoximos ao
limite superior. Os valores 0,9772 ou 0,0228 siao

obtidos por meio do uso de tabelas da
distribui¢cao normal.
Idealmente, a  especificagdo  ou

regulamentacio do produto deve incluir as
regras de decis@o. O regulamento da Comissdo

Bol Inst Adolfo Lutz. 2022;

Limite inferior de
especificagdo

_ B

Zona de rejeigao

Limite superior de
especificagio

Resultados

[ > Zona de rejeicdo
! Zonade '
aceitagio A

Limite inferior de
especificagdo

Limite superior de
especificagio

Resultados

Zonade e 5!
€

>
Zona de aceitagdo

Zona de
rejeigdo B

rejeigio |

g = banda de seguranca
Figura 3. Zonas de aceitac@o e de rejei¢do para regra de
decisdo bindria com banda de seguranga em relagdo a
limites inferior e superior de especificagio, considerando
alta confianga em: A. Correta rejei¢do dos resultados de
ensaio, ou seja, baixa probabilidade de falsa rejeicao e B.
Correta aceitagao dos resultados de ensaio, ou seja, baixa
probabilidade de falsa aceitag@o

Europeia (CE) 333/2007°, que estabelece
métodos de amostragem e de analise para o
controle oficial dos teores de chumbo, cadmio,
mercurio, estanho na forma inorgénica, 3-
MCPD e benzo(a)pireno nos  géneros
alimenticios, define que “o lote ou o sublote sdo
aceitos se o resultado analitico da amostra nio
exceder o respectivo teor maximo estabelecido
pelo Regulamento (CE) 1881/2006, levando em
conta a incerteza de medi¢do expandida e a
correcio do resultado em funcdo da
recuperagio’.

No entanto, quando a regra de decisao
nido for inerente a norma/especificacdo, cabe
ressaltar que cada laboratério podera utilizar
uma regra de decis@o diferente para o mesmo
ensaio e, eventualmente, chegar a conclusdes
distintas com respeito ao atendimento a mesma
especificagdo. Por este motivo, quando o
laboratério reporta avaliacdo de conformidade,
as regras de decisdo a serem utilizadas devem
estar devidamente documentadas e esclarecidas
e nos relatérios de ensaios devem ser incluidos e
identificados claramente:

a) a qual resultado a declarag¢do de conformidade
se aplica;

b) quais especificagdes, normas ou partes destas
sdo atendidas ou ndo atendidas;

32(U): art 1 pg. 3de 4
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c¢) a regra de decis@o aplicada (a menos que esta
seja inerente a especificagdio ou norma
solicitada).
d) quando aplicavel, a incerteza da medicdo
deve ser apresentada na mesma unidade do
mensurando ou na forma de um termo relativo
ao mensurando, quando a incerteza da medicao
afetar a conformidade a um limite de
especificagﬁol.

Por fim, essas orientacdes visam auxiliar
o profissional que atua em laboratérios de
ensaios, para a importancia de aprofundar seus
conhecimentos sobre incerteza de medicdo e
regra de decisdo, para que possam aplica-los na
rotina de suas atividades, principalmente para os
laboratérios que seguem a norma ABNT
ISO/IEC 17025:2017.
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Controle de qualidade para o diagnostico laboratorial da
meningite bacteriana na Rede Regional de Atencéo a

Saude-13/Ribeirao Preto, SP

meningite bacteriana (MB) €é uma

importante  infeccdo do  sistema
nervoso  central, que pode  progredir
rapidamente, levando o paciente & morte ou
sequelas permanentes, tais como, complicacfes
neuroldgicas. Qualquer agente bacteriano pode
causar MB, porém, as bactérias de maior

interesse  epidemiolégico  sd8o  Neisseria
meningitidis, Streptococcus pneumoniae e
Haemophilus influenzae, responsaveis por

aproximadamente 90% dos casos'2. O Centro de
Laboratorio Regional de Ribeirdo Preto/Instituto
Adolfo Lutz (CLR-IAL-RP) atua como
Laboratdrio de Referéncia Regional (LRR) para
0s Laboratérios Locais (LL), ou seja,
laboratorios da rede publica e privada que
atendem ao Sistema Unico de Saude, uma vez
que o diagnostico da MB foi descentralizado.
Neste contexto, o LRR é responsavel pela
supervisdao direta que corresponde a visita
técnica profissional aos LLs, supervisao indireta
que corresponde a releitura de todas as
bacterioscopias de liquor realizadas em
determinado periodo pelos LLs, treinamentos de
pessoal realizados no LRR para profissionais
dos LLs e recebimento de cepas para
identificacdo e caracterizacdo epidemioldgica,
encaminhadas pelos LLs pertencentes a area de
abrangéncia do CLR-IAL-RP.

A bacterioscopia direta do liquor
associada a analise quimiocitolégica sdo 0s
testes iniciais para o diagnostico de MB,
mostrando-se Uteis e rapidos por fornecerem
informacbes sobre o0 agente etiologico,
auxiliando no tratamento empirico do paciente

Jaqueline Otero SILVA', Ana Paula Luchetta PAIS?,
Paulo da SILVA?, Silvia Helena Chinarelli RECHE?,
Marta Inés Cazentini MEDEIROS!

‘Centro de Laboratério Regional de Ribeirdo Preto (CLR-
IAL-RP) — Instituto Adolfo Lutz

Recebido: 10.08.2021  Aceito para publicagio: 24.02.2022

com a administracdo de antibiético como
ceftriaxona. A cultura é considerada o padrédo
ouro para o diagnoéstico, pois permite que o
conhecimento do agente etioldgico isolado seja
completado com estudos epidemioldgicos,
determinando 0s sorogrupos e  sorotipos
circulantes em cada regido, além de possibilitar
a avaliagdo da sensibilidade antimicrobiana®. Os
métodos de pesquisa de antigenos sdo
complementares™*,

Este estudo teve como objetivo avaliar o
controle de qualidade do diagnostico de MB
realizado pelos LLs da macrorregido nordeste do
Estado de Sdo Paulo, composta pelos
Departamentos Regionais de Saude (DRS) de:
Araraquara (DRS I111), Barretos (DRS V), Franca
(DRS VII) e Ribeirdo Preto (DRS XIlIlI),
totalizando 90 municipios, os quais compdem a
Rede Regional de Atencdo a Saude 13 (RRAS
13). Para isso, realizou-se um estudo
epidemioldgico transversal descritivo,
retrospectivo do periodo de 2006 a 2019,
baseado nos dados obtidos nos arquivos do
CLR-IAL-RP, com relacdo as supervisdes
diretas e indiretas realizadas nos LLs e nas
identificacbes  fenotipicas  dos  isolados
recuperados em cultura (liquor e/ou sangue). A
supervisdo direta através de visitas técnicas aos
LLs foi realizada por dois profissionais da area
de microbiologia, de forma programada, sendo
propostas quando necessario, acGes preventivas
e corretivas quanto as condi¢bes de
biosseguranca, atividades praticas
desenvolvidas, bem como nas instala¢cbes do
laboratorio. Neste contexto, a indicacdo de nédo
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conformidade visa aprimorar o diagnéstico da
doenca  através das agdes  corretivas
implementadas pelos LLs, as quais sdo revistas
numa proxima visita.

Para realizacdo da supervisdo indireta, 0s
LLs enviaram mensalmente suas laminas de
bacterioscopias de liquor coradas pelo método
de Gram® acompanhadas por uma lamina
adicional para ser corada no LRR, se necessario,
além de uma planilha contendo os resultados
liberados pelo LL. Os resultados discordantes
entre 0 LRR e os LLs foram confirmados por
dois profissionais. Copias do relatorio da
supervisdao foram enviadas para o laboratério
supervisionado, bem como para as vigilancias
epidemioldgicas, municipal e estadual. Ainda,
os LLs encaminharam regularmente os agentes
etiologicos recuperados em cultura de liquor
e/ou sangue para confirmacdo e determinacdo de
sorogrupo/sorotipo, importantes para o controle
epidemioldgico da doenca.

No periodo de 2006 a 2019 foram
supervisionados 13 LLs, sendo realizadas 24
visitas técnicas e 27 treinamentos para
funcionarios de LLs que apresentaram
discordancia ou ndo. Uma vez que ha rodizio
constante  dos  profissionais  dos  LLs,
enfatizamos a importancia da capacitacdo dos

mesmos e padronizacdo das técnicas de
coloracéo®.
Foram avaliadas as bacterioscopias

realizadas pelos LLs, totalizando 2.843 laminas
sendo detectados 83 (2,9%) resultados
discordantes (Tabela 1). Apesar da realizacdo da
supervisdo indireta pelo LRR ocorrer somente
apos a liberagdo do resultado, observou-se que
os indices de laminas discordantes diminuiram
ao logo do tempo, indicando a minimizacgéo de
falhas com a orientacdo fornecida durante o0s
treinamentos.

Foi encaminhado ao CLR-IAL-RP o total
de 687 microrganismos isolados de casos
suspeitos de MB, recuperados em cultura de
liquor e/ou sangue. Desse total, 619 isolados
identificados estavam relacionados aos casos
suspeitos de meningite (90,1%); 48 foram
considerados contaminantes comuns CcOmo
bacilo Gram positivo esporulado e fungos
filamentosos (7,0%) e 20 isolados ndo estavam
viaveis (3,0%), pois, supostamente, ndo foram

bem conservados até o envio ao LRR. As
linhagens de interesse epidemiolégico foram
encaminhadas para o Instituto Adolfo Lutz
Central (IAL/SP), Laboratério de Referéncia
Nacional (LRN) para MB para estudos
complementares cujos resultados séo divulgados

aos Orgdos competentes de vigilancia
epidemioldgica.
Tabela 1. Distribuicdo anual das laminas de

bacterioscopia de liquor avaliadas na supervisdo indireta
pelo CLR-IAL-RP, entre 2006 e 2019

Ano Laminas avaliadas  Laminas Discordantes

N° N° %
2006 02 01 50,0
2007 227 25 11,0
2008 150 10 6,7
2009 302 12 4,0
2010 561 19 3,4
2011 532 08 15
2012 274 02 0,7
2013 197 0 0
2014 196 03 15
2015 125 01 0,8
2016 01 0 0
2017 24 01 4,2
2018 137 01 0,7
2019 115 0 0

O  conhecimento  das  linhagens
bacterianas circulantes é fundamental para o
controle comunitario da MB, visando a
instituicio da vacina e quimioprofilaxia. O
controle de qualidade e os treinamentos tém
contribuido para melhorar o diagnostico da MB
na RRAS-13 por assegurar orientacdo técnica
aos profissionais dos LLs. Ademais, a
supervisdo direta incentiva o envio de linhagens
para caracterizacdo epidemioldgica, que permite
identificar os  sorogrupos e  sorotipos
prevalentes, contribuindo com as agbes de
vigilancia.
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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
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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,

Bol Inst Adolfo Lutz. 2022; 32(U): art 3 pg. 3de 5



Arauz LJ, Buzzo ML. Descontaminacdo de materiais de uso laboratorial empregados em andalises de elementos
inorganicos em diferentes areas de aplicacdes. Bol Inst Adolfo Lutz. Sdo Paulo, 2022;32(U): art 3.

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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Validacdo de metodologia analitica para determinacao
de antimo6nio em agua utilizando GFAAS

antimoénio (Sb) € um semimetal de

ocorréncia natural, com aparéncia
branca prateada, duro e quebradico. Pode ser
usado em ligas de chumbo e outros metais, em
baterias, soldas, chapas, canos, fundigdes e
como catalisador na producdo de recipientes de
politereftalato de etileno (PET). Os compostos
de Sb estdo entre os remédios mais antigos
usados na préatica da medicina e sdo atualmente
empregados no tratamento de doencas causadas
por parasitas, como a Leishmaniose’. Por outro
lado, estudos toxicologicos indicam que a
ingestdo oral de sais soluveis de antiménio causa
forte efeito irritante sobre a mucosa
gastrointestinal e provoca vOmitos. Outros
efeitos incluem cdlicas abdominais, diarreia e
toxicidade cardiaca’.

Este elemento pode estar presente em
diferentes tipos de aguas sujeitas ao regime de
Vigilancia Sanitaria e deve obedecer aos padrbes
de qualidade estabelecidos nas legislagdes
especificas, atendendo aos limites maximos
permitidos, sendo 0,006 mg/L para &gua
destinada ao consumo humano® e agua tratada
para dialise®, e 0,005 mg/L para agua envasada e
gelo’.

A técnica analitica de Espectrometria
de Absor¢do Atdmica com Forno de Grafite
(GFAAS) tem sido amplamente utilizada para a
determinacgédo de baixas concentra¢des de metais
e semimetais em agua, pois apresenta
sensibilidade, exatiddo e precisdo adequadas
para atender aos requisitos de qualidade
dispostos em legislacdo. Assim, o objetivo deste
estudo foi validar um método analitico para
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determinacdo de antimonio nos diferentes tipos
de &guas (para consumo humano, tratada para
didlise e envasada) por GFAAS, de forma a

atender aos valores maximos permitidos
preconizados nas legislagdes vigentes.
A metodologia analitica para a

quantificacdo de Sb nos diferentes tipos de
aguas foi adaptada seguindo as recomendacgdes
do Standard methods for the examination of
water and wastewater®. A validagdo do método
foi conduzida considerando os pardmetros de
linearidade, limite de deteccdo, limite de
quantificacdo, precisdo, precisdo intermediaria e
exatiddo; baseada em protocolo descrito pelo
Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e
Tecnologia (INMETRO)’.

As medigdes foram realizadas utilizando-
se um espectrdmetro de absorcdo atdmica com
forno de grafite, com correcdo longitudinal de
background por efeito Zeeman (modelo
PinAAcle 900 T, marca Perkin Elmer) e com
autoamostrador (modelo AS 900, marca Perkin
Elmer). As amostras foram injetadas em tubo de
grafite pirolitico com aquecimento transversal
(THGA) e end caps para aumentar a
sensibilidade. Como fonte de radiacdo utilizou-
se lampada de catodo oco (modelo Lumina,
marca Perkin Elmer) empregando comprimento
de onda de 217,58 nm. Os parametros analiticos
utilizados foram: tempo de integracdo: 5s;
volume de amostra: 20 pL; volume de
modificador quimico 5 puL contendo 0,005 mg
Pd + 0,003 mg Mg(NOs),; sinal: area do pico;
gas: argonio.

O programa de aquecimento empregado

Bol Inst Adolfo Lutz. 2022; 32(U): art 4 pg. 1 de 3



Mataveli LRV, Carvalho MFH, Arauz LJ, Buzzo ML. Validacdo de metodologia analitica para determinagdo de
antimdnio em &gua utilizando GFAAS. Bol Inst Adolfo Lutz. Sdo Paulo, 2022;32(U): art 4.

nas etapas de secagem, pirolise, atomizacdo e
limpeza no equipamento para a determinagdo de
antimonio foi otimizado considerando as
recomendacdes do fabricante®, destacadas na
Tabela 1.

Tabela 1. Programa térmico utilizado para a
determinacdo de Sb em &gua por GFAAS

Etapa T Rampa Patamar Fluxo de gas Leitura
(°C) (s) (s) (mL/min)
Secagem 1 110 20 30 250
Secagem 2 130 30 30 250
Pirtlise 1100 10 20 250
Atomizacdo 1900 0 5 0 X
Limpeza 2500 1 5 250

As curvas analiticas foram construidas a
partir de solugdo de material de referéncia
certificado para antimdnio, com concentragdo de
1000 mg/L (marca NSI Lab Solutions). As
solucdes de trabalho foram diluidas em é&cido
nitrico grau ultrapuro (HNO3z 65%, Suprapur,
Merck) 0,2%.

A linearidade da faixa de trabalho foi
determinada apds andlise de trés replicatas por
nivel de concentracgdo, verificando-se a auséncia
de valores discrepantes (Teste de Grubbs) e a
homocedasticidade dos dados (Teste de
Cochran)7, com valores de Ceitico 0,7885 (99%
de confianga) e Ccaiculado 0,4786. De acordo com
0s experimentos realizados, o0 modelo linear
simples é adequado, apresentando variancias
homogéneas ao longo da faixa de trabalho e
coeficiente de correlacéo de 0,9966.

O limite de quantificacdo da metodologia
foi verificado experimentalmente por meio da
analise de seis preparaces independentes de
solucdo de antimbnio com concentragdo
correspondente ao primeiro ponto da curva
analitica (0,004 mg/L). O limite de
quantificacdo, calculado como 10 vezes o desvio
padréo dos resultados, apresentou valor de 0,002
mg/L. Considerando a faixa linear de trabalho e
a precisao da medicdo, para fins préticos, foi
estabelecido o valor de 0,004 mg/L como limite
de quantificacdo’, conforme demonstrado na
Tabela 2. O limite de deteccdo foi considerado
como 1/3 do limite de quantificag&o.

Os parametros exatiddo, precisdo (em
condicbes de repetibilidade) e precisdo
intermediaria do método foram avaliados
utilizando-se o material de referéncia certificado
(MRC) 1643f Trace Elements in Water,
adquirido do fornecedor National Institute of

Standards and Technology (NIST). Os calculos
incluiram os critérios de recuperacdo para a
exatidao e coeficiente de variagdo (CV) para a
precisdo  utilizando-se  seis  preparacdes
independentes do MRC, e coeficiente de
variacdo (CV) para a precisdo intermediéria
considerando-se as analises executadas em trés
dias distintos.

Desta forma, a avaliacdo de desempenho
da validacdo da metodologia analitica (Tabela 2)
indicou que os resultados obtidos para exatid&o,
precisdo e precisdo intermedidria foram
compativeis com os valores preconizados nas
diretrizes da AOAC (Appendix F, Table A4,
Table A5)° na faixa de concentracio proposta no
estudo, que sugere indices de 80 a 110% para a
recuperacdo e de 15% para a precisao.

Tabela 2. Pardmetros obtidos para a validacdo do
método analitico para determinacdo de Sb em &gua

Parémetro Valor

Faixa de trabalho (mg/L) 0,004 - 0,020
Coeficiente de correlacéo (r) 0,9966
Limite de deteccdo (mg/L) 0,001
Limite de quantificacdo (mg/L) 0,004

Precisdo (Repetibilidade) (CV) 7%

Precisdo intermediaria (CV) 10%
Exatidao (recuperagdo) 85%
Assim, 0s  pardmetros  avaliados

demonstraram a viabilidade da aplicacdo da
metodologia analitica, apresentando baixos
limites de deteccdo e de quantificacdo, com
valores de exatiddo e precisdo adequados, nas
condicdes de operacdo propostas. Os resultados
comprovaram que 0 método proposto tem as
caracteristicas necessarias para a obtencdo de
resultados confiaveis e com a qualidade exigida
no atendimento as legislacdes vigentes quanto a
avaliacdo dos niveis de antimdnio em &guas
destinadas ao consumo humano, tratada para
didlise e envasadas.
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