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RESUMO

COPPOLLI, Lisindo Roberto. Fatores que afetam a qualidade das amostras de solos para a
determinacdo de compostos organicos volateis e os beneficios da acreditacdo pela norma ABNT
NBR ISO/IEC 17025:2017. 2020. 107 f. Monografia (MBA em Gestio de Areas Contaminadas,
Desenvolvimento Urbano Sustentavel e Revitalizacdo de Brownfields) - Escola Politécnica,
Universidade de Sao Paulo, S&o Paulo, 2020.

Compostos organicos volateis (COVs) sdo compostos com papel importante na quimica do
meio ambiente, sejam de origem antropogénica, sejam de origem natural. O conhecimento das
concentracdes destas substancias com a maior exatiddo possivel é fundamental para a tomada de
decisdes em relagdo ao gerenciamento de &reas contaminadas. A amostragem é parte integrante do
processo analitico que fornecera estes resultados, tendo assim interferéncia direta na qualidade dos
dados obtidos. Devido as propriedades dos COVs, a amostragem de solos para a determinacdo
destes compostos apresenta uma série de fatores que, se ndo controlados, podem causar alteracdes
significativas nas concentracbes de COVs das amostras coletadas. A confianca, portanto, nas
entidades que realizam estas atividades de amostragem é fundamental e reduz o dispéndio de
recursos na garantia da qualidade dos dados obtidos. O presente trabalho avalia o papel das
operacdes de amostragem no processo de Objetivos da Qualidade dos Dados (OQD), estabelecido
pela EPA para garantir a eficiente aplicacdo de recursos na obtencdo de dados para tomada de
decisdes ou para avaliacdo de condicGes. Realiza também uma analise critica das normas ABNT
NBR 16434:2015, ABNT NBR 16435:2015, ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 e outros
documentos normativos da CGCRE pertinentes, procurando estabelecer relacBes entre eles. Avalia
ainda os principais fatores que podem afetar a qualidade das amostras de solos destinadas a
determinacdo de COVs, analisa criticamente os procedimentos de controle de qualidade indicados, e
discute e avalia se estes procedimentos séo suficientes para garantir a confiabilidade e qualidade das
amostras coletadas. Finalmente, o estudo procura estabelecer o valor agregado resultante de uma
acreditacdo na norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 das entidades que executam a amostragem,
seguida ou ndo dos ensaios quimicos.

Palavras-chave: Contaminacdo do solo. Compostos volateis. Garantia da qualidade.
Credenciamento ISO.



ABSTRACTS

COPPOLLI, Lisindo Roberto. Factors that affect the quality of soil samples for the determination of
volatile organic compounds and the benefits of accreditation by ABNT NBR ISO/IEC17025:2017.
2020. 107 f. Monografia (MBA em Gestdo de Areas Contaminadas, Desenvolvimento Urbano
Sustentavel e Revitalizacdo de Brownfields) — Escola Politécnica, Universidade de Sdo Paulo, Sdo
Paulo, 2020.

VOCs are compounds that play an important role in environmental chemistry, whether from
anthropogenic or natural sources. To know the concentrations of these substances with the greatest
possible accuracy is essential for making decisions regarding the management of contaminated
areas. Sampling is an integral part of the analytical process that will provide these results, thus
having direct interference on the quality of the obtained data. Due to the properties of VOCs, soil
sampling for the determination of these compounds presents a series of factors that, if not
controlled, may cause significant changes in the concentrations of VOCs in the collected samples.
Therefore, reliability in the entities that carry out these sampling tasks is fundamental and reduces
the expenditure of resources in guaranteeing the quality of the data obtained. This paper evaluates
the role of sampling operations in the Data Quality Objectives (OQD) process, established by the
EPA to ensure the efficient application of resources in obtaining data for decision making or
condition assessment. It also performs a critical analysis of the standards ABNT NBR 16434: 2015,
ABNT NBR 16435:2015, ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 and other relevant CGCRE normative
documents, trying to establish relationships between them. It also assesses the main factors that may
affect the quality of soil samples for the determination of VVOCs, critically analyzes the indicated
quality control procedures, and discusses and evaluates whether these procedures are sufficient to
ensure the reliability and quality of the collected samples. Finally, the study seeks to establish the
added value resulting from an accreditation in the ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 standard of the
entities that perform the sampling, whether or not followed by chemical tests.

Key words: Soil contamination. Volatile compounds. Quality Assurance. 1SO
Accreditation.
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FATORES QUE AFETAM A QUALIDADE DAS AMOSTRAS DE SOLOS PARA A
DETERMINAGCAO DE COMPOSTOS ORGANICOS VOLATEIS E OS BENEFICIOS
DA ACREDITACAO PELA NORMA ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

Lisindo Roberto Coppoli

1. INTRODUCAO

COVs sdo compostos quimicos organicos cuja composicdo e estrutura possibilita sua
vaporizacdo em condi¢des normais de temperatura e pressdo. Esta € a definicdo geral de COV
utilizada na literatura cientifica, e € consistente com a definicdo usada para a qualidade do ar
em ambiente interno. Uma vez que a volatilidade de um composto é geralmente tanto mais
alta quanto menor for sua temperatura de ebulicdo, a volatilidade de compostos organicos
pode ser definida e classificada por seus pontos de ebulicdo. Adotando-se este critério,
podemos dizer que COV é um composto organico cujo ponto de ebuli¢do seja menor ou igual

a 250°C, sob uma pressao atmosférica normal (101,3 kPa).

Os COVs sao divididos em duas classes: a primeira, de compostos organicos ndo metano
(CONMSs), na qual se incluem os compostos organicos oxigenados, os halogenados e o0s
hidrocarbonetos, e a segunda classe, da qual o0 metano ndo faz parte. Ele € estudado
separadamente, por ser o hidrocarboneto mais abundante na atmosfera (Aquino, 2006),
(Orlando, 2008).

Denomina-se também “Composto Organico Volatil” (COV) qualquer composto de carbono
que participa de reacGes fotoquimicas na atmosfera, exceto aqueles designados pela U.S.
Environmental Protection Agency (USEPA) como tendo reatividade atmosférica desprezivel.
Excluem-se mondxido de carbono, didxido de carbono, &cido carbonico, carbetos metalicos
ou carbonatos e carbonato de aménio.

Muitos estudos demonstram que os COVs de origem biogénica contribuem com 90% do total
de emissdo de COVs (Atkinson, 2000), enquanto as fontes antropogénicas tais como atividade
industrial, solventes, transporte, etc., contribuem somente com 10% deste total. Entre as mais
importantes fontes biogénicas de COVs estdo as plantas vivas (Harrison et al., 2013). Tem
sido mostrado que o0 solo e a cobertura morta podem liberar de 12 a 136% de monoterpenos se
comparados a emissdo da cobertura viva na primavera e outono (Faiola et al., 2014).
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Alguns COVs geram efeitos adversos sobre a satide humana, que podem incluir diminuicao
da visibilidade, devido a formacdo de névoa, irritacdo aos olhos e ao trato respiratorio
superior. Também apresentam efeito carcinogénico. Além disso, contribuem para a formacéo
de oz6nio na troposfera, que por sua vez é responsavel por diversos efeitos adversos a saude
humana e ao ambiente. (Rodrigues et al., 2007).Uma fonte importante de COVs sdo o0s
materiais de construcdo, em particular os de revestimento e, também, os proprios sistemas de
ventilacdo. (Silva, 2000)

Diversos fatores devem ser observados de modo a garantir que as amostras coletadas em um
determinado local sejam representativas da area de decisdo. A amostragem pode ser
considerada parte do procedimento de ensaio de um parametro, ja que sua execucdo influi
diretamente na qualidade dos dados que serdo obtidos a partir das amostras coletadas. Devido
as propriedades fisico-quimicas dos COVs, a amostragem para a sua determinagdo envolve
uma série de cuidados especificos, de modo a garantir esta qualidade. Estes cuidados estdo
descritos e recomendados nas normas que tratam do assunto. Porém, sera que apenas estes
cuidados sdo suficientes? Ou €é possivel se adotar medidas adicionais para aumentar a

confianga dos gestores de um projeto nas entidades que realizaram a coleta de amostras?

A Agéncia de Protecdo Ambiental dos Estados Unidos da América (USEPA) estabeleceu um
processo denominado “Objetivos de Qualidade dos Dados” (OQD). O Processo OQD consiste
em sete passos interativos, que, embora sequenciais, podem ser revistos na medida em que se
obtém mais informacdes sobre o problema. Sdo passos l6gicos que conduzem 0s gerentes ou a
equipe a um plano para a obtencdo de dados ambientais de qualidade, com aplicacao eficiente
dos recursos. Trata-se de um processo flexivel e interativo e se aplica tanto a tomada de
decisdes (p. ex., conformidade/ndo conformidade a uma norma) quanto a avaliacdo (p. ex.,
verificar o nivel médio de concentracdo de um contaminante). O Processo OQD é utilizado
para estabelecer critérios de desempenho e aceitagdo que servem de base para projetar um
plano de coleta de dados com qualidade e em quantidade suficiente para fundamentar o
objetivo do estudo. O uso do processo OQD leva a um dispéndio eficiente e eficaz dos
recursos; ao consenso sobre o tipo, a qualidade e a quantidade dos dados necessarios para
cumprir o objetivo do projeto; e & documentagdo integral das acBes adotadas durante o
desenvolvimento do projeto. (USEPA, 2006)
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Compete a equipe gestora do projeto verificar se 0s requisitos do processo OQD estdo sendo
cumpridos pelas entidades participantes. Um conjunto de requisitos refere-se a amostragem.
Estes requisitos estdo inseridos no passo 7, que é a etapa na qual se desenvolve o plano para

obtencdo dos dados.

A equipe gestora deve assegurar que o plano para obtencdo dos dados seja adequado aos
propositos do estudo e seja conduzido dentro dos recursos disponiveis, porém com a
qualidade e a representatividade necessarias. Nem sempre é possivel, com as informacdes
disponiveis, assegurar que uma entidade realizara a contento sua parte do projeto. Neste caso,
uma fase mal executada pode colocar a perder todo o objetivo do projeto, levando ao
dispéndio de recursos na obtencéo de dados que depois ndo poderéo ser utilizados. Ou pior, se

vierem a ser utilizados, levardo a decisdes ou avaliacdes equivocadas.

Os passos do processo OQD podem ser sintetizados no seguinte diagrama:
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Figura 1 - O Processo dos Objetivos de Qualidade dos Dados

Passo 1. Defina o Problema
Defina o problema que necessita de estudo;
identifique a equipe de planejamento, examine orgamento, cronograma

v

Passo 2. Identifique os Objetivos do Estudo
Defina como os dados ambientais serdo usados para atender aos objetivos
e resolver o problema; identifique as questdes do estudo, defina resultados alternativos

v

Passo 3. Identifique as Entradas de Informacao
Identifique os dados e informagdes necessérios para
responder as questdes do estudo

A 4

Passo 4. Defina os Limites do Estudo
Especifique a populagéo-alvo e as caracteristicas de interesse;
defina os limites espaciais e temporais, a escala de inferéncia

h 4

Passo 5. Desenvolva a Abordagem Analitica
Defina o parametro de interesse, especifique o tipo de inferéncia e
desenvolva a logica para tirar conclusdes dos dados

Tomada de decisao Estimativa e outros
(teste de hipoteses) métodos analiticos
v A4

Passo 6. Especifique os Critérios de Desempenho ou Aceitagao
v v
Desenvolva critérios de desempenho para 0s novos

dados a coletar ou critérios aceitaveis para os dados
existentes que se pretende utilizar

Especifique os limites de probabilidade para erros
de decisdo por falsa rejeigéo e falsa aceitag@o

A
A 4

Passo 7. Desenvolva o Plano para Obtegcao dos Dados
Escolha um plano de amostragem e analise que atenda aos critérios de desempenho
e seja eficiente na aplicagao dos recursos

Fonte: OrientagOes para o Planejamento Sistematico Utilizando o Processo
dos Objetivos de Qualidade dos Dados - USEPA QA/G-4, pl4.
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2. OBJETIVO

Contribuir para a aplicacdo do processo OQD na obtencdo de dados representativos e de
qualidade. Contribuir também para o entendimento dos fatores que afetam a qualidade das
amostras de solo para determinagdo de compostos organicos volateis (COVs), das possiveis
alteracOes destas amostras durante os procedimentos de amostragem e das vantagens da
acreditacdo pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, para as entidades que executam a

amostragem.

3. PROPOSTA

Identificar os principais fatores que podem afetar a qualidade das amostras coletadas segundo
os procedimentos indicados pela norma ABNT NBR 16434 para determinacdo de compostos
organicos volateis (COVs), analisar criticamente a eficacia dos procedimentos indicados pela
norma ABNT NBR 16435 para assegurar a qualidade e representatividade destas amostras, e
avaliar se a acreditacdo pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 das entidades que
realizam a amostragem pode trazer algum valor agregado aos dados obtidos a partir das

amostras coletadas.
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4. METODOLOGIA E DOCUMENTOS UTILIZADOS

O documento que estabelece o procedimento de amostragem para a determinacdo de COVs
em residuos solidos, solos e sedimentos ¢ a norma ABNT NBR 16434, “Amostragem de
Residuos Solidos, Solos e Sedimentos — Anéalise de Compostos Organicos Voléateis (COV) —
Procedimento”, atualmente em sua primeira edicdo, datada de 01/09/2015 e com vigéncia a

partir de 01/10/2015. O escopo desta norma € o seguinte:

“Esta norma descreve procedimentos recomendados para a coleta, manuseio e
preparacdo de amostras de residuos sélidos, solo e de sedimentos, para a analise de
substancias organicas volateis (COV). Esta classe de substancias inclui
hidrocarbonetos aromaticos de baixo peso molecular, hidrocarbonetos
halogenados, cetonas, acetatos, nitrilos, acrilatos, éteres, sulfetos, com ponto de

ebulicdo menor que 200 C, insoluveis ou pouco soliveis na dgua”. (ABNT, NBR
16434:2015)

Ela descreve ainda os fatores que podem afetar as amostras coletadas, de modo a que estas
ndo sejam representativas da populacdo-alvo a qual os resultados se destinam. Assim, 0 passo
inicial para entendermos as incertezas e possibilidades de erros inerentes ao processo de
amostragem € levantar os procedimentos prescritos para a coleta, e também os métodos de
ensaio para 0s quais as amostras se destinam, ja que cada método analitico possui suas
préprias peculiaridades e requisitos. Muitos dos cuidados que devem ser observados durante o
processo de amostragem também deverdo ser observados na proxima etapa, quando as
amostras passam para a custodia do laboratério, de forma a garantir a obtencdo de resultados
confiaveis. O laboratdrio enfrentara também problemas adicionais referentes ao seu proprio
desempenho, e €é interessante um contato intimo entre todos os envolvidos para que as tarefas
se complementem sem intercorréncias prejudiciais. Contudo, a principio a responsabilidade
da equipe de campo que realizou a coleta termina quando a amostra é recebida em condicdes
pelo laboratdrio. Veremos que € interessante uma inspecao por parte deste ultimo por ocasido

do recebimento, de modo a assegurar a conformidade da amostra recebida.

Os COV sdo substancias que geralmente coexistem em fase gasosa, liquida e sélida, devido as
suas propriedades fisico-quimicas, as propriedades dos materiais e as variaveis ambientais.
Perdas ndo contabilizadas de analito podem ocorrer a partir de qualquer fase, tornando os
resultados obtidos com as amostras nao representativos do material que as originaram. Assim,

é importante realizar as operacdes de coleta, manuseio, transporte e analise das amostras
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dentro de condicBes que garantam a integridade de todas as fases e previnam ao méaximo a
perda de analito (ABNT, NBR 16434:2015).

Outro documento relacionado aos objetivos deste trabalho € a norma ABNT NBR 16435,
“Controle da Qualidade na Amostragem Para Fins de Investigagio de Areas Contaminadas —
Procedimento”, emitida e valida a partir das mesmas datas da norma NBR 16434 e também

em sua primeira edicdo. Seu escopo € o seguinte:

“]. Esta norma estabelece as orientagdes técnicas de controle de qualidade
relacionadas a amostragem de solo e 4gua subterranea para fins de investigacao de
areas contaminadas.”

“2. Esta norma fornece os critérios minimos para a garantia da qualidade dos
procedimentos de amostragem, incluindo a qualificacdo e capacitagdo do
especialista em amostragem. A quantidade de amostras de controle de qualidade
propostas nesta norma segue as normas e métodos vigentes, reconhecidos nacional
e internacionalmente. Quaisquer alteracfes destes critérios podem ser propostas,
desde que tecnicamente justificaveis”. (ABNT, NBR 16435:2015)

O interessante no disposto nesse documento € que ele estabelece ligacdo entre as normas de
amostragem e a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, que é a norma que regulamenta a
acreditacdo de laboratérios de ensaio e calibracdo. Este documento também esta intimamente

relacionado aos objetivos deste trabalho. Esta relacdo sera tratada mais adiante.

Sera feita incialmente uma leitura critica da norma ABNT NBR 16434, procurando-se
identificar os possiveis fatores que podem causar desvios nos resultados obtidos a partir de
amostras coletadas pelos procedimentos recomendados no documento. Em seguida, sera
realizada a mesma leitura critica da norma ABNT NBR 16435, verificando se o0s
procedimentos indicados nela realmente sdo adequados e aderentes aos procedimentos
descritos na norma ABNT NBR 16434. Em seguida, serd realizada uma descricdo dos
requisitos estabelecidos pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 e na NIT-DICLA-057,
documento normativo da Coordenacdo Geral de Acreditacio (CGCRE) e do Instituto
Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (INMETRO). Serdo também abordados os
demais documentos normativos e orientativos da CGCRE/INMETRO pertinentes, entre eles o
DOQ-CGCRE-091, que esta diretamente relacionado com a amostragem, e as legislacdes do
Estado de Sdo Paulo diretamente relacionadas a acreditacdo. Com isso julga-se que serd
possivel avaliar se a acreditagdo pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 pode agregar valor a
atividade de amostragem de solos para determinacdo de COVs e qual a relacdo custo-
beneficio desta acreditacéo.
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AMOSTRAGEM DE RESIDUOS SOLIDOS, SOLOS E SEDIMENTOS PARA

A DETERMINACAO DE COVs - NORMA ABNT 16434

5.1. Consideragdes iniciais

A norma ABNT NBR 16434 define o uso de ferramentas para a coleta, transferéncia,
condigdes de armazenamento e preservacdo de amostras a serem analisadas para a
determinacdo de COVs. A amostra coletada e posteriormente analisada deve ser
representativa da matriz do material amostrado. Diversos detalhes devem ser observados
para limitar a perda dos analitos por volatilizagcdo e biodegradacéo, que sdo os principais
mecanismos de perda de COV durante os procedimentos de amostragem.

A suscetibilidade dos diversos compostos classificados como COV a estes dois
mecanismos de perda é especifica de cada composto e do tipo de matriz. De modo geral,
qguando mais alta a pressao de vapor de um composto, mais suscetivel ele é as perdas por
volatilizacdo, que ocorrem sempre que moléculas gasosas, com coeficiente de difusdo até
quatro ordens de grandeza maior do que os coeficientes de difusdo de liquidos circulam
livremente. Portanto, sempre que uma nova superficie é exposta, ocorrem perdas de COV,
cujo montante dependera da area exposta, da pressdo de vapor do analito considerado, do
tempo de exposicdo, da porosidade da matriz e, em alguns casos, das condicdes

meteoroldgicas.

Compostos mais sujeitos a degradacdo em meio aerobico estdo mais suscetiveis a
biodegradacdo do que compostos que se degradam mais facilmente em meios anaerdbicos.
Tais fatos séo relevantes, pois na coleta de amostras de solo de sub-superficie, ocorrera a
exposicao do material a atmosfera. A taxa dessa biodegradacdo depende também de varios
fatores, que incluem a populagdo microbiologica enddgena, as propriedades quimicas do
analito de interesse e a temperatura. Indiretamente, a biodegradacdo dependera também das
condigcbes necessarias para que 0S microrganismos endogenos atuem: presenca de
receptores de elétrons, nutrientes e umidade em quantidade suficiente. Essa biodegradacao
prosseguird mesmo com as amostras armazenadas a 4 °C, e afetard especialmente
compostos aromaticos ndo halogenados. Pode ser inibida por imersdo das amostras em
metanol, congelamento ou acidificacdo a pH < 2,0. A biodegradagdo pode levar a formagao

de novos compostos que ndo estavam presentes originalmente na amostra. Estas alteracdes
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na amostra, seja por volatilizacdo ou biodegradacéo, levardo a uma nédo representatividade
do material original, culminando na obtencdo de dados analiticos incorretos, que nédo

representardo a situacdo em campo.

Ao efetuarmos a coleta de amostras para determinacdo de COV, devemos atentar para que
os procedimentos utilizados sejam compativeis com 0 método de preparacdo, 0 método de
ensaio que sera utilizado e com os objetivos de qualidade dos dados que foram definidos
para o projeto. Podemos considerar que a amostragem faz parte do método analitico, e €
tdo importante quanto este, ja que erros nestes procedimentos prévios afetardo 0s
resultados obtidos no laboratorio. Assim, € recomendavel que o coletor, além de treinado
nos procedimentos de amostragem, conheca com detalhes o método analitico que sera
utilizado no laboratorio. A norma preconiza que a coleta, 0 manuseio e 0s métodos de
preservacao de amostras sejam compativeis com o método usado para a sua preparacdo
para a determinacdo de COV (ABNT, 2015). Além disso, devem atender também ao que
foi estabelecido nos objetivos de qualidade dos dados, para garantir que os dados obtidos

atendam as necessidades do projeto.

5.2. Métodos de Preparacdo da Amostra

5.2.1. Extragcdo com Metanol

Neste método a amostra coletada em campo em um amostrador tubular provido de
“liner”, é reamostrado, e a sub-amostra e colocada em um frasco contendo metanol,
pré-pesado. O principio deste método consiste na extracdo de COV com metanol em
campo. No laboratorio seré realizada a transferéncia de uma aliquota do extrato para
meio aquoso, realizando a determinacdo através dos ensaios por purga e captura
(“purge and trap”) ou pela volatilizagdo para o espago superior do frasco

(“headspace”).

As vantagens deste tipo de preparacdo da amostra é a possibilidade de se coletar um
nimero maior de amostras no “liner”, formar uma amostra composta e inibir a
biodegradacdo. Outra vantagem € que pelo fato de o metanol ter grande afinidade por
estes compostos, pode-se alcancar uma extracdo de COV extremamente eficaz. E

possivel reanalisar diversas vezes uma sub-amostra, e 0s extratos das amostras
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podem ser armazenados, uma vez verificado que ndo ocorreram perdas de COV. Este
tipo de preparacdo permite um prazo de espera para realizacdo da analise quimica

maior, até 14 dias.

As desvantagens sdo as seguintes: 0 metanol € um liquido téxico e inflamével, o que
pode acarretar problemas no manuseio e no despacho das amostras, dependendo da
quantidade de solvente presente. Uma vez que a amostra sofre diluicdo, os limites de
deteccdo sdo maiores. O metanol pode interferir com os COV de interesse, bem
como pode impactar o desempenho de certos gases nos cromatografos e sistemas de
deteccdo. A disposicdo final de amostras contendo metanol estd sujeita as
regulamentacdes vigentes. Este método também exige que se conhegcam previamente

0s niveis de concentracdes de COV na amostra, 0 que nem sempre € possivel.

A norma apresenta um procedimento alternativo, para o caso de problemas logisticos
impedirem a execucdo do procedimento de preparacdo/extracdo em campo. AS
amostras podem ser coletadas e acondicionadas em um frasco hermético,
transportadas ao laboratorio e 14 se realizar a extracdo com metanol em um prazo de

até 48 horas.

5.2.2.  Particionamento para o vapor

Neste método a amostra coletada em campo em um amostrador tubular provido de
liner, é reamostrada, e a sub-amostra e colocada em um frasco contendo agua ou
agua acidificada, para sua preservacao, pré-pesado. Realiza-se a determinacéo direta
de COVs na amostra também por purga e captura (“purge and trap”) ou
“headspace”. O vapor serd removido sem a abertura do frasco.

Este método apresenta as vantagens de tornar possivel alcancar limites de deteccdo e
quantificacdo mais baixos, uma vez que as amostras ndo sofrem diluicdo. Como nao
se utilizam solventes organicos, ndo ocorrem interferéncias devidas a estes solventes,

nem h& preocupacdo com a manipulacdo, transporte ou descarte da amostra.

Suas desvantagens sdo que os frascos utilizados devem ser compativeis com 0s

equipamentos automatizados para determinagdo de COV por purga e captura ou
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“headspace”, ou sera preciso utilizar um adaptador. O tamanho da amostra ¢ limitado
(igual ou menor a 10 gramas) nos sistemas automatizados, e pode ser necessario
preservar a matriz com métodos adequados. Além disso, ha uma reducdo na
eficiéncia do particionamento para o vapor de alguns COV, e quando se utiliza o
método de purga e captura, somente uma Unica analise pode ser feita numa mesma
amostra. O mesmo ocorre quando se usa o método do “headspace”, exceto se for
utilizado um pequeno volume da amostra. A limitacdo em relacdo ao nimero de
andlises que podem ser feitas por amostra pode ser contornada com a coleta de
amostras em replicata. Similarmente ao método anterior, aqui também a norma
indica 0 mesmo procedimento alternativo, caso problemas logisticos impecam a
preparacdo das amostras em campo. O tempo de preservacdo é variavel. Com a
utilizacdo de agua é de apenas 48 horas. Utilizando-se agua acidificada, pode ser

estendido até 14 dias.

5.3. Materiais e equipamentos utilizados na coleta

As amostras para determinacdo de COV sdo obtidas por amostradores tubulares, que
possuem um recipiente plastico descartavel (“/iner”). Esses amostradores sdo desenhados
para obterem testemunhos cilindricos do material, com a menor deformacdo possivel.
Podem variar de 2,5 cm a 10,0 cm de didmetro, e 30 cm ou mais de comprimento (ABNT,
2007). As amostras coletadas com 0 uso do “/iner” ndo podem nele permanecer se se
destinam a determinacdo de COV, ja que este recipiente ndo garante uma vedagdo
hermética. Portanto, o recipiente deve ser trazido a superficie o mais rapidamente possivel
apos a coleta. O “liner” deve ser mantido intacto, sem perturbacfes, e sem ser exposto ao
sol, até a reamostragem. Esta deve ser realizada imediatamente apds o “/iner” ter sido
trazido a superficie, dado o risco de se perder COV para a atmosfera. O procedimento de
recobrir os “liners” com folhas de teflon ou aluminio para o transporte e armazenamento
das amostras ndo é recomendavel, porque estas barreiras ndo garantem a selagem
hermética do contetido. O teflon é permeével aos COV. No caso do papel aluminio, ao ser
dobrado ele pode ocasionar fissuras, e sua corrosédo pode ocasionar a formacéo de orificios
que deixariam passar os analitos de interesse. Alguns materiais também contem adesivos

que sdo fontes de COV, e podem assim contaminar as amostras.
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Assim, percebe-se que a eficacia da amostragem e a representatividade dos resultados
dependem de como os procedimentos sdo executados, ou seja, do treinamento e da
experiéncia da equipe que executa os trabalhos de campo. A norma traz, em seu anexo 3,
sugestBes de técnicas de amostragem que reduzem a exposicdo do material coletado a
atmosfera, dada a influéncia que isto pode trazer a incerteza e representatividade da
amostra.

Além dos equipamentos de sondagem, que retiram grande volume de material, podem ser
utilizados instrumentos pequenos, para a coleta de amostras de pequeno volume, o
necessario para se proceder as determinagdes necessarias. Geralmente trata-se de amostras
cujo volume varia de 3 a 30 cm®. Independente do equipamento utilizado, a porcdo do
mesmo gue entrara em contato com a amostra deve ser constituida de materiais inertes.
Devem também possuir uma boa vedacdo, limitando a adsorcdo ou a penetracdo de COV,
se a amostra for mantida no instrumento. Caso a amostra seja transferida do instrumento
logo ap6s a coleta do material, 0s requisitos podem ser um pouco menos restritivos, porém

suficientes para que ndo ocorram variacoes significativas nas concentragdes de COV.

Qualquer frasco utilizado para armazenamento e preparacdo de amostras destinadas a
determinacdo de COV deve ser de vidro, e ter a possibilidade de ser vedado de maneira
hermética. Em funcdo do método utilizado para a amostragem, o frasco pode conter um
solvente ou &gua isenta de COV, e em alguns casos uma barra de homogeneizacéo,

revestida de material inerte. O conjunto deve ser pesado antes de se realizar a amostragem.

Para extracdo com metanol, deve-se adicionar o volume apropriado de metanol (grau
pesticida ou HPLC) ao frasco livre de organicos. Isto pode ser feito pelo laboratério ou
pelo responsavel pela amostragem. Quem realizar esta operacdo deve também ser
responsavel pela disponibilizacdo do branco de viagem. Uma vez em campo, o recipiente
deve ser aberto apenas para a adigdo da amostra em seu interior. A massa de amostra
introduzida deve ser igual ou menor ao volume de metanol contido no frasco. A razéo
volumétrica, portanto, entre 0s dois componentes, deve estar entre uma a dez partes de
metanol para uma parte de material introduzido. A operagédo, depois da homogeneizacéo,
deve resultar numa camada de metanol visivel acima da amostra. A diferenga na massa
antes e depois da introducdo do material indicara a massa de amostra imida utilizada. A
agua presente em grande parte das amostras coletadas, na forma de umidade, exige que se

leve em conta esta fonte de diluico.
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Se a técnica escolhida for determinag@o por particdo de vapor, purga e captura (“purge and
trap”) ou volatilizacdo para 0 espago superior do frasco (“headspace”), a amostra é
colocada num frasco para analise de COV, do qual o vapor é coletado sem que o frasco
seja aberto. Pode ser necesséria a presenca de agua e de uma barra para agitagdo, revestida
de material inerte. A diferenca da massa do frasco antes e depois de introduzida a amostra

€ usada para determinar a massa de amostra Umida utilizada.

Se as amostras forem mantidas em um frasco de andlise, pode-se adicionar a ele metanol
atraves do septo. Para um frasco cujo volume da amostra seja de 10 a 15% do volume do
frasco, a mesma quantidade de metanol pode ser adicionada, sem causar aumento
significativo da pressdo interna do frasco. Poréem, se a quantidade de amostra for maior, é
conveniente a realizagdo de testes para determinar o volume de metanol que pode ser
adicionado sem comprometer a integridade do selo do frasco. Para adi¢fes manuais, a
norma fixa o didmetro exterior e interno da agulha a ser utilizada. A amostra deve ser
dispersa no volume de metanol adicionado. O metanol presente reduz a possibilidade de
perda de COV durante a introducdo da amostra coletada no frasco. Se for necessario
substituir a tampa do frasco ou transferir aliquotas do metanol nele contido, a norma
recomenda a refrigeracdo do frasco a 4 + 2 °C. Isto reduzira a presséo de vapor dos COV
de interesse e também a do metanol. A operacdo deve ser realizada o mais rapidamente

possivel.

O septo € um ponto fraco no processo. Assim, se as amostras tiverem que ser mantidas por
prazo superior ao recomendado nos frascos, recomenda-se a substituicdo do septo
perfurado por um intacto. O mesmo deve ser feito se 0 método de determinacdo utilizar

temperatura elevada ou ultrassom.
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5.4. Procedimentos de Coleta

5.4.1.

Obtencdo do testemunho, sequéncia do procedimento de sub-amostragem e

cuidados gerais

A sequéncia a ser adotada é a seguinte:

Obten¢ao da amostra através da técnica “direct push”, com “liner” tubular no
caso de material coeso, mas ndo cimentado; por fragmentacdo de uma porcéo
do material com uma talhadeira esterilizada no caso de material cimentado;
coleta com uma espatula ou colher esterilizadas no caso de material ndo coeso.
Sub-amostragem realizada a pontos com espacamentos determinados, tratando-
se de varredura, ou nos pontos correspondentes as profundidades desejadas.
Transferéncia da amostra para os frascos previamente preparados para
transporte ao laboratdrio, ou acondicionamento no proprio mini-amostrador, se
este for apropriado para o armazenamento da amostra em seu interior. Neste
caso, a transferéncia para o frasco de analise sera realizada pelo laboratério.
Armazenamento e transporte, nas condigdes necessarias para que as amostras

ndo sofram alteracdes ou perdas dos analitos de interesse.

A coleta de solo para determinacdo de compostos volateis é realizada através de

amostradores tubulares, pela técnica de “direct push”. A norma ABNT NBR 16434,

em seu anexo 3, traz uma sequéncia de operacdo que visa fornecer meios para a

triagem e sub-amostragem de amostras de solo coletadas pela técnica “direct push”,

que ¢ a recomendada. Entre as modalidades disponiveis de “direct push”, a técnica do

“single tube” ndo ¢ indicada, uma vez que pode causar deformagdes no testemunho, ao

arrastar material para camadas inferiores e permitir desmoronamentos da parede do

furo, especialmente em amostragens em profundidades maiores que um tnico “liner”.

Deve-se optar, portanto, pelas técnicas de “Dual Tube” ou “Piston Sampler”.
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Figura 2 — Técnica de “Single Tube Direct Push”

© o
SINGLE TUBE

Modalidade Single Tube da técnica de amostragem de solo Direct Push.

1. Cravagdo do amostrador contendo o /iner;

2. Retirada do amostrador com /iner deixando o furo de sondagem aberto:

3. Retirada do /iner de dentro do amostrador e recolocagdo de um novo /iner. Pode-se observar
que ha desmoronamento de solo no furo aberto:

4. Recolocagdo do amostrador, agora conectado a uma haste de cravagio, na posi¢do da
amostragem anterior;

3. Cravagdo da nova composigdo amostrador + haste. Pode-se observar que entra material (solo de
estratos superiores) no /iner nesse momento;

6. O liner cravado contém uma mistura do solo de estratos superiores que desmoronou mais o solo
que se pretende coletar. Essa mistura vai aumentando conforme profundidade da cravagio vai
crescendo, gerando amostras pouco representativas.

Fonte: RIYIS, Marcos Tanaka et al. 2019




Figura 3 — “Direct Push” — Técnica de “Dual Tube”

DUAL TUBE

j

Dual Tube.

1. Cravagdo da composigdo. com tubo
externo (revestimento) e tubo interno (liner);

2. Retirada do /iner de dentro do
revestimento;

3. Encaminhamento do /iner para avaliagdo,
enquanto o furo de sondagem permanece
revestido;

4. Recolocagao do liner dentro do
revestimento. acoplado a uma haste.
formando a composigéo do tubo interno e
acopl; to de novo revesti

fomllando o tubo externo:

5. Cravagdo da composigdo, com tubo
duplo:

6. Retirada da composigdo do tubo interno
(haste + liner). mantendo o furo revestido.
Pode-se notar que ndo hé entrada de
material de profundida-des mais rasas na
amostra. que €, desta forma. representativa
daquela profundidade exata;

Fonte: RIYIS, Marcos Tanaka et al. 2019

Figura 4 — “Direct Push” — Técnica de “Piston Sampler”

1- O amostrador ¢ cravado com a sua
base fechada até profundidade em que se
descja fazer a amostragem.

2- Quando se alcanga essa profundidade, a
haste interna conectada 4 ponta interna da
amostrador € retirada, abrindo a base do
amostrador para permitir 4 entrada do
solo.

3- Adiciona-se uma haste externa de
cravacio do mesmo comprimento que o
amostrador .

4- Crava-se a composi¢io até a
profundidade equivalente ao
comprimento amostrador.

5- ) amostrador ¢ retirado do furo de
sondagem ¢ a amostra de solo €, entio,
coletada.

Fonte: RIYIS, Marcos Tanaka et al. 2019
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E crucial que o plano de amostragem tenha sido elaborado levando-se em conta o

Objetivo da Qualidade dos Dados (OQD), o modelo conceitual e a litologia do local.

Contudo, intercorréncias em campo podem levar a alteraces no plano. Como

exemplo, podemos citar a inacessibilidade a algum ponto de coleta ou o encontro de

litologia diferente da esperada. Essas intercorréncias sao praticamente eliminadas com
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uma visita prévia e um mapeamento do local durante a elaboragdo do modelo
conceitual e do plano de amostragem. N&o obstante, se ocorrerem, precisam ser

registradas no relatério de amostragem.

Obtido o testemunho, ele deve ser trazido o mais rapidamente possivel & superficie, e
imediatamente transferido para um local abrigado, de modo que nédo fique exposto ao
sol, e imediatamente sub-amostrado. Para tanto, é colocado em um suporte de metal
com perfil em “V”, de modo a garantir sua estabilidade durante a sub-amostragem.
Utiliza-se entdo uma ferramenta de corte, acoplada a uma furadeira portétil, com a

qual se cortam circulos no “liner”.

Figura 5 — Ferramenta de corte para perfuracdo do “l/iner” e coleta de amostras

Solo disposto em tubo
amostrador

“ Furadeira portatil

Ferramenta de corte

Fonte: Norma ABNT NBR 16434:2015

A norma especifica as seguintes caracteristicas para a ferramenta: deve ser de aco
inoxidavel, diametro de 2,1 cm e extensdo de 2,9 cm (definido em funcéo do diametro
do amostrador manual). A extremidade de corte deve ser oca, sem broca-guia central,
e possuir a extremidade chanfrada para ter um corte afiado e permitir a perfuracdo do
involucro sem perfurar o solo. (ABNT NBR 16434:2015, p. 17).

PerfuracGes sdo feitas ao longo do “liner” a espacos definidos no plano ou protocolo

de amostragem, ou baseados nas observacdes e informagdes colhidas no campo, e
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também na experiéncia. A norma recomenda que sejam feitas perfuracdes distintas
para fazer a medicdo de COV e para coletar as amostras, 0 mais proximo possivel uma
da outra. A parte do “liner” que ndo se encontrar completamente preenchida com solo
ndo pode ser utilizada para a varredura. O diametro da perfuracdo deve ser o
necessario para que o dispositivo de sub-amostragem (amostrador tubular) ou o
dispositivo de medicdo de COV sejam facilmente introduzidos. O espaco acima do
solo exposto pela perfuracdo pode ser utilizado para uma varredura de COV
utilizando-se um analisador portétil PID ou FID. Assim, determina-se qual o ponto
mais apropriado do “liner” para a coleta das sub-amostras. Deve-se coletar uma sub-
amostra a no maximo 2 ¢cm de distancia da perfuracdo na qual foi coletada a sub-
amostra para a determinacdo de COVs. Esta segunda sub-amostra servird para a
determinacéo do teor de umidade, da cor, da textura, do teor em matéria organica, da
granulometria e de qualquer outro pardmetro de interesse, e deve ser coletada apds a
coleta da sub-amostra destinada a analise de COV.

Realiza-se a coleta introduzindo-se o sub-amostrador manual rapidamente no furo.
Como o “liner” tem aproximadamente 1 mm de espessura, a quantidade de material de
corte gerada é minima, e tende a se acumular fora do testemunho. Porém, se algum
fragmento do corte cair no solo exposto, deve ser removido rapidamente antes de se

proceder a coleta.

Outra possibilidade que a norma sugere é efetuar um corte transversal do “liner” na
posicdo selecionada para sub-amostragem apds a varredura, cortar o testemunho de
solo utilizando-se um fio de nylon, e realizar a coleta rapidamente na parte central do
testemunho, desde que este ndo tenha sofrido deformacdes na sua estrutura. Qualquer
gue seja a metodologia adotada, a rapidez é fundamental para se evitar perdas dos

analitos de interesse.

Sub-amostras coletadas em amostradores manuais devem ser transferidas
imediatamente para os frascos selecionados e preparados para 0 armazenamento e
transporte ao laboratorio. Se a coleta for realizada com sub-amostrador manual
apropriado para armazenamento e transporte no proprio dispositivo, este deve ser

imediatamente tampado, assegurando que a superficie de selamento esta limpa. Como
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mini-amostrador manual, utilizam-se seringas hipodérmicas cortadas ou mini-

amostradores adequados para o0 armazenamento de amostras, tipo “En Core®”

O procedimento estabelecido pela norma procura contornar algumas dificuldades que
podem ocorrer devido as caracteristicas do solo amostrado, a sua textura e

composic¢do, e a manutencdo da estrutura do testemunho.

A norma prescreve que a sub-amostragem seja feita através de um instrumento de
perfuracdo apropriado, e que as amostras, provenientes de superficies de solo ou de
residuos recentemente expostos, sejam coletadas com um minimo de deformacéo. Destes
testemunhos indeformados serdo selecionadas e coletadas as amostras a serem enviadas
para anélise quimica.

No momento da sub-amostragem, o “liner” plastico sera aberto na posi¢do selecionada,
removem-se alguns centimetros do solo, para expor uma regido mais interna do
testemunho, e reduzir assim a possibilidade de perda dos COV de interesse, e é feita a
reamostragem, utilizando-se um amostrador tubular de menor diametro. Alguns fatores que
devem ser considerados para se determinar o didmetro adequado do instrumento de
reamostragem: tamanho da abertura do frasco onde as amostras serdo introduzidas,
granulometria do material sélido e volume requerido para as determinac@es. O instrumento
de reamostragem deve se ajustar a boca dos frascos, para facilitar a transferéncia rapida do
material. Se a granulometria for grossa, pode ser necessario o uso de um instrumento
maior, de modo a ndo segregar particulas e manter a representatividade. De modo geral,

quanto maior a heterogeneidade do material, maior sera a quantidade de amostra requerida.
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5.4.2. Material coeso, mas ndo cimentado

Figura 6 — Opcdes de manuseio de amostras de materiais coesos

( Material coeso )

Amostra coletada com um ’

mini amostrador tubular

Armazenar a amostra em Colocar multiplas amostras em Colocar amostra em frasco
dispositivo herméticos frasco pré-pesado contendo preparado e pré-pesado
metanol (amostra composta)
Metanol Solugdo
aguosa
Campo | |
Lahoratdrio

Transferéncia da amostra
para recipiente preparado Andlise pelo método de

Purga ou headgace

Metanol Solugéo
aguosa

Fonte: ABNT NBR 16434:2015

Coleta-se uma quantidade de amostra suficiente para as determinacfes, usando-se um
mini-amostrador tubular. Pode-se utilizar uma seringa descartavel, cortando-se a ponta
onde a agulha é fixada, e removendo-se o émbolo de borracha. Este dispositivo ajuda a
manter a estrutura da amostra, porém ndo permite o armazenamento da amostra em seu
interior. Logo apds a coleta, o material deve ser transferido para um frasco de analise de
COV ou um frasco maior (EPA/600/R-00/66, 2000). Deve-se tomar cuidado com a
inser¢do de um instrumento limpo dentro de uma superficie recém-exposta, para que
ndo ocorra aprisionamento de ar atras da amostra. Isto poderia fazer com que o ar
passasse através da amostra, causando a perda de COV, ou fazer com que a amostra seja
empurrada prematuramente do instrumento de amostragem. O instrumento pode ter a

borda frontal afiada, para facilitar a sua insercéo.
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Figura 7 — Seringa cortada utilizada como mini-amostrador manual

Fonte: ABNT NBR 16434:2015

Assim, procede-se a insercdo, pressionando-se o instrumento para dentro da superficie
recém-exposta, e apds o preenchimento do volume necessario, remove-se 0 instrumento.
Se limpa o exterior com uma toalha descartavel. Se o instrumento de reamostragem for
ser utilizado também para 0 armazenamento da amostras, tampa-se a abertura frontal, e

se verifica se as superficies do selo estdo limpas.

Figura 8 — Mini-amostrador que permite o armazenamento de amostras (En Core®)

Anel de vedagdo —_§
Al Haste do embulo

Parte superior

. Mecanismo de

Anéis de vedacdo 57/ travamento da lampa

para selamento ==
dos vapores

Camara de
armazenamento
da amostra

Parte inferior

Fonte: ABNT NBR 16434:2015
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Se o instrumento estiver sendo utilizado apenas para a coleta do material, mas néo para
seu armazenamento, transfere-se imediatamente a amostra para um frasco de analise de
COV, pressionando-se 0 émbolo do instrumento. Durante esta operacéo, deve-se evitar
que a superficie da amostra entre em contato com o septo do frasco, para garantir que o
selamento ocorra de maneira hermética. O volume de material coletado deve ser tal que
ndo cause excessiva tensdo no instrumento quando este € inserido na superficie na qual
se realiza a coleta, e o instrumento também ndo pode ser muito largo, para que néao
ocorram perdas de material durante a extrusdo. O procedimento de obtencdo e
transferéncia da amostra deve ser executado rapidamente, para prevenir a perda dos
analitos por volatilizagdo. O frasco que contiver metanol ou agua acidificada deve ser
inclinado, para evitar perdas por respingos. Ao final da transferéncia, examinam-se
visualmente as bordas do frasco, e se houver qualquer material aderido, ele deve ser
removido com uma toalha descartavel de papel antes de se colocar a tampa, permitindo
uma perfeita vedacao.

5.4.3. Material cimentado

Materiais duros ou cimentados, que ndo permitem a introducdo de um instrumento de
coleta, podem ser fragmentados usando-se uma talhadeira esterilizada. Os fragmentos
obtidos devem ser de tamanho tal que possam caber no frasco de coleta. Sdo necessarias
precaucOes durante a transferéncia dos fragmentos para prevenir o comprometimento

das superficies selantes e a integridade da rosca do frasco.

Dependendo do local na amostra onde estejam presentes os COV, é praticamente
impossivel evitar alguma perda, portanto os resultados obtidos devem ser avaliados com
cuidado. Se os COV estiverem localizados na parte mais interior dos fragmentos, a
perda é menos significativa. Pode ser conveniente transportar um pedago maior ao
laboratdrio, e la proceder a fragmentacdo para a coleta do material, especialmente
guando se conhece previamente a distribuicdo dos COV no material. A coleta, a
fragmentacéo e a adigdo da amostra ao frasco de anélise de COVs devem ser realizadas

0 mais rapidamente possivel.

Lima (2018) descreve uma situagéo ocorrida na regido do canal do Jurubatuba, em Sao

Paulo, em que foram encontradas camadas litologicas de grande dureza, que exigiram
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técnicas especiais de perfuragdo. Trata-se de um aquifero cristalino fraturado e
intemperizado. O local apresenta alternancia de camadas moles e duras de solo, e exigiu
uma perfuracdo com broca rotativa diamantada, de modo a se obter testemunhos com
boa resolucdo, ja que uma perfuragdo prévia ndo conseguiu Uma boa recuperacéo destas
camadas. Uma vez obtido o testemunho, o solo aluvionar e solo residual/alterado foram
amostrados utilizando-se seringas cortadas. As amostras de rocha foram quebradas com
uma marreta, eliminando-se suas por¢des externas, e as por¢des internas, menos sujeitas
a interferentes, contaminacdo e perdas, trituradas em um triturador hidréulico,
consistindo de dois discos que trituram em segundos estas porcdes, sendo o triturado

transferido com espétula para o frasco contendo metanol. (Lima, 2018).

Percebe-se aqui a importancia de uma identificacdo e uma descricdo litologica
consistente do local onde a amostragem seré realizada, importancia que cresce com a
heterogeneidade das camadas encontradas. Especial atencdo deve ser prestada as zonas
de contraste e a presenca de trechos que podem acumular e reter contaminantes, como
trechos com predominancia de argilas, por exemplo. Nestes trechos é recomendavel
realizar a sub-amostragem com um espagamento menor. Como no caso descrito, foi

necessaria uma nova campanha de perfuracéo
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5.4.4. Material ndo coeso

Quando se realiza a amostragem de materiais duros, porém ndo coesos, como cascalho
ou material em pelotas ou “pellets” pequenos, € que sejam constituidos de uma mistura
de fracbes de diferentes granulometrias, o que impossibilita a utilizacdo de um
instrumento de perfuracdo e amostragem, pode-se transferir rapidamente uma amostra,
como ultimo recurso, a um frasco de analise de COV, utilizando-se uma espatula ou
colher esterilizadas. Se o frasco contiver metanol ou uma solucdo aquosa, deve-se
transferir o material prevenindo-se o contato entre o liquido e a espatula ou colher e a
ocorréncia de respingos. Também se deve evitar qualquer aderéncia de particulas a
borda do frasco, de modo a ndo comprometer a vedacdo do septo. Materiais ndo coesos
e com granulometria menor e variada apresentam maior superficie de contato com a
atmosfera, o que favorece a perda de COV para o ambiente. Portanto, dados obtidos
com esta técnica de amostragem e para materiais deste tipo devem ser utilizados com
cuidado. Outro problema com o qual se defronta neste tipo de material € a segregacao
de porcBes de diferentes granulometrias, o que pode levar a obtencéo nédo representativa

do material “in situ”.

E importante frisar que este método de coleta ndo consegue garantir a integridade das
amostras para analise de COV. N&o ¢ possivel controlar a exposi¢cdo da area superficial
do material coletado e transferido com espatulas ou colheres. Outro problema é o
enchimento dos frascos, que acarreta depdsito de sujeira nas superficies de vedacdo, que
ficam assim com sua eficiéncia comprometida. Considera-se que este procedimento

pode-se obter reducdes a valores abaixo de 10% da real contaminagao “in situ”.

Assim, os procedimentos que a norma recomenda foram projetados para que as perdas
por volatilizacdo e biodegradacdo sejam reduzidas, através dos seguintes

procedimentos:

a) As amostras devem ser coletadas a partir de superficies recém-expostas;
b) a coleta e a transferéncia devem ser realizadas de forma rapida e com 0 minimo

de perturbacdo de seu estado fisico;
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Cc) as amostras devem ser mantidas em condicGes que assegurem a retencdo dos
analitos de interesse;

d) deve-se garantir que a vedacdo hermética do frasco ndo esteja comprometida
nem seja violada antes da analise.

Figura 9 — Opcdes de manuseio de amostras de materiais ndo coesos e cimentados

( Material ndo coeso ) C Materlal cimentado >
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Fonte: ABNT NBR 16434:2015

5.4.5. Caracteristicas fisicas do local de amostragem

Considerando-se o grande numero de fatores que podem interferir na qualidade dos
dados obtidos a partir das amostragens realizadas, € conveniente realizar uma minuciosa
inspecdo no local da amostragem. Alguns fatores ja deveriam ter sido considerados
previamente, durante o planejamento, conforme o processo OQD (Objetivo da
Qualidade dos Dados) recomenda. Outros s6 podem ser avaliados localmente, seja em
inspecdo prévia, seja no momento da amostragem, o que se considera mais seguro, pois
alguns fatores podem ser momentaneos ou ocasionais. As caracteristicas do local devem
ser registradas, especialmente as que possam eventualmente aumentar a incerteza nos
resultados obtidos a partir das amostras coletadas. Aparéncia geral, cor, presenca de
6leo, distribuicdo granulométrica, conteudo de carbono orgéanico, sdo alguns dos fatores

gue a norma recomenda que sejam observados. Outra amostra deve ser coletada
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separadamente, dentro de um raio de 2 cm e da mesma camada de onde se retirou a
amostra para a determinacdo quimica. Nesta amostra sera determinado o percentual de

umidade do material, e/ou analise granulométrica, por exemplo

5.5. Armazenamento, transporte e preservacdo da amostra

As amostras destinadas a determinacdo de COV deverdo ser mantidas durante as primeiras
48 horas em frascos hermeticamente fechados, e resfriadas a pelo menos 4 + 2 °C. Néo se
recomenda que as amostras sejam mantidas por prazo superior a 48 horas. Se os frascos
forem mantidos por periodos maiores, devem conter preservantes quimicos ou ser
armazenados em condicdes que garantam a retencdo dos analitos de interesse. Deve ser
possivel demonstrar, neste caso, que as concentracdes de COV nao séo alteradas, ou que a
qualidade dos dados gerados esteja de acordo com os parametros estabelecidos pelo OQD.
A preservacdo das amostras pode iniciar-se no momento da coleta das amostras ou apds
seu recebimento no laboratério. Dois métodos de preservacdao podem ser utilizados, fisicos

ou quimicos.

Na preservacdo fisica, o objetivo é o congelamento da amostra, que é armazenada em
“freezer” a -12 = 5 °C, ou refrigerada temporariamente em campo e no transporte huma
mistura de gelo e sal ou gelo seco, que permitam o rebaixamento da temperatura ao nivel
semelhante a0 mencionado anteriormente. Nestas condi¢des, 0 armazenamento pode se
estender por até 14 dias. O armazenamento por tempos maiores é possivel, desde que se
possa demonstrar que ndo héa alteracdo nas concentracdes de COV ou que a qualidade dos
resultados atenda ao estabelecido pelo OQD. Quando se utiliza este método de preservacao
para amostras que serdo destinadas a determinacdo de COV por particionamento de vapor,
pode ser que seja necessaria a inser¢do de uma barra de agitacdo revestida de vidro ou de
um material inerte, que deve ser colocada no frasco antes da adicdo da amostra. Na prética,
porém, essa barra nunca é utilizada. Deve-se atentar para o posicionamento do frasco que
contém a amostra, se ele for de capacidade inferior a 40 mL, ou se mais de 5 mL de
volume estiver presente, pois pode ocorrer formacdo de gelo e a consequente quebra do
frasco. Se a técnica utilizada for a extragdo por metanol, pode-se adicionar este solvente
através do septo, apOs a amostra ter sido refrigerada. Devem-se examinar cuidadosamente
as tampas, e aperta-las, se necessario. Se for utilizado um amostrador que nao aceite o

frasco original, a amostra deve ser transferida para o frasco também apos a refrigeracéo.
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Este método de preservacdo oferece algumas vantagens sobre o método de preservacao
quimica: nenhum conhecimento prévio das concentracbes de COV nas amostras €
necessario, evita as restricbes no transporte de amostras que contenham material
inflamével, o pessoal de campo ndo precisa pesar as amostras ou lidar com solucbes
quimicas, e evita o problema da adigdo de solugbes acidas a solos carbonaticos, eliminando
assim a consequente ocorréncia de efervescéncia e formacdo de acetona, observada em
algumas amostras de solo. O anexo 2 da norma relaciona as precaugdes que devem ser

tomadas para a utilizacdo de métodos de refrigeracdo a baixas temperaturas.

Na preservacdo quimica, as amostras devem ser imersas em metanol e mantidas
refrigeradas a 4 + 2 °C. Nesta condicdo, o periodo de armazenamento pode se estender por
até 14 dias. Do mesmo modo que na preservacdo fisica, periodos maiores de
armazenamento podem ser utilizados, desde que seja possivel demonstrar que ndo ocorrem
alteracdo nas concentragdes de COV ou que os dados obtidos das amostras atendem ao
estabelecido no OQD. Outro método de preservacdo quimica para amostras que serdo
analisadas pela técnica de particionamento de vapor ¢ a acidificagdo a pH < 2,0, com
bissulfato de sédio ou &cido cloridrico. Se a amostra contiver carbonatos, ndo deve sofrer
adicdo de &cido, devido a efervescéncia produzida pela formacgédo de didxido de carbono,
que poderia concorrer para a perda de COV e para 0 aumento de pressdo dentro do frasco
de amostragem, comprometendo sua estanqueidade. O anexo 4 da norma traz um
procedimento para testar a amostra e verificar se ela possui ou ndo carbonatos, e se pode
ou ndo ser acidificada. Também € preciso considerar que determinados compostos, tais
como olefinas, cetonas, ésteres, éteres e sulfetos sdo reativos em pH baixo. Amostras
acidificadas podem ter o armazenamento estendido por até 14 dias. O armazenamento por
tempos maiores € possivel, desde que se possa demonstrar que ndo ha alteracdo nas
concentracdes de COV ou que a qualidade dos resultados atenda ao estabelecido pelo
0oQD.

5.6. Preparacédo das amostras

5.6.1. Extragdo por metanol

As amostras devem estar completamente dispersas em metanol. I1sso se consegue por

agitacdo, vortex ou ultrassom. Apds deposicao das particulas em suspensdo, deve
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resultar um liquido sobrenadante limpido, de forma que possa se remover uma aliquota
para analise. A liberacdo de COV para 0 metanol pode ser lenta para alguns materiais, 0
que significa que a concentracdo deles pode aumentar com o tempo de extracdo. 1sso
pode ocorrer particularmente com materiais cimentantes, ou materiais que possuam
afinidade com compostos organicos volateis, absorvendo-os fortemente. A aliquota
deve ser retirada perfurando-se 0 septo com uma seringa de cromatografia, limpa e
construida de material que ndo permita a passagem de COV, por exemplo, vidro, metal

ou teflon.

Se for necessario, pode-se retirar a tampa do frasco e coletar a aliquota com uma seringa
ou micropipeta. Porém, deve-se ter em mente que o tempo que o recipiente permanece
destampado deve ser o menor possivel, de modo a limitar as perdas por volatilizacao,
tanto do solvente quanto dos compostos organicos volateis. Se a técnica utilizada para a
analise for a de purga e captura (“purge and trap”), aliquotas de metanol com volume
menores que 0,2 mL sdo normalmente transferidas para um recipiente que contenha 5
mL de agua livre de compostos organicos. Quando houver possibilidade de uma
reanalise, uma aliquota do extrato deve ser retida, transferindo-a para um frasco vedado

com tampa com septo de teflon.

5.6.2.  Particionamento de vapor

As amostras devem ser completamente dispersas em agua, utilizando-se agitacdo, vortex
ou ultrassom. Esta mistura dos solidos presentes com a solucdo aquosa tem por
finalidade ajudar a evitar entupimentos na agulha utilizada pelo amostrador para
aspergir a amostra e obter um estado de equilibrio por meio da completa exposi¢cdo da
amostra a solucdo de particionamento. A fim de aumentar a particdo para a fase de
vapor, os sistemas automaticos de analise aguecem a amostra a uma temperatura
selecionada, geralmente 40 °C para purga e captura (“purge and trap”) ¢ 40 °C ou mais
para volatilizacdo para o espaco superior do frasco (“headspace”), antes da retirada de

vapores para a analise.

Uma fonte adicional de imprecisdo nas analises de COV ¢é a ocorréncia de uma extracdo
incompleta dos analitos de interesse do material amostrado. Isso pode levar a uma

subestimacdo da concentragdo de COV na amostra, que pode chegar a uma ordem de



40

grandeza. Este erro pode ter como fonte tanto as diferencas entre os métodos de
preparacdo de amostras (metanol versus particdo de vapor) ou pela cinética dos
processos de dessor¢do, que consiste na transferéncia da massa dos analitos de interesse

para o solvente ou para a fase de vapor.

De um modo geral, para um maior conteudo de carbono orgéanico total do endégeno em
uma matriz, as recuperacfes utilizando métodos de particdo de vapor tendem a ser
menores, quando comparadas as oriundas de métodos de extracdo por metanol,
especialmente para analitos mais hidrofobicos. Calor e ultrassom ou ambos aceleram os
processos de dessorcao, portanto devem ser considerados quando se pretende que estes
processos extraiam a totalidade dos analitos de interesse.

5.7. Fatores que podem afetar a incerteza da amostragem

Realizada a leitura critica da norma, foram identificados diversos fatores que podem afetar
em maior ou menor grau a incerteza da amostragem, e consequentemente interferir na
qualidade dos resultados obtidos com estas amostras e a representatividade em relacdo ao

local de onde foram retiradas. Os fatores foram divididos nas seguintes categorias:

a) Fatores genéricos — fatores que dependem de circunstancias gerais, logistica,
inspecdo prévia, dificuldades devidas a localizacdo e geografia da area, etc.;

b) fatores quimicos — Fatores que derivam das propriedades quimicas dos COV e
de outras substancias utilizadas no processo;

c) fatores fisicos — Fatores que sdo originarios das propriedades fisicas da amostra
e dos COV de interesse: temperatura, pressdo de vapor, condi¢cdes ambientais,
etc.;

d) fatores bioldgicos — sdo os relacionados & biodegradacdo e contaminagdo das
amostras;

e) fatores operacionais — S&o o0s que dependem diretamente da habilidade,
experiéncia e treinamento do operador que executa a coleta e as demais etapas

do processo, incluindo as prévias.

S&o os seguintes os fatores identificados através da leitura critica da norma:



Tabela 1 — Fatores que podem afetar a incerteza da amostragem

vedacao e a integridade do selo.

s . |g|8|8
2 o o L | o
FATORES s |3 |E|S|8

© [ 8 2 g
O m o

Perdas de COV pela exposicdo de uma nova x | x X

superficie.

Biodegradacéo e volatilizagdo pela exposi¢éo do

material a atmosfera, causando perda de COV ou X | X | X | X

alteracBes quimicas, formando outros compostos.

N&o considerar a diluicdo no célculo do Limite de X

Deteccéo.

Interferéncia do metanol com os COV de interesse, X

afetando o desempenho dos instrumentos analiticos.

Manter as amostras no “liner” por muito tempo ou

ndo observar as condicdes a que deve ser submetido o X

“liner”.

Utilizacdo de instrumentos para a amostragem que nao X

garantam a vedacgéo adequada.

Utilizacdo de solvente ou agua contaminados ou nao X X

adequados.

Introducédo de quantidade excessiva de amostra no X

frasco de analise.

Abertura acidental de frascos de andlise X X

Excesso de solvente adicionado, comprometendo a X

integridade do selo do frasco.

N&o refrigerar a amostra ao substituir a tampa do

frasco, ndo substituir a tampa se o frasco for mantido X

por periodo maior que o recomendado ou se for

utilizada temperatura ou ultrassom para extracao.

Realizar a sub-amostragem sem expor uma regiao X

mais interna do testemunho.

Aeracdo da amostra durante a transferéncia da sub-

amostra coletada com seringa por ndo remover 0 X

embolo, ocasionando o aprisionamento de ar atras da

amostra.

Nao verificar a integridade do selo ou sistema de X

vedacao.

Nao limpar o frasco, ou ndo garantir uma perfeita X

41
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Tabela 1 — Fatores que podem afetar a incerteza da amostragem (cont.)

[%2)

8| »| 8] 8| &

FATORES QUE PODEM AFETAR 2 S 2|5 -8

A INCERTEZA DA AMOSTRAGEM % L% % S £

(O] O | m o

O

Coleta, fragmentacéo, e adi¢cdo da amostra demorada X

demais.

Transferéncia utilizando-se espatula ou colher. X

Perdas de COV devida a granulometria irregular e a X

coesdo do material

N&o considerar as incertezas ocorridas na amostragem
na interpretacdo dos resultados , a luz dos objetivos de X
qualidade dos dados.

Né&o considerar as condi¢des do local de amostragem,
ndo registrar possiveis indicios observados durante a

. 3 ~ . . . X X
inspecdo, ndo realiza-la ou realiza-la de maneira

descuidada.

N&o manter as amostras as amostras nas condigoes

recomendadas, manté-las em frascos ndo vedados ou X X
por prazo superior a 48 horas (amostras sem

preservacao)

N&o preservar as amostras mantidas por mais de 48 X X
horas.

N&o testar a amostra previamente para presenca de X X
carbonatos, acidificando-a para preservagéo.

Demora na transferéncia de aliquotas de um frasco X X
para outro durante a coleta de aliquotas para analise.

Extracdo incompleta dos COV da amostra durante o X X

ensaio.

Fonte: producéo propria.

Analisando os fatores encontrados, verifica-se que a grande maioria serd resultado da
exposicdo das amostras, mas sempre causada por fatores operacionais. Ou seja, a horma
define procedimentos que minimizam a influéncia dos demais fatores, mas que dependem
de um treinamento adequado da equipe que realiza a coleta, da sua experiéncia e
conscientizacdo, e da garantia de que a equipe dispde dos materiais adequados para a
coleta. Alguns fatores se encaixam em mais de uma classificacdo, porém estes casos todos
possuem a vertente operacional. Assim, embora a qualidade do trabalho dependa de varios

fatores, o principal sem sombra de duvida é o operacional.
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6. CONTROLE DA QUALIDADE NA AMOSTRAGEM PARA FINS DE
INVESTIGACAO DE AREAS CONTAMINADAS - PROCEDIMENTO - NORMA
ABNT 16435

6.1. Consideragdes iniciais

A norma ABNT NBR 16435 tem carater orientativo, e recomenda procedimentos para
garantir a qualidade das operacdes de amostragem de solo e de adguas subterraneas, para
fins de investigacdo de areas contaminadas. Ela fornece critérios minimos de garantia da
qualidade dos procedimentos de amostragem, incluindo a qualificagdo e treinamento dos

técnicos que realizam estes procedimentos.

O numero de amostras para controle de qualidade é um tema controverso. Um numero
excessivo de amostras de controle de qualidade onera demasiadamente a operacdo de
amostragem, as vezes sem fornecer subsidios que compensem o aumento do custo. Por
outro lado, um numero insuficiente destes controles reduz significativamente o custo direto
e indireto da operacdo de amostragem, contudo pode ndo assegurar a contento uma
avaliacdo e comprovacao da qualidade dos resultados obtidos. Assim, é necessario atingir
um equilibrio, que nem sempre é um consenso facil de obter, tendo-se de um lado os

orgaos fiscalizadores e do outro as entidades que prestam este tipo de servico.

A importancia deste equilibrio fica demonstrada quando a norma, em seu escopo, relata
que o numero de amostras para controle da qualidade proposto por ela segue 0s métodos e
padrbes existentes e reconhecidos nacional e internacionalmente. Informa também que

qualquer mudanca nestes critérios pode ser proposta, desde que tecnicamente justificavel.

A norma cita em suas referéncias a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, “Requisitos gerais
para a competéncia de laboratorios de ensaio e calibragao”, cuja edi¢do atual foi publicada
em 2017. Um dos nossos objetivos com este trabalho € exatamente determinar se é ou néo
vantajosa a acreditacdo nesta norma, pois como ela é citada como referéncia, muitas
orientagdes citadas na norma ABNT NBR 16435 possuem respaldo na norma ABNT NBR
ISO/IEC17025. E possivel até que uma nova orientacio tenha que ser adotada pela norma
ABNTNBR 16435, uma vez que a reviséo de 2017 da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025
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alterou significativamente alguns conceitos e inseriu outros, em especial os conceitos de

abordagem de risco e oportunidades, e os conceitos de imparcialidade e confidencialidade.

A norma ABNT NBR 16435 apresenta em seu item 3 termos e defini¢des aplicaveis ao que
esta disposto nela. Alguns termos tiveram seu significado alterado ou mais bem definido na
revisdo atual da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 em relacdo a revisdo de 2005. Termos

como “verificagdo”, “checagem” e “valida¢cdo” foram claramente definidos. Este assunto

sera visto mais adiante, quando for abordada a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025.

6.2. Préaticas recomendadas para garantir a qualidade na amostragem

A norma ABNT NBR 16435, em seu item quatro, traz um rol de préaticas que, se adotadas,
tornam possivel atingir e garantir a qualidade na amostragem. Elas serdo citadas e

analisadas uma a uma:

a) “Discussdo entre todas as partes envolvidas no processo, por exemplo,
laboratério analitico, responsavel pela coleta e pelo projeto, para a verificagdo do
atendimento as determinagdes requeridas para a amostra”.

A realizacdo de uma discussdo entre todas as partes envolvidas no processo, no minimo o
responsavel pelo projeto, o responsavel pela coleta e o laboratério analitico, € de suma
importancia, considerando que o processo OQD é composto de fases que estdo
interligadas. Assim, é importante que o responsavel pela operacdo de amostragem conheca
0 plano como um todo, mesmo porque a qualidade depende da correta execugdo deste. Do
mesmo modo, a amostragem pode ser considerada como parte do ensaio analitico, por duas
razbes principais. A primeira é que ensaios especificos vao requerer também
procedimentos especificos, como ficou evidenciado pelo disposto na norma ABNT NBR
16434. A segunda é que erros cometidos na coleta levardo a resultados laboratoriais
errados ou com uma incerteza muito alta, que impedirdo sua utilizagdo, ou pior, que

levardo a decisdes erradas.
b) “Treinamento e capacitacdo da equipe”.

A importancia desta pratica € indiscutivel. Aqui cita-se também a experiéncia, que deve
estar incluida no item capacitacéo. Foi identificado, no levantamento de possiveis fatores

que poderiam afetar a qualidade da amostragem, que em todos eles o viés operacional esta
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presente. Assim, esta pratica sem ddvida é fundamental para se obter qualidade, e neste
treinamento, devemos deixar claro a equipe, como cada procedimento pode alterar a

qualidade da amostra.

C) “Selegdo prévia de equipamentos e materiais adequados considerando o modelo
conceitual de investigacéo da area e as melhores praticas aplicaveis”.
Sem duavida o modelo conceitual da area sob investigacdo deve ser levado em conta, ao
selecionar os equipamentos. Porém, a equipe deve ter a sua disposi¢cao 0s equipamentos e
materiais adequados, o que nos leva a itens que a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025
também aborda.

d) “Calibrar os equipamentos em Laboratorios de calibracdo acreditados pela
Coordenacdo Geral de Acreditagdo (CGCRE) do Instituto Nacional de Metrologia,
Qualidade e Tecnologia (INMETRO). A periodicidade das calibracbes dos
equipamentos deve ser estabelecida conforme procedimentos internos .

Os laboratorios acreditados pela CGCRE/INMETRO pertencem a Rede Brasileira de
Calibracéo. Significa que instrumentos por eles calibrados possuem rastreabilidade & RBC,
e consequentemente aos padrdes metrologicos internacionais, e esta rastreabilidade é
transmitida as medi¢Oes efetuadas por estes equipamentos. Deve também ser definida uma
periodicidade de calibracdo que garanta a manutencdo da rastreabilidade metrolégica e da
qualidade das medic¢0es. Esta periodicidade pode ser espacada em alguns casos, reduzindo-
se custos, desde que seja possivel comprovar que tal espacamento ndo comprometera a
qualidade das medicbes. Esta € uma tendéncia atual, j& que o custo da calibracdo dos

equipamentos costuma ser elevado.

) “O ajuste intermedidario dos equipamentos deve ser feito com uso de materiais de
referéncia. A periodicidade dos ajustes dos equipamentos deve ser estabelecida
conforme procedimentos internos”.

O ajuste intermediario de instrumentos utilizando-se materiais de referéncia certificados é
exigido por documento normativo da CGCRE, a Coordenagdo Geral de Acreditagdo do
INMETRO. Do mesmo modo que a calibracdo, também este ajuste deve ter uma
periodicidade definida, num intervalo que garanta a qualidade das medicGes e operacdes
por eles executadas. Além disso, 0 propdsito deste procedimento é garantir a
rastreabilidade metroldgica das medicGes obtidas com estes equipamentos. O item seguinte

(“f”) estabelece quais equipamentos precisam atender a este requisito.
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f) “A verificagdo dos equipamentos deve ser feita com materiais de referéncia e
seguir cronograma e procedimentos internos. Os equipamentos, quando em uso,
devem ser verificados diariamente”.

Pratica importante para garantir que os instrumentos fornecam sempre informacoes
confidveis. Pode-se complementar dizendo que a frequéncia de verificacdo pode ser até
reduzida, se os instrumentos forem utilizados em condicfes severas, 0 que é comum em
trabalhos de campo. Também devem ser segregados os instrumentos que ndo estiverem em
condicdes de uso, seja por defeito ou calibracdo vencida, e claramente identificados, a fim
de se evitar seu uso inadvertido. Os equipamentos utilizados em campo que necessitam de
calibracdo ou verificacdo séo aqueles que apresentam influéncia sobre os resultados da
amostragem. Para equipamentos utilizados em ensaios de campo, por exemplo, medidores
de pH, turbidimetros, sondas multiparamétricas, fica evidente esta condicdo, ja que 0s
préprios equipamentos produzem resultados que sdo expressos no relatério de ensaio.
Portanto precisam de uma calibracdo, ou de uma verificagdo com material de referéncia
certificado. J& para os equipamentos que ndo produzem resultados que serdo diretamente
relatados ao cliente, a situacdo pode ficar um tanto quanto dubia. Precisam eles ser
calibrados ou verificados com material de referéncia certificados? A resposta é sim,
embora cada caso tenha que ser analisado. Assim, medidores PID, FID, e balancas de
campo, embora ndo produzam resultados que serdo diretamente relatados ao cliente, seu
desempenho influi na qualidade da amostragem, e consequentemente de todo o processo
subsequente. Portanto, devem sim ser periodicamente calibrados ou verificados com
material de referéncia certificado, de modo a garantir a confiabilidade dos dados obtidos
com estes instrumentos, além de sua rastreabilidade metroldgica. Instrumentos cujo
desempenho ndo afetam a qualidade da amostragem e dos dados gerados a partir dela ndo
precisam de calibracdo ou verificacdo, tdo somente de manuten¢do preventiva e corretiva.
Os instrumentos utilizados em campo podem compreender balancas de campo, medidores
PID, FID ou qualquer outro instrumento que forneca uma medigdo. No caso de seringas e
amostradores, como ndo sdo volumétricos no sentido de fornecerem uma medida precisa
ou necessitarem ter seu volume definido de modo volumétrico, ndo é necessario que sejam
calibrados. Mesmo no caso dos medidores portateis de COV, se ndo houver necessidade de
medi¢Oes com alta resolucgéo, sua necessidade de calibragdo pode ser questionada, pois as
calibracGes de equipamentos geralmente adicionam um custo consideravel as atividades de

laboratorio.

>

g) “Avaliagdo da acessibilidade aos pontos de amostragem”.
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Os pontos nos quais serd a realizada a amostragem devem ser avaliados previamente
quanto a acessibilidade, de preferéncia durante o planejamento no processo OQD. Isso
evita que pontos inadequados ou inacessiveis sejam selecionados e as amostras ndo possam
ser coletadas, 0 que acarretaria uma reducdo na quantidade de dados para o projeto. Os
pontos selecionados devem garantir a representatividade das amostras em relacdo ao local
e as informacgdes desejadas pelo projeto. Assim, em alguns casos, devera ser feita uma
analise de risco em relacdo ao efeito da substituicdo de pontos de amostragem na
representatividade dos dados, de modo a certificar-se de que ao final desta etapa do projeto
os dados poderdo ser utilizados. Esta analise de risco deve ser registrada e fazer parte da
documentacao do projeto. Em alguns casos, pode ocorrer que seja impossivel de obter uma
amostra representativa de determinado local em funcdo de sua acessibilidade. Neste caso,
talvez seja necessario utilizar técnicas geoestatisticas para melhorar a qualidade dos dados.
Todo o cuidado deve ser tomado para que todos os pontos estabelecidos para amostragem
sejam efetivamente utilizados, de modo a se garantir a representatividade da amostra em
relacdo ao local. Novamente frisa-se aqui a necessidade de visitas prévias ao local, de se
levar em conta o modelo conceitual, de um mapeamento minucioso e de um levantamento
das necessidades logisticas, de modo a eliminar o risco deste tipo de ocorréncia, que
poderia levar a perda da representatividade dos dados, ao impedimento de sua utilizacdo
pelo projeto, e ao desperdicio de recursos.

Veremos mais adiante que além da norma ABNT NBR 16434, documentos normativos da
CGCRE estabelecem que € interessante a realizacdo de inspecdo prévia nos locais de
amostragem, inclusive com a realizacdo de ensaios quantitativos prévios a fim de se
estabelecer o nivel de contaminacdo do local e a ocorréncia de interferéncia de matriz nas

analises que serdo realizadas.

h) “Avalia¢do e implantacdo de logistica adequada de armazenamento e transporte
dos equipamentos”.

Importante, principalmente em campo, onde se deve dispor de locais adequados para que
0S equipamentos permanegam, sem risco de danos ou alteragcbes em suas condigdes de
utilizacdo, e para que as diversas operagdes sejam realizadas sem intercorréncias e em
condi¢des adequadas. Por exemplo, a sub-amostragem de “liners” trazidos a superficie,

que deve ser realizada rapidamente.

i) “Avaliagdo prévia da infraestrutura disponivel ”.
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Muito importante também para saber-se previamente se havera a necessidade de se instalar
estruturas no local, e se haverd disponibilidade de todos os recursos necessarios. Esta
avaliacdo prévia pode ser realizada juntamente com o0 a inspec¢do prévia descrita no item

“g” como forma de reduzir custos.

j) “Uso de condi¢des adequadas de limpeza, descontaminagdo, uso e manutengdo
dos equipamentos e recipientes”.

Esta pratica poderia ser enquadrada no item i, como fazendo parte da infraestrutura
necessaria e disponivel. Porém, a sua importancia e influéncia direta na qualidade das
amostras coletadas pode ter sido a razdo para que tenha constituido item a parte. Todo o
material utilizado na amostragem deve estar em perfeitas condigdes de limpeza e
descontaminacdo, principalmente quando se trabalha com quantidades de contaminantes
préximas aos limites de quantificacdo. Isso inclui instrumentos, equipamentos e frascos de
analise, além do proprio local onde estas operacfes forem levadas a cabo. O controle

destas condi¢fes sera monitorado pelos brancos, como veremos a seguir.

k) “4 descontaminagdo dos equipamentos deve sempre ser feita antes de cada
coleta, utilizando materiais apropriados, empregando para a lavagem &gua isenta
de contaminantes e detergentes ndo fosfatados, objetivando evitar a contaminagéo
oriunda de outra fonte que ndo da amostra”.

Equipamentos, instrumentos e demais materiais utilizados na amostragem devem estar
limpos e descontaminados o suficiente para que ndo haja possibilidade de introduzirem
impurezas e contaminantes nas amostras, muitas vezes 0s proprios contaminantes que se
quer identificar e quantificar. Assim sendo, é fundamental monitorar os procedimentos de
limpeza, desinfeccdo e descontaminacdo dos equipamentos e materiais, com a realizagao
de brancos. Aqui se pode trabalhar com um processo de validacdo de procedimentos, de
modo a reduzir o nimero de controles a serem realizados, sempre mediante estudos que
comprovem a eficacia dos processos adotados. Uma estratégia eficiente para reduzir o
risco de contaminacdo cruzada e reduzir também o trabalho de limpeza e descontaminacéo,
nem sempre eficientes dependendo do tipo de material, € substituir aqueles materiais que
tem contato com a amostra por materiais descartaveis, sempre que possivel. Para isto €
preciso realizar uma analise de riscos e oportunidades, levando em conta que o uso de
materiais descartaveis ndo € também composto apenas de vantagens. Entre algumas
desvantagens, podemos citar o custo e o descarte dos materiais utilizados, alguns podendo

ser classificados como materiais contaminados, o que torna ainda mais complicado o
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descarte. Contudo, uma anélise bem feita pode indicar alternativas muito interessantes.
Essa andlise deve ser revisada de tempos em tempos, pois novos materiais e equipamentos

podem aparecer no mercado, ou ter seu custo reduzido.

Os trabalhos de sondagem também devem atender aos requisitos minimos para a garantia
da qualidade, como, por exemplo, treinamento da equipe envolvida, o uso de equipamentos
apropriados, a limpeza e manutencdo dos materiais e equipamentos, o acompanhamento da

equipe de campo por um técnico responsavel.

A norma ABNT NBR 16435 faz outras recomendacOes especificamente para a
amostragem de agua subterranea, procedimento para purga para coleta nos pocos, filtracdo
das amostras em campo, acondicionamento, transporte e armazenamento das amostras.
N&o entraremos em detalhe nestas recomendacdes especificas para agua, uma vez que 0
foco deste trabalho constitui-se de solos, residuos solidos e sedimentos. No entanto, as

recomendacdes sdo muito semelhantes para todas as matrizes.

Uma recomendacdo importante é que amostras de matrizes solidas ndo sejam
acondicionadas na mesma caixa térmica com amostras de matrizes liquidas. Efluentes e
residuos também devem ser armazenados separadamente. Também devem ser segregadas
as amostras Com alto nivel de contaminagdo. Desta forma se previne a ocorréncia de
contaminagéo cruzada entre as amostras. As amostras devem ser armazenadas de modo a
garantir as condi¢Oes de temperatura durante todo o trajeto para o laboratério, e deve ser

possivel rastrear estas condicoes.

6.3. Interpretacdo de resultados de amostras de controle de qualidade

A norma ABNT NBR 16435, em seu item 4.1.5, define os brancos que devem ser
utilizados, e caracteriza sua utilidade na detecgdo de ndo conformidades no processo de
amostragem. Os brancos definidos séo o0s seguintes:

6.3.1. Branco do equipamento

Apos a lavagem do equipamento, a Ultima adgua de enxague deve ser recolhida e

analisada. A lavagem deve ser realizada com detergentes ndo fosfatados, e o enxague
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com 4gua isenta das substancias de interesse. A norma recomenda um branco de

equipamento por matriz a cada dia, limitado a 20 amostras diérias.

6.3.2. Branco de campo

Constitui-se de um frasco aberto, contendo agua isenta das substancias de interesse,
submetido ao ambiente da amostragem. Recomenda-se no minimo um branco de campo
por dia, principalmente quando as substancias de interesse forem COV. A funcédo deste

branco é identificar anomalias no local de amostragem.

6.3.3.  Branco de viagem

Recomendado especificamente para amostragem de amostras para analise de COV,
constitui-se de uma amostra limpa, transportada do laboratorio até o local da
amostragem e transportada de volta ao laboratério, sem ter sido exposta aos

procedimentos de amostragem.

6.3.4. Branco de temperatura

Sua finalidade é garantir que as amostras foram submetidas as condi¢des de temperatura
adequadas para sua preservacdo. Cada caixa térmica deve conter um branco de
temperatura, que pode ser substituido por um termografo ou termémetro de méxima e

minima.

6.3.5. Amostras adicionais de controle de qualidade

Além das amostras de controle de qualidade citadas acima, todas previstas no texto da
norma, julga-se interessante introduzir também a realizacdo de amostras de adi¢do de
padrdo ou fortificacdo. Este € um assunto controverso, que tem gerado muita polémica

nas comissdes técnicas constituidas para discutir o tema amostragem.

O ensaio de fortificagdo consiste na adi¢cdo de uma quantidade conhecida de substancia
quimica de interesse a uma amostra cuja concentracdo original desta substancia seja

desconhecida. Analisa-se a amostra fortificada e a amostra original. A diferenca na
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concentragéo da substancia de interesse nas duas amostras analisadas deve corresponder
exatamente a quantidade adicionada. Diz-se que se deve recuperar a mesma quantidade

de substancia que foi adicionada, e assim chama-se a esta relacao “recuperagio”.

O ideal é que esta recuperacao fosse de 100%. Na prética isto ndo ocorre, tanto devido a
desvios nos resultados, inerentes a qualquer método analitico, quanto a interferéncias no
ensaio geradas pelo tipo de matriz. Assim, define-se na pratica a faixa de recuperacao
considerada aceitavel. Para ensaios em matrizes ambientais, € comum trabalharmos com
a faixa de 80 a 120% de recuperacdo, que leva em conta os diversos desvios inerentes
aos métodos e procedimentos utilizados.

A realizacdo de ensaios de fortificagio em campo requer a utilizacdo de alguns
instrumentos delicados, tais como balGes volumétricos e micropipetas. Estes
instrumentos devem ser checados e verificados, e serem calibrados em laboratério
pertencente a Rede Brasileira de Calibracdo (RBC). Também devem ser utilizados
padrdes de referéncia certificados, que muitas vezes devem ser mantidos em condicdes
de armazenamento que garantam sua integridade. Além disso, requer um treinamento
especifico da equipe. Isso aumenta bastante o custo deste tipo de controle de qualidade,
e € um dos motivos da resisténcia de muitos membros de comissGes quanto a sua

realizacao.

A principal controvérsia é se a realizacdo deste tipo de controle € justificavel pela sua
relacdo custo-beneficio. Contudo, ha aqui certo viés que precisa ser esclarecido. A
realizacdo deste tipo de controle a cada viagem ou a cada operacdo de amostragem
realmente acarreta um aumento de custo que pode ndo ser justificado pelos beneficios
dos resultados obtidos com ele. Portanto, é possivel que a melhor solugdo neste caso

seja um consenso num meio termo.

A utilidade deste controle € indiscutivel quando se quer conhecer 0 comportamento
especifico de uma substancia em relacdo a matriz na qual ela se encontra, e qual a
interferéncia que esta matriz tera no resultado do ensaio no laboratério. Assim, certas
condigdes podem ser estabelecidas para que seja ou nédo indicada a realizagdo de um

ensaio de fortificacdo.
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O solo é um meio heterogéneo, o que dificulta obter uma amostra que possa ser
considerada representativa. O conhecimento da geologia local é util para prever
interferentes nas analises quimicas, porém quanto mais complexa a composi¢do

geoldgica do local, maior a dificuldade em prever as interferéncias possiveis de ocorrer.

Quando se executa um levantamento prévio numa area na qual ndo se tem certeza sobre
o0 efeito de matriz que as amostras ali coletadas podem apresentar, por exemplo, uma
area de composicdo geoldgica irregular, um ensaio de fortificacdo que oriente o
laboratdrio sobre possiveis interferéncias analiticas é de muito interesse. Uma vez
conhecido o comportamento das amostras coletadas no local, ndo seria de interesse
prosseguir nestes ensaios, que serviriam para aumentar o custo das operacdes de

amostragem.

Assim, nossa sugestdo é que estes ensaios de fortificacdo sejam executados durante a
fase de estudos e levantamentos da area sob investigacdo, e baseado nestes resultados,
elabora-se o plano de amostragem. As informacfes obtidas também serdo Uteis no
sentido de orientar o laboratério quanto a ocorréncia de interferéncias que possam
alterar os resultados. A coleta pode ser feita em &reas de diferentes composicdes,

baseado na geologia do local e no modelo conceitual.

Para que estes ensaios de controle de qualidade sejam eficazes e fornecam informacéo
relevante, devem ser orientados pela experiéncia adquirida durante as etapas de
elaboracdo do modelo conceitual e de investigacdo prévia. Assim, sua utilidade seria
bem maior na etapa de investigacdo confirmatoria, ou quando se deseja um

conhecimento mais rigoroso da concentracéo e localizacao das SQIs.

Se forem identificadas substancias de interesse nos brancos realizados durante a
amostragem, e imprescindivel a realizacdo de uma analise critica consistente, que
justifique a presenca destas substéncias. Estas concentragdes encontradas devem ser
reportadas e justificadas, porém em hipdtese alguma descontadas dos resultados obtidos

nas amostras.
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6.4. Procedimentos para amostragem de solo e seu controle

Diversos fatores devem ser considerados quando se realiza um programa de amostragem
numa area sob investigacdo. A intencao, claro, é obter resultados que representem o mais
precisamente possivel as caracteristicas da area. E necessario um planejamento cuidadoso,
de modo a determinar exatamente o que fazer e onde fazer. Assim, devemos utilizar o
modelo conceitual elaborado para aquela area e outras informacgfes disponiveis, como

inspecdes do local, sondagens prévias, histdrico de utilizacdo da area, etc.

Também a etapa em que a area se encontra dentro do processo de gerenciamento deve ser
considerada na elaboracdo do programa de amostragem. Dela dependerdo alguns
parametros a serem considerados: a densidade da amostragem, ou seja, 0 nimero de pontos
que serdo amostrados, a localizacdo destes pontos, os procedimentos de amostragem
selecionados, a logistica para manuseio e armazenamento dessas amostras, a infraestrutura
que serd necessaria no local e quais 0s ensaios quimicos que serdo requeridos. Também se
deve considerar os cenarios de exposicao definidos no modelo conceitual da avaliacdo de

risco para definir/complementar o programa de amostragem

E importante a utilizacdo de métodos de varredura, para que se obtenham indicios da
localizacdo, dentro da area considerada, dos pontos onde hd a ocorréncia de maior
concentracdo das substancias quimicas de interesse. Baseando-se nessas varreduras e no
modelo conceitual, podemos determinar os locais e as profundidades onde as amostras

serdo coletadas, e quais as substancias de interesse que serdo determinadas.

Definido o plano de amostragem, é necessario desenvolver as operacfes de modo a
garantir a qualidade destas amostras, durante e apds os procedimentos de coleta. Assim,
diversos fatores devem ser controlados. Os fatores principais que podem afetar

severamente a qualidade das amostras sdo 0s seguintes:

6.4.1. Temperatura

Tratando-se de compostos organicos volateis, o primeiro parametro a ser controlado é

evidentemente a temperatura. O controle de temperatura deveria ser feito durante todo o
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processo de manuseio, armazenamento e transporte das amostras. Contudo, na préatica
torna-se dificil ou quase impossivel de se fazer este controle em campo. Pode-se no
maximo evitar periodos de muito calor. Em determinadas situaces, € possivel controlar
a temperatura durante o armazenamento e transporte das amostras ao laboratdrio.
Quando possivel, elas devem ser refrigeradas, e assim mantidas até sua entrega ao
laboratdrio. Pode-se utilizar um termografo ou um termémetro de maxima e minima na
caixa de transporte, de modo a registrar a temperatura todo o tempo, ou utilizar um
“branco de temperatura”. Este branco consiste num frasco contendo dgua, que ¢ mantido
nas mesmas condigdes que as amostras, dentro das caixas de transporte, e ao chegar ao
laboratdrio a temperatura deste branco é medida, garantindo-se assim que as amostras
em nenhum momento foram submetidas a condi¢des que possam causar perda dos
analitos de interesse. Recomenda-se que o frasco no qual se acondiciona o branco de
temperatura seja de formato e volume semelhante aos que serdo utilizados para

acondicionamento das amostras.

6.4.2.  Acondicionamento e preservacdo

Os frascos utilizados para acondicionamento das amostras devem ser compativeis com o
método analitico que sera utilizado pelo laboratério, assim como a preservacdo. A
norma recomenda gque amostras oriundas de diferentes matrizes sejam acondicionadas
em caixas diferentes. Também recomenda que amostras que se saiba que o contetdo de

contaminantes é elevado sejam acondicionadas separadamente.

6.4.3. Interpretacdo de resultados obtidos com amostras de controle de qualidade

Este assunto foi abordado no item 5.3, motivo pelo qual ndo sera repetido aqui. E
interessante apenas ressaltar que especial atengdo deve ser dada ao branco de viagem,
descrito no item 5.3.3. Este branco detecta as interferéncias, especialmente
contaminag&o, que podem ocorrer durante 0 armazenamento e transporte das amostras.
Lembremos que as amostras sdo conduzidas por veiculos automotores, que podem
apresentar em seu interior gases resultantes da queima do combustivel ou exalados
pelos materiais internos de acabamento do veiculo. Carros novos podem emitir grande
quantidade de benzeno e outros COVs (Alves Jr., 2020). Esses gases podem contaminar

as amostras durante o transporte. Esta contaminacao é detectada pelo branco de viagem.
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6.4.4. Registros de amostragem e ldentificacdo das amostras —

A norma ABNT NBR 16435 recomenda que todos os dados obtidos durante o
procedimento de amostragem devem estar registrados, preferencialmente em
formularios, impressos ou eletrénicos. Os dados devem ser registrados no momento em
que foram obtidos no campo, portanto o formulario deve possuir 0s campos necessarios
para contemplar qualquer anotacdo requerida, e espaco para dados oriundos de

constatacGes ndo rotineiras.

Os registros também devem indicar a equipe responsavel pela coleta, os terceiros
envolvidos nas operagdes, 0s equipamentos utilizados e os resultados de suas
verificagdes e ajustes, quando aplicivel. Também se deve registrar o namero do lote dos
reagentes e padrdes utilizados. Acrescenta-se que no caso especifico dos equipamentos,
¢ interessante a possibilidade de rastrear todos os processos de limpeza e
descontaminacdo, inclusive a identificacdo de quem executou tais processos. Para
equipamentos que necessitem de calibracdo, também é importante poder rastrear as

calibracbes, e as datas de validade das mesmas.

Os frascos devem ser identificados, segundo a norma, com rotulos que contenham no
minimo as seguintes informacdes: identificacdo do projeto, identificacdo da amostra,
identificacdo da matriz a ser analisada, grupos de analitos de interesse a serem
analisados, quando couber, especificacdo dos preservantes eventualmente utilizados,
data e horario da amostragem. E importantissima a identificacdo inequivoca da amostra,
de modo a se garantir que os resultados ndo possam de forma alguma ser trocados. Isto
evitara o descarte posterior de dados.

A norma recomenda que os rotulos sejam resistentes a umidade e que haja a garantia de
que chegardo integros ao laboratério. Recomenda também que sejam preenchidos de

forma legivel, de modo a evitar erros na identificacdo das amostras.

6.4.5. Cadeia de custodia
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A norma define este documento como sendo 0 mais importante no trdmite das amostras.
Recomenda que ele contenha dados que garantam a rastreabilidade das amostras, desde
0 momento da coleta até seu recebimento no laboratorio. Deve ser original e se
informagdes forem alteradas, estas alteragdes devem estar claramente marcadas,
rubricadas por quem a realizou e datadas. Recomenda-se que ele contenha no minimo as
seguintes informacdes: identificacdo do projeto, nome e endereco da area de interesse,
empresa responsavel pela coleta, identificacdo e assinatura do técnico responsavel pela
coleta, identificacdo e assinatura do responsavel pelo transporte, identificagdo e
assinatura do técnico responsavel pelo recebimento das amostras no laboratorio,
identificacdo da amostra, identificacdo da matriz a ser analisada, parametros de interesse
a ser analisados, quantidades de frasco utilizados por amostra, especificacdo dos
preservantes eventualmente utilizados, data e horario da amostragem, data e horario de
entrega ao laboratério, temperatura de chegada ao laboratério. A importancia deste
documento é tal que a norma recomenda que a validacdao dos dados analiticos considere
os dados nele contidos, e que laudos analiticos que ndo venham acompanhados da

cadeia de custddia sejam descartados.

6.5. Laudos, boletim e relatorios de ensaio

A norma ABNT NBR 16435 recomenda que os laboratérios de analises fisico-quimicas
dos parametros de interesse obedecam aos requisitos da norma ABNT NBR ISO/IEC
17025, atualmente na edicdo de 2017. Isso equivale a recomendar que os laboratorios
sejam acreditados pela CGCRE nesta norma. Este é um dos objetivos deste trabalho,
verificar até que ponto esta acreditacdo é desejavel. Supbe-se que para que a norma seja
efetivamente aplicada, caberia a uma ou aos vérias entidades envolvidas verificar a
aderéncia do laboratério aos requisitos da norma 17025. Esta verificacdo pode ser feita
através de uma inspecdo, que requer critérios bem definidos e complexos, através da
propria norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 e da norma ABNT NBR ISO
19011:2018, edicdo corrigida de 2019 (ABNT, 2019). N&o é de nosso conhecimento que
esta inspecdo seja realizada nos laboratorios que realizardo as analises. Este € um ponto
importante, pois se identifica aqui uma falha no cumprimento no disposto na norma ABNT
NBR 16435. Ainda que esta norma seja orientadora e ndo regulamentadora, considera-se
de fundamental importancia atender a todos 0s seus requisitos para garantir a qualidade das

operacgdes de amostragem.



57

A norma recomenda também que as amostras sejam analisadas dentro do prazo de validade
especifico de cada analito de interesse, e que caso isSo ndo ocorra, que estes resultados
sejam descartados e seja realizada uma nova amostragem. Lembra-se aqui que o prazo de
validade depende também da metodologia selecionada para cada analito de interesse, e que
a norma de amostragem de solos para determinacdo de COVs permite estender 0s prazos

de validade, desde que se demonstre que a amostra nédo sofre alteracdes.

Outra recomendacdo € que os laudos analiticos estejam acompanhados da cadeia de
custddia e do relatério de recebimento das amostras, 0 que permitira controlar e assegurar a

qualidade e a rastreabilidade das amostras.

A norma recomenda ainda que os laudos analiticos estejam de acordo com todos 0s
requisitos estabelecidos na norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, com destaque para as
seguintes informacdes: identificacdo do projeto, nome e endereco da area de interesse,
identificacdo da amostra, de modo a possibilitar a sua rastreabilidade e do ponto de
amostragem, além de especificar a matriz, data de coleta, data de recebimento, data de
preparo e data de andlise das amostras, metodologia analitica, unidade de medida da
concentracdo obtida na analise quimica, a qual deve ser coerente com a matriz amostrada,
resultado das amostras de matriz sélida em base seca, incluindo a porcentagem de solidos,
o limite de quantificacdo da amostra, considerando-se o fator de diluicdo. A acreditacdo da
entidade que executou a amostragem, se exigida futuramente, pode ser comprovada atraves
de observacdo inserida no laudo analitico, contendo o nimero de acreditacdo desta
entidade. O certificado de acreditacdo, documento comprobatoério, pode ser anexado aos
documentos do projeto, e pode ser disponibilizado ao cliente. Seria interessante comunicar
previamente ao cliente a contratacdo da entidade e solicitar sua aprovacao.

Estabelece também que na avaliacdo dos limites de quantificagdo as seguintes situacGes
sejam consideradas: os limites de quantificacdo devem ser iguais ou inferiores aos valores
legais aplicaveis estabelecidos pelo 6rgdo competente e, na auséncia de padrdes nacionais,
podem ser adotados padr@es internacionais de referéncia. Informa que existem situacdes
que podem aumentar o limite de quantificacdo para a amostra (fator de diluicdo,
porcentagem de solidos, entre outros). Se o resultado do analito de interesse estiver abaixo
do valor do limite de quantificacdo e este estiver acima do valor de intervencdo, deve ser

proposta uma alternativa, seja definindo-se uma nova amostragem, seja definindo-se a
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préxima etapa de investigacdo ou ainda utilizar-se o valor do limite de quantificagdo para

calculo do risco.

A norma ainda recomenda que estejam disponiveis os valores de recuperacédo de tragcadores
(“surrogates”), os valores adicionados e recuperados no branco fortificado de laboratorio
(“spike”) com a respectiva unidade, a incerteza de medigdo para cada resultado reportado e

o0 branco do método, que deve ser inferior ao limite de quantificag&o.

Destaca-se que embora a norma se refira ao branco fortificado de laboratério, ndo o define
entre 0s brancos. Isso se deve ao fato de se tratar aqui de um branco realizado pelo
laboratdrio durante os ensaios, e ndo de um branco de coleta. Esta € mais uma razéo pela
qual se sugere no item 5.3.5 a insercdo de um controle adicional, um ensaio de fortificacéo,
que corresponderia ao “spike” realizado pelo laboratério, porém realizado em campo,
submetendo-se a amostra a todos 0s passos a partir de sua coleta. Naquele item dissemos
também que ndo deveria ser um controle de qualidade rotineiro, porém necessario em
algumas situacdes, como, por exemplo, no reconhecimento prévio do local onde seréo

feitas as amostragens.
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7. A NORMA ABNT NBR ISO/IEC 17025 E A ACREDITACAO DE
LABORATORIOS

7.1. A origem da acreditacéo

Na conceituagdo moderna do termo, qualidade significa adequacio ao uso. E o
atendimento aos desejos e as aspiracdes dos consumidores, incluindo os aspectos
econémicos, de seguranca e desempenho. O conceito refere-se ao mais apropriado e ndo ao
melhor ou ao mais caro (Fernandes, 2011). N&o € nossa intencdo aqui se aprofundar no
conceito histérico de qualidade, que pode ser aplicado a produtos e servigos. Apenas

abordaremos o suficiente para entender como se originou a acreditacdo de laboratorios.

Figura 10 — Evolucdo da Qualidade

GESTAO DA QUALIDADE

" ENFASE NO PRODUTO : ENFASE NO PROCESSO
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DE CONTROLE DA
QUALIDADE

SISTEMA

REVOLUGAO INDUSTRIAL  1* GUERRA  2* GUERRA GUERRA FRIA GLOBALIZACAO
FEUDAL =

Fonte: Fernandes, W. A. - O Movimento da Qualidade no Brasil, p.14

Durante a Segunda Guerra Mundial, os paises, beligerantes ou ndo, sentiram a necessidade
premente de manufaturar produtos confiaveis, dentro de variacbes pequenas de
especificacfes. Isso se aplicava especialmente aos produtos que seriam utilizados

diretamente no conflito, tais como armas, municées, pecas de aeronaves, etc. Necessidade
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compreensivel, ja que uma falha num destes produtos podia significar a morte de um ou
varios combatentes. Com isso, desenvolveu-se um rigido sistema de controle estatistico de

qualidade.

A partir da segunda metade do seculo XX, o conceito de qualidade foi ampliado. J& ndo se
tratava mais do simples controle estatistico, e sim de um conceito mais amplo, que visava
garantir a qualidade de todo o processo, incluindo matérias primas, mao de obra, operacdes
e controles. O simples controle estatistico tornou-se o Controle Total da Qualidade. Com o
passar do tempo este conceito estendeu-se mais ainda, e a abordagem tornou-se sistémica,
originando os Sistemas de Garantia de Qualidade, que incluiam também os aspectos

gerenciais do trabalho.

O desenvolvimento destes conceitos gerenciais e a globalizacao, no final da década de 80,
trouxeram a necessidade de uma padronizacdo dos Sistemas de Gestdo da Qualidade, que
atendesse aos diversos mercados mundiais. Estes desenvolvimentos e necessidades
culminaram na criagdo, pela ISO (International Organization for Standardization), das
normas da série 9000. Chega-se entdo a Gestdo da Qualidade, em que se foca nos detalhes
de como o processo é executado, de modo que o resultado final seja garantido. As
empresas passaram a trabalhar com Sistemas de Gestdo da Qualidade baseados nas normas

internacionais recém-criadas.

Em 01 de outubro de 1978, a ISO emitiu um documento denominado “ISO Guide 25:
Guidelines for assessing the technical competence of testing laboratories” (ISO, 1978).
Este documento descrevia a estrutura de um Sistema de Gestdo da Qualidade aplicado a
laboratérios de ensaio, contendo 0s requisitos minimos para que o laboratério pudesse ter a
sua competéncia reconhecida por um organismo. Requisitos minimos porque a organizacdo
responsavel por conceder o reconhecimento poderia estabelecer critérios adicionais que

deveriam também ser atendidos pelo laboratorio postulante.

Em 12 de dezembro de 1982, este guia foi substituido pelo “ISO/IEC Guide 25: General
Requirements for the Technical Competence of Testing Laboratories” (ISO, 1982).
Tornou-se assim um documento também da International Electrotechnical Commission

(IEC), mas ainda aplicavel apenas a laboratdrios de ensaio.
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A terceira edi¢do desse documento foi emitida em 1990, Intitulada “ISO/IEC Guide 25:
General Requirements for the Competence of Calibration and Testing Laboratories”
(ISO/IEC, 1990), tendo sua aplicacdo estendida aos laboratorios de calibracdo. Pela
primeira vez o documento foi traduzido, em 1993, para o portugués, e publicado com o
titulo “ABNT ISO/IEC Guia 25: Requisitos gerais para a capacitacdo de laboratdrios de
calibracdo e de ensaios” (ABNT, 1993). Ficou estabelecido também que os laboratorios
que atendessem a este documento também estariam atendendo os requisitos da norma
ABNT NBR ISO9001.

Em 1999 o documento foi transformado em norma, intitulada “ISO/IEC 17025: General
requirements for the competence of testing and calibration laboratories”, cuja edicdo em
portugués foi emitida em janeiro de 2001 com o titulo “NBR ISO/IEC 17025: Requisitos
gerais para competéncia de laboratdrios de ensaio e calibragdao” (ABNT, 2001).

A norma passou por uma revisdo em 2005, e seus conceitos foram alinhados com a norma
ABNT NBR ISO 9001:2000 (ABNT, 2005).

Em 2017, a norma foi novamente revisada. Nesta revisdéo houve uma mudanca de
abordagem, que passou a focar o processo com base em seus resultados, e ndo mais nos
detalhes de como € realizado. Além disso, incluiu requisitos relativos ao gerenciamento de
riscos e a tecnologia da informacéo, cada vez mais presente no dia a dia dos laboratérios.
Preocupou-se ainda com laboratérios de pequeno porte, que tinham dificuldades em
atender alguns dos requisitos. Em dezembro deste ano, a norma foi publicada com o
mesmo titulo (ABNT, 2017).

Assim, apos este breve histdrico, podemos ter uma nocdo de como este documento evoluiu
no sentido de atender a necessidade de estabelecer competéncia para laboratérios de ensaio
e calibrag0es.

7.2. Anorma ABNT NBR ISO/IEC 17.025:2017

O Sistema de Gestdo normalmente utilizado por laboratérios de calibragdo e ensaio,
proposto pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, traz requisitos que devem ser
atendidos para demonstrar sua competéncia técnica para a realizacdo de atividades de

laboratdrio. Esse sistema permite demonstrar que os laboratorios possuem um sistema de
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gestdo da qualidade aderente @ norma ABNT NBR ISO 9001 e que sdo tecnicamente
competentes para produzir resultados validos (Santos e Mainier, 2010). Dizadji e Anklam
(2004) comentam que “esta norma tem fundamental e poderosa funcao no nivelamento da

normalizag&o internacional e na harmonizagéo de praticas de laboratorio”.

E fato historico que um dos grandes problemas dos laboratdrios analiticos no passado era a
falta de harmonizacdo das suas praticas técnicas, de modo que ensaios pudessem ser
reproduzidos nas mesmas condi¢cbes em qualquer instalacdo, independente da sua
localizacdo. Diversos fatores contribuiam para esta situacdo. Diferencas nas instalagdes,
nos equipamentos utilizados, adaptacbes que eram realizadas nos métodos de referéncia e
os diversos resultados desejados eram algumas delas. Mesmo com todo o rigor na
descricdo da metodologia consagrada, os técnicos nestes diferentes laboratérios adaptavam
estes métodos a sua realidade técnica e sua necessidade. Por extensdo, considerando-se que

a amostragem pode ser considerada parte do ensaio, a ela também se aplicava esta situacao.

O grande problema com estas adaptacdes € que elas eram realizadas por um individuo,
muitas vezes para adequar o método as suas condicGes de trabalho, e permaneciam
desconhecidas dos demais usuarios destes métodos. A consequéncia mais imediata disso é
que os resultados obtidos pelos diversos laboratdrios em geral ndo eram comparaveis,
embora pudessem até ser idénticos ou muito préximos. Também ndo havia um tratamento
estatistico adequado destes dados, nem ferramentas que permitissem avaliar o desempenho

técnico do laboratorio em questao.

Do mesmo modo que o ocorrido com a qualidade em relagdo aos produtos, também os
servicos de laboratério precisavam de controles que garantissem a uniformidade de
resultados. Assim, o estado de coisas foi se modificando lentamente com a introducéo do
controle da qualidade analitica, composto de ferramentas técnicas e estatisticas que

permitiam avaliar e controlar a qualidade dos resultados emitidos pelo laboratério.

A norma em si ndo consegue, naturalmente, regulamentar a totalidade das politicas e
procedimentos utilizados por um laboratério analitico. Porém, estabelece diretrizes gerais
de competéncia que, direta e indiretamente, asseguram a qualidade e confiabilidade das
atividades de laboratorio.
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E importante ressaltar que a CGCRE, vinculada ao INMETRO, ainda nio concede a
acreditacdo a laboratérios que executem apenas a amostragem. O laboratdrio precisa
executar também algum ensaio na amostra coletada, ainda que seja um ensaio de campo,
realizado nas instalagbes do cliente. H& presentemente uma comissdo instalada pela
CGCRE para avaliar a possibilidade de realizar a acreditacdo apenas para a amostragem,

avaliando quais os itens da norma que se aplicariam apenas a esta atividade.

A atual edicdo da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 passou por uma mudanca de
abordagem em relagdo a edicdo de 2005. O foco passou a ser no processo em si e seu
resultado. Com isso, sua aplicacdo tornou-se mais facil em laboratérios de pequeno porte,
que ndo dispdem de estrutura elaborada ou numerosa. Por outro lado, a revisdo procurou
fazer com que a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025tivesse maior aderéncia as normas da
série 9000, e procurou resolver algumas situacdes criadas com o uso da tecnologia e da
automacdo nos laboratérios. As mudancas foram téo significativas que a CGCRE emitiu
um documento, 0 DQ-CGCRE-087, intitulado “Orienta¢des gerais sobre os requisitos da
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017”, atualmente na sua primeira edi¢cdo, que esclarece as
alteraces realizadas e o novo entendimento em relagdo a alguns itens (ABNT, 2018).

A norma ¢é dividida em secBes, numeradas de 1 a 8. Cada secdo trata de um conjunto
especifico de requisitos, agrupados em funcdo de sua participacdo no processo de
acreditacdo. As secOes se subdividem em itens, agrupados por sua similaridade de
aplicacdo. As secOes e itens especificam 0s requisitos necessarios para que o laboratorio
execute suas atividades com qualidade e emita resultados confiaveis. Sdo as seguintes as
secdes:

a) Secdo 1 —escopo

b) Secdo 2 — referéncias normativas

c) Secdo 3 — termos e definigdes

d) Secdo 4 — requisitos gerais: imparcialidade e confidencialidade

e) Secdo 5 — requisitos de estrutura: organizagédo e administracdo do trabalho

f) Secdo 6 — requisitos de recursos: pessoal, equipamentos, instalagdes, sistemas e

Servigos.
g) Secdo 7 — requisitos de processo: diretamente relacionados a execucdo das

atividades de laboratério
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h) Secdo 8 — requisitos do sistema de gestdo: controle de documentos e registros,
acOes para abordar riscos e oportunidades, acdes de melhoria, acGes corretivas,
tratamento do trabalho n&oconforme, auditoria interna e analise critica do
sistema da qualidade (ABNT, 2017).

7.2.1. Secédo 1 —escopo

O escopo da norma € estabelecer requisitos gerais para a competéncia, imparcialidade e
operacdo consistente de laboratorios. A norma aplica-se a todas as organizagdes que
realizam atividades de laboratdrio, independentemente do nimero de pessoas. Ela pode
ser usada por clientes do laboratorio, autoridades regulamentadoras, organizacfes e
outros para confirmar ou reconhecer a competéncia de laboratérios (ABNT, 2017). No

item 3.6 da norma foi incluida uma definicdo de “laboratorio”.

7.2.2. Secdo 2 — referéncias normativas

Esta secdo cita dois documentos que sao requisitos para a aplicacdo da norma. S&o eles
0 “ABNT ISO/IEC Guia 99, Vocabulario Internacional de Metrologia — Conceitos
fundamentais e gerais e termos associados” e 0 “ABNT NBR ISO/IEC 17000 -
Avaliacdo da conformidade — VVocabulério e principios gerais”.

7.2.3.  Segédo 3 — termos e definigdes

Nesta secdo sdo definidos os termos que se aplicam a sua utilizacdo na avaliacdo de
conformidade, incluindo aqueles definidos pelos documentos citados na secdo 2. Foi
incluido o item 3.6, que define “laboratorio” como uma organizacao que realiza uma ou
mais das seguintes atividades: ensaio, calibracdo e amostragem associada com ensaio e
calibracdo subsequente. Esta definicdo € importante, porque estabelece que a
amostragem ndo pode ser acreditada se o laboratorio ndo realizar um ensaio ou
calibracdo subsequente. Esta restricdo esta sendo revista, como j& dissemos

anteriormente.

A CGCRE aceita os ensaios realizados em campo, nas instalagdes do cliente, ou nas

instalacOes permanentes, que estejam associados a amostragem, e concede a acreditagdo
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ao laboratério no conjunto de atividades de laboratério. Contudo, o escopo do
laboratdrio acreditado, disponivel no site do INMETRO, traz as amostragens também,
além dos ensaios de campo ou realizados nas instalacdes permanentes a ela associados.
Assim, cria-se uma situacdo singular, e uma dificuldade para alguns tipos de
amostragem, nas quais ndo é necesséria a realizacdo de ensaios de campo ou nas

instalacGes permanentes.

7.2.4. SeG&o 4 - requisitos gerais

Esta secdo inclui dois itens, que tratam de imparcialidade (4.1) e confidencialidade
(4.2). Sdo pontos que se tornaram importantes em funcdo da aderéncia a norma ABNT
NBR ISO9001 e a introducdo da analise de risco, a ponto de merecerem uma secao
separada. O DOQ-CGCRE-087 esclarece que a abordagem é totalmente nova,
utilizando o texto obrigatdrio que consta em todas as normas da série 17000 (ABNT,
2018). O item 8.5 também aborda “riscos”, porém de maneira diferente. Os riscos em
4.1 devem ser identificados de forma continua e devem ser eliminados ou mitigados. O
item 8.5 aborda outro tipo de riscos, relacionados diretamente as atividades de
laboratdrio, e podem ser identificados e tratados periodicamente. A confidencialidade
consiste na necessidade do laboratorio proteger as informacdes de seus clientes. Alguns
requisitos aqui estabelecidos sdo: a necessidade de o laboratério obter a autorizacdo do
cliente para divulgar informacOes; e a necessidade de informar ao cliente se o
laboratério for obrigado, por lei ou por compromissos contratuais, a divulgar
informacBes (ABNT, 2017).

7.2.5. Secdo 5 — requisitos de estrutura

Nesta secdo aborda-se a estrutura legal, administrativa e organizacional necessaria para
a realizagdo das atividades de laboratorio. Estabelece que o laboratorio deva ser uma
entidade ou parte de uma entidade legalmente constituida, que possam responsabilizar-
se legalmente pelas atividades de laboratério que executa (5.1). Deve ser identificada
uma geréncia com responsabilidade geral pelo laboratério (5.2). O conjunto de
atividades de laboratorio que estdo em conformidade com a norma deve ser declarado
(5.3). O item 5.4 define que as atividades de laboratorio devem atender aos requisitos

deste documento, e também aos requisitos dos clientes, das autoridades
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regulamentadoras e organizacbes que fornecem reconhecimento. Isto é importante
porque estabelece que o laboratorio precisa atender também ao estabelecido nos
documentos normativos da CGCRE. E esta conformidade deve abranger todas as
instalacdes do laboratdrio, as permanentes, locais fora das instalacbes permanentes, em
instalacdes maveis e instalacdes de clientes. Estes requisitos também sdo importantes,
porque atividades de laboratério realizadas em instalagcBes temporarias em campo, que

incluem a amostragem, também devem atendé-los.

O laboratério precisa também definir a estrutura organizacional e gerencial do
laboratdrio, o seu lugar na organizacao principal, e as relacbes entre a geréncia, as
operacdes técnicas e 0s servicos de apoio. Precisa especificar a responsabilidade, a
autoridade e o inter-relacionamento de todo o pessoal que gerencia, realiza ou verifica
trabalhos que afetem o0s resultados das atividades de laboratério. Precisa ainda
documentar seus procedimentos na extensdo necessaria para assegurar a aplicacdo
consistente de suas atividades de laboratorio e a validade dos resultados (5.5) (ABNT,
2017).

A norma estabelece também que o laboratério deve ter pessoal com autoridade e
recursos para a implementacdo, manutencdo e melhoria do sistema de gestdo, a
identificacdo de desvios do sistema de gestdo ou dos procedimentos para a realizacao
das atividades de laboratério, para iniciar acfes para evitar ou minimizar tais desvios,
para relatar a geréncia do Laboratorio sobre o desempenho do sistema de gestdo e
quaisquer necessidades de melhoria e garantir a eficacia das atividades de laboratério
(5.6) (ABNT, 2017).

A secdo 5 estabelece ainda que a geréncia do laboratério deve assegurar que haja
comunicagdo a respeito da eficacia do sistema de gestdo e sobre a importancia de
atender aos requisitos dos clientes e outros requisitos, e que a integridade do sistema de
gestdo seja mantida quando forem planejadas e implementadas mudancgas no sistema de
gestdo (5.7) (ABNT, 2017).

7.2.6.  Secdo 6 — requisitos de recursos
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Esta secdo estabelece que o laboratério deve dispor de pessoal, instalacOes,
equipamentos, sistemas e servicos de apoio necessarios para gerenciar e realizar suas
atividades de laboratério. Estabelece requisitos relativos ao treinamento,
monitoramento, capacitagédo, requisitos de competéncia, autoriza¢des, imparcialidade e
confidencialidade para o pessoal (6.2), as instalacGes e condi¢cGes ambientais, inclusive
quando tarefas forem realizadas em locais fora das instalacdes permanentes, como € 0
caso da amostragem, controle de acesso as instalacdes (6.3), equipamentos necessarios,
sua manutencdo e controle (6.4), rastreabilidade metrolégica e como o laboratério deve
assegura-la (6.5), e produtos e servicos providos externamente (6.6). Nesta secéo, todos

0s itens sdo importantes e se aplicam aos laboratdrios que realizam amostragens.

No caso da rastreabilidade, ela engloba todas as medicdes efetuadas durante o processo
de amostragem, inclusive se necessario o controle ambiental do local onde as operacdes
estdo sendo efetuadas. O item referente a equipamentos também é importante, frisando-
se que nesta nova edicdo, a norma considera como equipamentos 0S reagentes,
consumiveis e padrdes de referéncia, ndo apenas 0s instrumentos propriamente ditos
(ABNT, 2017).

7.2.7. Secdo 7 — requisitos de processo

Esta secdo lista aqueles requisitos que estdo diretamente envolvidos no processo como

um todo, com inicio, meio e fim. S8o o0s seguintes os itens nela agrupados:

7.2.7.1. Item 7.1 - analise critica de pedidos, propostas e contratos

Estabelece que os requisitos do cliente sejam definidos, documentados e entendidos,
que o laboratério possua a capacidade e recursos para atender ao pedido, como deve
ser feito o contato com o cliente quando houver alteragdes, quando o método
proposto pelo cliente ndo for considerado adequado, como sdo resolvidas as
diferencas entre o pedido e o contrato, e a cooperacdo com o cliente durante a
execucéo do pedido (ABNT, 2017).

7.2.7.2. Item 7.2 - selecdo, verificagéo e validagdo de metodos
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Trata dos métodos utilizados para realizar as atividades de laboratério. Estabelece
que o laboratdrio deve utilizar métodos adequados e sempre atualizados, tanto para
as atividades de laboratério quanto para a avaliacdo da incerteza de medicéo.
Recomenda-se a utilizacdo de métodos normatizados, mas métodos modificados ou
desenvolvidos pelo préprio laboratério podem ser utilizados, desde que devidamente
validados. Descreve como deve ser realizado o desenvolvimento de um método, e
quais as técnicas que podem ser utilizadas para isso. Traz uma nota interessante,
estabelecendo que a validacdo pode incluir procedimentos para amostragem,
manuseio e transporte de itens de ensaio ou calibracdo. O laboratério deve reter

registros da verificacdo ou validacdo (ABNT, 2017).

7.2.7.3. Item 7.3 — amostragem

Este item estda diretamente relacionado ao objetivo deste trabalho, assim o
examinaremos com mais profundidade. Ele traz os seguintes requisitos: no subitem
7.3.1, estabelece que “O laboratério deve ter um plano e um método de amostragem,
quando realiza amostragem de substancias, materiais ou produtos para ensaio ou
calibracdo subsequente. O método de amostragem deve abordar os fatores a serem
controlados, para assegurar a validade dos resultados de ensaio e calibracdo
subsequentes. O plano e 0 método de amostragem devem estar disponiveis no local
onde a amostragem for realizada. Planos de amostragem devem, sempre que

razoavel, ser baseados em metodos estatisticos apropriados.” (ABNT, 2017)

O primeiro ponto a ser destacado aqui é a utilizacdo da expressdo “ensaio €
calibracdo subsequente”. Ela reforca a politica da CGCRE de ndo conceder
acreditacdo a amostragem, apenas aos ensaios a ela associados. Assim, entidades que
realizam apenas a amostragem precisam ter um ensaio qualquer associado a ela para
obterem a acreditagdo. Geralmente, s&o realizados ensaios no campo: pH,
condutividade, temperatura, ORP, turbidez, etc., ou ensaios nas instalacbes
permanentes associados a atividade da amostragem. Portanto, no caso de entidades
qgue realizem amostragem de solos em areas contaminadas, elas deverdo ter

obrigatoriamente um ensaio qualquer para solicitarem sua acreditacdo a CGCRE.
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Outros pontos importantes neste subitem sdo a obrigatoriedade de ter um plano e um
método de amostragem, e de identificar e controlar os fatores que podem afetar a
qualidade dos dados obtidos. Isto esta perfeitamente alinhado com as normas ABNT
NBR 16434 e ABNT NBR 16435. O subitem também estabelece que os planos de
amostragem sejam baseados em métodos estatisticos, com a finalidade 6bvia de obter

resultados que sejam representativos da area em investigacao.

O subitem 7.3.2 prescreve que o método de amostragem deve descrever a selecdo de
amostras ou locais, 0 plano de amostragem e a preparacao e o tratamento de amostras
de uma substéncia, material ou produto para produzir o item requerido para ensaio ou
calibracdo subsequente (ABNT, 2017). O subitem traz uma nota que remete ao item
7.4, referente a manuseio adicional da amostra que pode ser requerido antes do

ensaio.

O subitem 7.3.3 prescreve os registros referentes aos dados da amostragem que
devem ser retidos pelo laboratorio. Devem incluir a referéncia ao método de
amostragem utilizado, data e hora da amostragem, dados para identificar e descrever
a amostra, identificacdo do pessoal que realizou a amostragem, identificacdo do
equipamento utilizado, condi¢des ambientais ou de transporte, diagramas ou outros
meios equivalentes para identificar o local da amostragem e desvios, adi¢des Ou
exclusdes do método e do plano de amostragem. Geralmente estes dados constam do
plano de amostragem e de uma ficha de coleta que deve acompanhar a amostra
(ABNT, 2017).

7.2.74. Item 7.4 — manuseio de itens de ensaio ou calibracdo

Item também de grande relevancia para os objetivos deste trabalho, por estar
diretamente relacionado com a amostragem. No subitem 7.4.1, estabelece o seguinte:
“O laboratorio deve ter um procedimento para o transporte, recebimento, manuseio,
protecdo, armazenamento, retencdo e descarte ou retorno dos itens de ensaio ou
calibracdo e para a protegdo dos interesses do laboratério e do cliente. Devem ser
tomadas precaucgdes para evitar deterioracdo, contaminacdo, perda ou dano no item

durante o manuseio, transporte, armazenamento/espera e preparacao para ensaio ou
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calibragdo. As instrugdes para manuseio fornecidas com o item devem ser seguidas”
(ABNT, 2017).

Sem ddvida nenhuma, uma vez coletada a amostra, ela deve ser mantida integra e
intacta, de modo que suas propriedades ndo se alterem até o momento do ensaio, 0
que nem sempre é uma tarefa facil, especialmente no transporte, em funcdo da
distancia e das condi¢cdes ambientais disponiveis no veiculo de transporte. Porém, a
protecdo aqui estabelecida ndo se refere apenas a integridade da amostra, mas
também a protecgdo dos interesses do cliente, ou seja, da confidencialidade dos dados
relativos & amostra. As normas ABNT NBR 16434 e ABNT NBR 16435 fornecem
subsidios adequados para o0 atendimento a este item, excetuando-se a
confidencialidade, j& que sdo focadas na parte operacional. Contudo, se
considerarmos que a amostragem faz parte de um processo OQD, a
confidencialidade dos dados obtidos provavelmente estd contemplada para o projeto
como um todo. O laboratério teria apenas de evidenciar para o avaliador como

atende a este requisito.

O subitem 7.4.2 estabelece que o laboratério deve manter um sistema de
identificacdo ndo ambigua da amostra, que deve ser mantido enquanto o item estiver
sob responsabilidade do laboratorio. Este sistema deve assegurar que as amostras nao
serdo confundidas, seja fisicamente ou quando forem citadas ou referenciadas em
registros ou documentos. Esta identificacdo deve permitir a subdivisédo da amostra e
sua transferéncia, por exemplo, nos casos em que por¢des da amostra sdo ensaiadas
em diferentes locais. Ela geralmente é atribuida a amostra antes mesmo da sua coleta.
Geralmente as equipes de amostragem vao a campo ja com as etiquetas impressas

para as diversas amostras que serédo coletadas (ABNT, 2017).

O subitem 7.4.3 prescreve gque no recebimento das amostras, seja feito um registro de
quaisquer desvios das condicdes especificadas. Se houver davidas sobre as condi¢des
da amostra, o cliente deve ser consultado para instru¢bes adicionais antes de se
prosseguir, e o resultado desta consulta deve ser registrado. Se o cliente solicitar que
0 ensaio seja realizado fora das condi¢cOes especificadas, o laboratorio deve reportar
esta situacdo no relatério de ensaio, e indicar quais resultados podem ter sido
afetados. (ABNT, 2017).
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O subitem 7.4.4 estabelece que se condi¢bes ambientais especificas forem
necessarias para armazenamento ou condicionamento da amostra, estas condicdes

devem ser mantidas, registradas e monitoradas (ABNT, 2017).

7.2.7.5. Item 7.5 — registros técnicos

Compde-se de dois subitens. O primeiro (7.5.1) estabelece que o laboratorio deve
assegurar que 0s registros técnicos para cada atividade de laboratorio contenham os
relatérios, o relatério e as informacgdes suficientes para facilitar, se possivel, a
identificacdo de fatores que afetem o resultado de medicdo e sua incerteza de
medicdo associada. Deve também possibilitar a repeticdo da atividade de laboratorio
em condi¢fes 0 mais proximo possivel das condic6es originais. Estabelece ainda que
0s registros técnicos devem incluir a data e a identificacdo do pessoal responsével
por cada atividade de laboratério e pela conferéncia dos dados e resultados.
Finalmente, estabelece que os dados e célculos originais devem ser registrados no
momento em que sdo realizados (obtidos), e devem ser identificaveis a tarefa
especifica que se referem. O segundo (7.5.2) prescreve que o laboratério deve
assegurar que emendas aos registros técnicos possam ser vinculadas as versdes
anteriores ou as observacfes originais. Os dados e arquivos originais e alterados
devem ser retidos, incluindo a data da alteracdo, uma indicacdo dos aspectos

alterados e o pessoal responsavel pelas alteracdes (ABNT, 2017).

Percebe-se claramente a preocupacdo com a rastreabilidade do trabalho, que ndo
deve ser confundida com a rastreabilidade metrologica. A rastreabilidade
metrolégica do laboratério garante que as medicBes efetuadas pelo laboratorio
possam ser comparadas com as de outro laboratério também rastreado
metrologicamente. A rastreabilidade do trabalho garante que qualquer etapa dele
possa ter suas caracteristicas identificadas e, se possivel, permitir que esta etapa seja
repetida nas mesmas condicdes. Esta rastreabilidade do trabalho permeia quase a
totalidade da norma.
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7.2.7.6. Item 7.6 — avaliacéo da incerteza de medicao

A incerteza de medicédo é definida como “Parametro ndo negativo que caracteriza a
dispersdo dos valores atribuidos a um mensurando, com base nas informacdes
utilizadas” (VIM, 2012). No subitem 7.6.1, a norma prescreve que os laboratdrios
identifiquem as contribuicfes para a incerteza de medigdo. Estabelece que “todas as
contribuicdes que sejam significativas, incluindo aquelas oriundas da amostragem,
devem ser consideradas utilizando-se métodos de andlise apropriados” (ABNT,
2017). O subitem 7.6.2 aplica-se aos laboratdrios que realizam calibraces.

Embora a operacdo de amostragem ndo resulte num valor mensuravel, ja que néo
envolve uma medicdo e, portanto, ndo possa a principio ter sua incerteza de medicgéo
calculada matematicamente, alguns protocolos para célculo da incerteza da
amostragem sao aplicados. Eles levam em conta que a incerteza total de um ensaio é
composta das incertezas oriundas da amostragem e dos procedimentos de ensaio.
Estes protocolos estdo descritos no “ISO-GUM 2008~ (INMETRO, 2008). A
incerteza de medicdo deve ser calculada quando se tratar de ensaios de campo ou
realizados nas instalacbes permanentes e associados a amostragem. Neste caso temos
uma medicdo, um valor numérico, e € perfeitamente possivel calcular as

contribuicdes para a incerteza total do ensaio.

O subitem 7.6.3 estabelece que um laboratério que realiza ensaio deve avaliar a
incerteza de medi¢do. Quando o método de ensaio impossibilitar uma avaliacdo
rigorosa da incerteza de medicdo, deve ser feita uma estimativa baseada na
compreensdo dos principios tedricos do método ou na experiéncia pratica sobre o
desempenho do método. Em outras palavras, quando ndo for possivel o calculo da
incerteza de medicdo, devem-se estimar quais os componentes significativos que véo
contribuir para a incerteza de medicdo, o nivel de sua contribuicdo, e se possivel
adotar medidas que diminuam ao maximo o efeito destas contribuiges. E o caso, por
exemplo, de métodos biolégicos que ndo envolvam uma grandeza que possa ser
medida, e cujos resultados muitas vezes apresentam certo grau de subjetividade
(ABNT, 2017).
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Este requisito ndo se aplica a operagdo de amostragem propriamente dita porque ela
ndo é até o momento passivel de acreditacdo, pela politica atual da CGCRE.
Contudo, numa mudanca de politica que permita a acreditacdo da amostragem, seria

uma saida para estimar sua incerteza e suas contribuicdes a incerteza total do ensaio.

7.2.7.7. Item 7.7 — garantia da validade dos resultados

No subitem 7.7.1, recomenda que o laboratério tenha um procedimento para

monitorar a validade dos resultados.

“Os dados resultantes devem ser registrados de forma que as tendéncias sejam
detectaveis e, quando praticavel, devem ser aplicadas técnicas estatisticas para a
andlise critica dos resultados. Este monitoramento deve ser planejado e analisado
criticamente, e deve incluir, quando apropriado, mas ndo estar limitado a:
utilizacdo de materiais de referéncia ou de materiais para controle de qualidade,
utilizacdo de instrumentacdo alternativa calibrada para fornecer resultados
rastredveis, checagens funcionais de equipamentos de medi¢cdo e ensaio, uso de
padrdes de checagem ou padrbes de trabalho com cartas de controle, checagens
intermediarias nos equipamentos de medicdo, ensaios ou calibracdes replicadas,
utilizando-se os mesmos métodos ou métodos diferentes, reensaio ou recalibracéo
de itens retidos, correlagdo de resultados de caracteristicas diferentes de um item,
andlise critica de resultados relatados, comparac6es intralaboratoriais e ensaios de
amostras cegas” (ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, item 7.7.1).

Como se V&, um conjunto de técnicas que se aplicadas na sua totalidade, demandaria
um tempo e custo invidveis. Na verdade, algumas dessas técnicas geralmente sao
aplicadas a todos os parametros ensaiados e a cada ensaio realizado. Outras (a grande
maioria) sao reservadas para 0s casos em que se realiza um estudo ou quando se quer
confirmar a validade de um resultado ou da aplicacio de um método a um
determinado tipo de matriz. As técnicas comumente empregadas rotineiramente sdo
as cartas de controle, o uso de padrdes de referéncia certificados, o uso de técnicas de

adicdo de padréo e a checagem funcional de equipamentos.

O subitem 7.7.2 prescreve que “o laboratorio deve monitorar o seu desempenho por
meio de comparagdo com resultados de outros laboratorios” (ABNT, 2017).
Geralmente isto é feito através da contratacdo de programas de ensaios
interlaboratoriais, realizados por provedores especificos. O documento normativo
NIT-DICLA-026, emitido pela DICLA/INMETRO, traz requisitos adicionais para a

participacdo em ensaios de proficiéncia. O subitem 7.7.3 estabelece o seguinte:
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“os dados de atividades de monitoramento devem ser analisados, utilizados para
controlar as atividades do laboratorio e, se aplicavel, para melhora-las. Se os
resultados destas andlises de dados estiverem fora dos critérios pré-definidos, acdes
apropriadas devem ser tomadas para evitar o relato de resultados incorretos”
(ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017,7.7.3).

7.2.7.8. Item 7.8 — relato de resultados

Este item especifica como os resultados devem ser relatados ao cliente. Seus subitens
estabelecem que os resultados devam ser analisados criticamente e autorizados antes
de sua liberacdo, que € uma maneira de garantir que alguém com conhecimento
possa examinar o conjunto de dados e verificar sua coeréncia, antes de entrega-los ao
cliente. Determina que os resultados devam ser fornecidos com exatidao, clareza,
objetividade, sem ambiguidade, em um relatério que deve incluir todas as
informacgdes acordadas com o cliente e necessarias para a interpretacdo dos
resultados, além de todas as informacbes requeridas pelo método utilizado. Os
relatorios emitidos sdo considerados registros técnicos, e como tal devem ser retidos
(ABNT, 2017).

Os relatdrios podem ser emitidos na forma impressa ou por meios eletrdnicos, o que
estd se tornando comum atualmente. Porém, em qualquer meio os requisitos da
norma devem ser atendidos. O item d& a possibilidade de se relatar as informacdes ou
parte delas de modo simplificado, desde que acordado com o cliente (por exemplo,
um e-mail contendo apenas o resultado e a unidade). Porém, as informacdes listadas
no item que ndo tenham sido entregues ao cliente devem estar prontamente
disponiveis (ABNT, 2017).

O item lista também as informacgdes que devem estar incluidas no relatério. Um
ponto interessante a considerar neste item e que envolve a amostragem € a situacéo
em que um laboratério executa o ensaio, porém ndo a amostragem. Neste caso, deve
estar claro no relatério que os resultados se aplicam a amostra conforme ela foi
recebida pelo laboratério. Dados fornecidos pelo cliente também ndo sdo,
obviamente, responsabilidade do laboratorio, e tal situacdo também deve estar
informada no relatério. O item também traz requisitos especificos aplicaveis a

relatorios emitidos por laboratérios de ensaio, entre eles a incerteza de medicao, que
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ndo deve obrigatoriamente constar do relatério de ensaio, exceto se for pertinente
para a validade ou aplicacdo dos resultados, se for requerido por uma instrucdo do
cliente ou se a incerteza de medicdo afetar a conformidade a um limite de
especificacdo (ABNT, 2017).

O subitem 7.8.5 aplica-se especificamente a laboratorios que também realizam a
amostragem. Além dos requisitos apliciveis aos relatdrios de ensaios, estes devem
conter também 0s seguintes requisitos: data da amostragem, identificacdo univoca do
item ou material amostrado, o local da amostragem, incluindo quaisquer diagramas,
esbocos ou fotografias, uma referéncia ao plano e ao método de amostragem,
detalhes sobre quaisquer condi¢cdes ambientais durante a amostragem que afetem a
interpretacdo dos resultados, e informacdes requeridas para avaliar a incerteza de

medicdo para ensaio subsequente (ABNT, 2017).

Uma defini¢do que foi introduzida na edi¢do de 2017 da norma foi a de “regra de
decisdo”. Consiste na descricdo de como a incerteza de medicdo é considerada
quando se declara a conformidade de um resultado a uma especificacdo. 1sso deve
estar acordado com o cliente, caso seja necessario que o laboratorio declare a
aderéncia do resultado a uma especificacdo, por exemplo, um limite legal ou um
valor de intervencdo. Esta defini¢do é critica quando os resultados relatados estdo
préximos aos limites por pequena diferenca, e a incerteza de medicdo é superior a
esta diferenca. A regra de decisdo adotada deve levar em conta o risco a ela
associado. Esta analise de risco ndo é necessaria quando a regra de decisdo é

prescrita pelo cliente, por documentos regulatérios ou normativos (ABNT, 2017).

“Quando o laboratério relatar uma declaracdo de conformidade, devera fazé-lo de
modo que seja claramente identificado a quais resultados esta declaragdo de
conformidade se aplica, quais especificacdes, normas ou partes destas sdo atendidas
ou ndo atendidas, e qual a regra de decisdo aplicada, exceto quando esta regra de
decisdo for inerente a uma especificagdo ou a uma norma. A declaracdo de
conformidade ¢ tratada com detalhes adicionais no documento “ISO/IEC Guide 98-

4” (ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 item 7.8.6.2).
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Outra determinacdo deste item, no subitem 7.8.7, é que quando for necesséario o
relato de opinides e interpretacdes, o laboratorio deve assegurar que apenas pessoal
autorizado para a expressao de opiniGes e interpretacbes emita a respectiva
declaracdo, e o laboratorio deve documentar as bases nas quais as opinides e
interpretagdes forem elaboradas. Estas sdo diferentes das declaragdes de
conformidade. Tais opinides e interpretacdes expressas no relatério devem ser
baseadas nos resultados obtidos a partir do ensaio, e devem claramente ser
identificadas como tal. E se tais opinides e interpretacdes forem comunicadas de
forma oral ao cliente, deve-se manter registro deste didlogo (ABNT, 2017).

Finalmente, no subitem 7.8.8, estabelece-se as diretrizes para a realizacdo de
emendas nos relatérios de ensaio. Os pontos principais sdo que quando um relatério
de ensaio precisar ser modificado, submetido a emendas ou reemitido, qualquer
alteracdo de informacdes deve ser claramente identificada, e, quando apropriado, a
razdo para a alteracdo deve ser incluida no relatorio. Se for necessaria uma emenda a
um relatério apds este ter sido emitido, esta deve ser feita na forma de um novo
documento (ou nova transferéncia de dados, no caso da emissdo de resultados por
meios eletrénicos), que inclua a declaracdo “Emenda ao Relatério”, seguida do
nimero de série ou outra forma de identificacdo inequivoca do relatorio que esta
sendo substituido, ou outra forma de redacdo equivalente. As emendas devem
atender a todos os requisitos da norma. Se um novo relatério completo for emitido,
ele deve ser univocamente identificado e deve conter uma referéncia ao original que
estd sendo substituido (ABNT, 2017).

7.2.7.9. Item 7.9 — reclamaces

Este item estabelece como devem ser atendidas e tratadas reclamagdes de clientes.
Prescreve que o laboratorio tenha um processo documentado para receber, avaliar e
tomar decisdes sobre reclamacgdes. Uma descricdo do processo de tratamento das
reclamacdes deve estar disponivel a qualquer parte interessada, quando solicitada
(ABNT, 2017).

Ao receber uma reclamacdo, o laboratério deve primeiramente confirmar se a

reclamacéo esta relacionada As atividades de laboratorio pelas quais é responsavel.
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Em caso afirmativo, deve trata-la, e deve ser responsavel por todas as decisGes em
todos os niveis do processo de tratamento de reclamacgdes. |O processo para
tratamento de reclamacgdes precisa incluir, no minimo, os seguintes elementos e
métodos: descricdo do processo para receber, validar e investigar a reclamacéo e
decidir quais agdes serdo tomadas em resposta, monitorar e registrar as reclamacoes,
incluindo as acGes tomadas para trata-las, e assegurar que sejam tomadas a acdo ou
acOes apropriadas. O laboratorio que receber a reclamacéo deve ser responsavel por
coletar e verificar todas as informacgdes necessarias para validar a reclamacéo.
Sempre que possivel, o laboratorio deve acusar o recebimento da reclamacéo e
fornecer ao reclamante relato sobre o progresso e conclusdo do tratamento (ABNT,
2017).

As conclusbes a serem comunicadas ao reclamante devem ser elaboradas por, ou
analisadas criticamente e aprovadas por individuos que ndo estejam envolvidos nas
atividades de laboratorio originais em questdo. E sempre que possivel o laboratorio
deve notificar formalmente ao reclamante o término do tratamento da reclamacéo
(ABNT, 2017). Percebe-se neste item uma clara inten¢éo de aumentar a aderéncia da
norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 a norma ABNT NBR ISO 9001. O processo de
tratamento de reclamac6es foi consideravelmente ampliado e detalhado, com uma

série de requisitos adicionais.

7.2.7.10. Item 7.10 — trabalho ndo conforme

Neste item estdo especificados os requisitos para tratar o trabalhno n&o conforme.
Aqui cabe um esclarecimento a respeito deste termo, ja que existe muita confusdo
sobre o assunto entre o pessoal que trabalha em laboratorios acreditados. Trata-se da
diferenga entre “ndo conformidade” e “trabalho ndo conforme”. Sempre que um
requisito na norma ou de um procedimento interno do laboratorio ndo for atendido, a
consequéncia é uma ndo conformidade. Ela tem que ser avaliada e tratada, de acordo
com procedimentos proprios. Se esta ndo conformidade afetar o resultado do ensaio,
ela se torna um trabalho ndo conforme. A principal diferenca é que o trabalho néo
conforme exige uma agdo imediata, no sentido de avaliar o grau de sua importancia e

agir junto ao cliente, no sentido de corrigir o trabalho nao conforme.
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Assim, “o laboratorio deve ter um procedimento que deve ser implementado sempre
que qualquer aspecto de suas atividades de laboratdrio ou os resultados decorrentes
dessas atividades ndo estiverem em conformidade com seus proprios procedimentos
ou com os requisitos acordados com o cliente” (ABNT, 2017). Note que nem sempre
é possivel afirmar que o resultado tenha sido afetado, mas as agdes devem ser
tomadas considerando-se essa possibilidade. O procedimento deve assegurar que
estejam definidas as responsabilidades e autoridades pela gestdo destes trabalhos nao
conformes, que as agdes, que podem incluir a interrupgéo ou repeticdo do trabalho e
a retencdo dos relatorios, se necessario, sejam baseadas nos niveis de risco
estabelecidos pelo laboratério, e que seja feita uma avaliagdo da importancia do
trabalho ndo conforme, incluindo uma analise do impacto em resultados anteriores.
Deve assegurar ainda que uma deciséo seja tomada sobre a aceitabilidade do trabalho
ndo conforme, que o cliente seja, se necessario, notificado e o trabalho seja
cancelado, e que seja definida a responsabilidade pela autorizacdo da retomada do
trabalho. O laboratdrio deve reter registros dos trabalhos ndo conformes e das acGes
tomadas (ABNT, 2017).

Finalmente, um ponto importante: quando a avaliagdo do trabalho n&o conforme
indicar que ele possa se repetir, ou se existir davidas sobre a conformidade das
operacdes do laboratorio com seu sistema de gestdo, o laboratorio deve implementar
acdo corretiva. Isto significa que apds ter corrigido de imediato o trabalho néo
conforme no que se refere ao cliente, o laboratério deve analisar a ndo conformidade
e tomar acBes corretivas que assegurem ou reduzam o risco desta ndo conformidade
se repetir (ABNT, 2017). E o tratamento usual de uma ndo conformidade, com
analise de possiveis causas raiz, selecdo de uma ou varias causas mais provaveis e

correcédo destas causas.

7.2.7.11. Item 7.11 — controle de dados e gestéo da informacao

Neste item sdo definidos os requisitos relativos aos dados e informagdes gerados e
utilizados pelo laboratério. Este item assumiu muita importancia com o avanco da
automacdo dos laboratdrios e com a utilizacdo cada vez maior de softwares para a
realizacdo de parte ou da totalidade de uma atividade de laboratorio. Esta tendéncia

requer uma maior seguranca na manipulacdo e conservagdo dessas informagdes. O
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item inicia dizendo que o laboratdrio deve ter acesso aos dados e informagdes
necessarios para realizar as atividades de laboratorio. Estabelece também que antes
de se implantar um sistema de gestdo da informacdo laboratorial utilizado para a
coleta, processamento, registro, relato, armazenamento ou recuperagédo de dados, este
deve ser validado pelo laboratério quanto a funcionalidade, incluindo o
funcionamento adequado das interfaces do sistema de gestdo da informacao
laboratorial. Se o laboratorio promover alteragdes em configuracdes ou modificacdes
em softwares comerciais de prateleira, estas devem ser autorizadas, documentadas e

validadas antes da implementacdo (ABNT, 2017).

Um aspecto ao qual deve ser dada atencdo € a aquisicao direta de dados através de
interfaces entre o sistema de gestdo e os instrumentos do laboratério. Estas interfaces
precisam ser validadas, e é interessante revalida-las periodicamente, para garantir
que o dado obtido pelo instrumento € 0 mesmo que esta sendo recebido e tratado pelo
sistema de gestdo. A maioria dos laboratorios hoje utiliza, em maior ou menor grau,
os sistemas LIMS (Laboratory Information Management System), trazendo com isso
uma série de novos riscos que precisam ser tratados. Apesar disso, a norma esclarece
que em seu contexto, “sistema de gestdo da informacao laboratorial” inclui a gestdo
de dados e informacBes contidas também nos sistemas ndo informatizados, o que
inclui todo e qualquer registro dentro do laboratério. Esclarece também que
softwares de prateleira s&o considerados suficientemente validados, desde que

utilizados dentro do campo de aplicacdo para o qual foram projetados (ABNT, 2017).

A norma estabelece também que os sistemas de gestdo da informacédo laboratorial
devem ser protegidos contra o acesso ndo autorizado e contra adulteracdo ou perda,
devem ser operados em um ambiente que esteja em conformidade com as
especificacbes do provedor do sistema ou do laboratério, ou, no caso de sistemas ndo
informatizados, as condi¢cdes devem proteger a exatiddo dos registros e transcri¢es
manuais. Também estes sistemas devem ser mantidos de forma que assegurem a
integridade dos dados e informacbes neles contidos. Devem também incluir o
registro de falhas do sistema e as agdes imediatas e corretivas apropriadas (ABNT,
2017).
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O item estabelece ainda que se o sistema de gestdo da informacgéo laboratorial for
gerenciado e mantido fora das instalagdes do laboratério, ou em um provedor
externo, o laboratério deve assegurar que as condicdes estabelecidas no item sejam
atendidas. As instruces, manuais e dados de referéncia referentes ao sistema de
gestdo da informacéo laboratorial devem estar prontamente disponiveis para o
pessoal do laboratério, e os célculos e as transferéncias de dados devem ser
submetidas a conferéncias apropriadas de maneira sistematica (ABNT, 2017). Ou

seja, tudo o que for transferido deve ser conferido.

7.2.8. Secdo 8 - requisitos do sistema de gestdo

Nesta secdo estdo definidos os requisitos que se aplicam ao sistema de gestdo. Na
edicdo anterior da norma, eles estavam inseridos na secdo 4. Esta secdo foi
desmembrada, e os seguintes requisitos foram distribuidos pelas novas se¢des da norma
atual: imparcialidade; confidencialidade; entidade legal, estrutura organizacional e
responsabilidades; produtos e servicos providos externamente; andlise critica de
pedidos, propostas e contratos; reclamacdes; trabalho ndo conforme. Isso foi feito de
modo a seguir a abordagem por processo ja que estes requisitos sdo recursos, entradas,
saidas ou realimentam o processo das atividades de laboratério. Uma representacao
deste processo pode ser vista no Anexo B da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

(ABNT, 2017). Permaneceram nesta sec¢do, portanto, 0s seguintes requisitos:

7.2.8.1. Item 8.1 — opcdes

Prescreve que o laboratério deve estabelecer, documentar, implementar e manter um
sistema de gestdo que seja capaz de apoiar e demonstrar o atendimento consistente
aos requisitos da norma. Duas opcOes séo oferecidas, e o laboratério deve optar por
uma delas. A opgdo “A” destina-se aos laboratorios que ndo possuem acreditagdo
pela norma ABNT NBR ISO 9001. Os requisitos que devem ser abordados pelo
Sistema de Gestao dos laboratérios que optarem pela opgao “A” sdo: documentacao
do sistema de gestdo; controle de documentos do sistema de gestdo; controle de
registros; acOes para abordar riscos e oportunidades; melhoria; acGes corretivas;
auditorias internas; analises criticas pela geréncia. Os laborat6rios que ja possuem

um sistema de gestdo mantido de acordo com os requisitos da norma ABNT NBR
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ISO 9001, e que seja capaz de apoiar e demonstrar 0 atendimento consistente aos
requisitos das secdes 4 a 7 da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, séo

considerados como aderentes aos requisitos listados na opc¢ao “A” (ABNT, 2017).

7.2.8.2. Item 8.2 — documentacéo do sistema de gestao

Prescreve que “a geréncia do Laboratorio deve estabelecer, documentar e manter
politicas e objetivos para o atendimento ao proposito deste documento, e deve
assegurar que as politicas e os objetivos sejam reconhecidos e implementados em
todos os niveis da organizacdo do laboratorio. Essas politicas e objetivos devem
abordar a competéncia, a imparcialidade e a operacdo consistente do laboratério; a
geréncia do laboratorio deve fornecer evidéncia do seu comprometimento com o
desenvolvimento e implementagdo do sistema de gestdo e com a melhoria continua
de sua eficacia; toda a documentacdo, processos, sistemas e registros relacionados
com o atendimento aos requisitos da norma devem ser incluidos, referenciados ou
vinculados ao Sistema de Gestdo; todo o pessoal envolvido nas atividades de
laboratorio deve ter acesso as partes da documentacdo do sistema de gestdo e
informagdes relacionadas que sejam aplicaveis as suas responsabilidades” (ABNT,

2017).

O Sistema de Gestdo deve ser aderente as politicas e objetivos que sdo emitidos pela
organizacdo, seja ela uma grande estrutura organizacional a qual o Laboratério
pertence, seja ela um pequeno laboratério composto de alguns poucos colaboradores,
ou até mesmo uma Unica pessoa. Numa grande organizacdo, as politicas e objetivos
normalmente sdo emitidos pela alta administracdo, e o laboratorio deve atendé-las,
juntamente com as demais unidades organizacionais. Um pequeno laboratdrio
emitird as politicas e objetivos ele mesmo, através de sua geréncia, e o Sistema de

Gestdo sera implantado visando o seu atendimento.

Evidentemente as politicas e objetivos devem ser consistentes e compativeis com 0s
requisitos da norma, e deve-se levar em conta, ao emiti-los, entre outras coisas, 0
nivel de servico que o laboratorio pretende atingir, considerando-se as necessidades

dos clientes e os riscos ao negocio. Percebe-se claramente, portanto, a importancia
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dos requisitos de Sistema e como eles garantem que os demais requisitos, inclusive

os diretamente relacionados ao processo, sejam cumpridos.

7.2.8.3. Item 8.3 — controle de documentos do sistema de gestao

Este item estabelece que o laboratorio deve controlar os documentos internos e
externos, relacionados com o atendimento a norma, que lista quais sdo o0s
documentos em seu contexto: declaracdes de politica, procedimentos, especificacoes,
instrucdes do fabricante, tabelas de calibracdo, graficos, livros didaticos, cartazes,
avisos, memorandos, desenhos, planos, etc., que podem estar em meios impressos ou
digitais. O laboratério deve assegurar que os documentos sejam aprovados em
relacdo a sua adequacdo antes de emitidos pelo pessoal autorizado, que sejam
periodicamente submetidos a uma analise critica e atualizados se necessario, deve ser
possivel identificar as alteracdes e a situacdo atual da revisdo dos documentos, as
versdes pertinentes devem estar disponiveis nos locais onde devem ser utilizados, sua
distribuicdo deve ser controlada, se necessario, e deve-se evitar a utilizacdo nao

intencional de documentos obsoletos (ABNT, 2017).

Neste item, as preocupacOes principais sdo evitar o uso de documentos obsoletos,
garantir a revisdo de modo que eles estejam sempre atualizados, e garantir a

disponibilidade a todos os que precisem utiliza-los.

7.2.8.4. Item 8.4 — controle de registros

Este item determina que o laboratério implemente controles necesséarios para a
identificacdo, armazenamento, protecdo, clpias de seguranca, arquivamento,
recuperacao, tempo de retencéo e disposi¢ao dos seus registros (ABNT, 2017). Estes
registros sdo as evidéncias que demonstram o atendimento aos requisitos da norma.
Alguns requisitos que garantem a consisténcia dos registros técnicos estéo
estabelecidos no item 7.5. S&o os registros diretamente relacionados as atividades de
laboratdrio, obtidos durante o processo.

Uma definicdo importante neste item é o tempo de retencdo dos registros, que

garantira a rastreabilidade do processo. Este tempo geralmente € de cinco anos, mas
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pode ser estendido por razdes outras que néo a rastreabilidade, como, por exemplo,

para pesquisas.

7.2.8.5. Item 8.5 — ac¢des para abordar riscos e oportunidades

Requisito novo, que ndo existia na edicdo de 2005 da norma. Estabelece que o
laboratorio deve abordar riscos e oportunidades para assegurar que o Sistema de
gestdo alcance os resultados pretendidos, para aumentar as oportunidades para atingir
0S propositos e objetivos do laboratdrio, prevenir ou reduzir impactos indesejaveis e
possiveis falhas nas atividades de laboratorio e alcancar melhoria. O laboratério deve
planejar agcdes para abordar e tratar estes riscos e oportunidades e planejar como
integrar e implementar estas acdes no Sistema de Gestdo, e como avaliar sua eficacia
(ABNT, 2017).

Este item vem substituir o que na edig@o anterior da norma eram chamadas agdes de
melhoria e ag0es preventivas, embora o item 8.6 da norma aborde especificamente a
melhoria como um todo. A abordagem de riscos permite que fatores que poderiam se
transformar em nao conformidades e trabalho ndo conforme ou impedir o laboratoério
de cumprir as politicas e objetivos sejam detectados e tratados, e se ndo puderem ser
eliminados, pelo menos sua influéncia seja mitigada caso venham a ocorrer. J& a
abordagem de oportunidades permite detectar possibilidades de melhoria no sistema
de gestdo, ou de facilitar o atendimento as politicas e objetivos. O monitoramento de
riscos e oportunidades é fundamental para que ndo haja desperdicio de esforcos e
recursos tentando realizar mudangas no Sistema de Gestdo que ndo produzam o0s
efeitos desejados. As agdes tomadas devem ser proporcionais ao impacto potencial

que os riscos e oportunidades terdo sobre a validade dos resultados do laboratério.

A norma esclarece, através de nota, que ndo sdo necessarios métodos formais para a
gestdo de riscos, nem um processo documentado. Fica a critério do laboratorio o
desenvolvimento ou utilizagdo de uma metodologia mais elaborada para esta gestéo.
Este esclarecimento é importante, pois evita que uma abordagem que pode ser
extremamente simples acabe se tornando um 0nus para o laboratorio, e muitas vezes

sem produzir os resultados esperados.
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7.2.8.6. Item 8.6 — melhoria

Este item determina que o laboratorio deve identificar e selecionar oportunidades
para melhoria e implementar quaisquer acGes necessarias. A norma relaciona
possiveis origens de oportunidades de melhorias: anélise critica dos procedimentos
operacionais, do uso de politicas, objetivos gerais, resultados de auditorias, a¢fes
corretivas, andlise critica pela geréncia, sugestfes feitas pelo pessoal, avaliacdo de
risco, analise de dados e resultados de ensaios de proficiéncia. Também ¢é citada,
inclusive em subitem separado, dada a sua importéncia, a retroalimentagéo por parte
dos clientes. Esta retroalimentacdo deve ser analisada e deve ser utilizada para
melhorar o sistema de gestdo, as atividades de laboratério e o atendimento ao cliente
(ABNT, 2017).

A retroalimentacdo € ferramenta fundamental para a obtencdo de melhorias, porque €
um retorno direto daquele que deve ser um dos focos das politicas e objetivos da

qualidade: o cliente.

7.2.8.7. Item 8.7 — acdes corretivas

Item que prescreve como o laboratério deve proceder ao se deparar com uma nao
conformidade. Lembremos que a ndo conformidade pode se tornar um trabalho nédo
conforme, porém ndo necessariamente, o que foi comentado no item 6.2.7.10 (item
7.10 da norma). Ndo sdo tratados no mesmo item, nem sequer ha mesma secao,
porque o trabalho ndo conforme esta diretamente relacionado com o processo. A nédo

conformidade pode ou néo estar relacionada com o processo.

A norma determina o seguinte:

“O laboratdrio deve ter um procedimento que deve ser implementado, quando
qualquer aspecto das atividades de laboratério ou os resultados deste trabalho ndo
estiverem em conformidade com seus proprios procedimentos ou com 0s requisitos
acordados com o cliente (por exemplo, equipamentos ou condi¢des ambientais fora
dos limites especificados, resultados do monitoramento que ndo atendem aos
critérios especificados). O procedimento deve assegurar que sejam definidas as
responsabilidades e autoridades pela gestdo do trabalho ndo conforme; as a¢Ges
(incluindo interrupcéo ou repeticdo do trabalho e retencéo dos relatérios, quando
necessario) sejam baseadas nos niveis de risco estabelecidos pelo laboratério; seja
feita uma avaliacdo da importéncia do trabalho ndo conforme, incluindo uma
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analise do impacto em resultados anteriores; seja tomada uma deciséo sobre a
aceitabilidade do trabalho ndo conforme; quando necessario, o cliente seja
notificado e o trabalho seja cancelado; seja definida a responsabilidade pela
autorizacao da retomada do trabalho” (ABNT, 2017).

Assim, quando uma ndo conformidade é detectada, ela deve ser avaliada, deve ser
determinado o seu impacto nas atividades de laboratério, inclusive nos resultados
anteriormente obtidos, e que pode transforma-la num trabalho ndo conforme. O nivel
de risco adotado pelo laboratorio vai definir as acdes necessarias, que podem chegar
a interrupgdo do trabalho. O item ainda determina que as ac¢@es corretivas adotadas
devem ser apropriadas aos efeitos das ndo conformidades encontradas. Isso equivale
a dizer que deve ser feita uma analise de causa raiz, de modo que as acdes corretivas
realmente sejam eficazes em eliminar essas causas. Também implica no
monitoramento posterior, de modo a garantir essa eficacia. O laboratorio também

precisa reter registros deste tratamento (ABNT, 2017).

7.2.8.8. Item 8.8 — auditorias internas

Uma vez estabelecido o Sistema de Gestdo, ele deve ser auditado a intervalos
determinados, de modo que o laboratério obtenha subsidios sobre sua adequacéao e
funcionamento. Isso deve ser realizado de uma maneira planejada, definindo o
método, as responsabilidades, os critérios, o escopo e o relato dos resultados da
auditoria. O procedimento deve assegurar que os resultados sejam relatados a
geréncia, que as correcdes e acles corretivas sejam implantadas o mais rapidamente
possivel, e que os registros sejam retidos como evidéncia da realizacdo do processo
de auditoria (ABNT, 2017).

Esta é uma das ferramentas mais Uteis no sentido de se obter informacdes sobre a
eficacia do Sistema de Gestdo, ja que a auditoria interna cobre a aplicacdo de todos
o0s itens da norma. Permite que sejam corrigidos eventuais desvios e problemas de

consisténcia do Sistema de Gestao, e promove a melhoria continua deste Sistema.

7.2.8.9. Item 8.9 — analises criticas pela geréncia
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Periodicamente o laboratorio deve analisar criticamente o seu Sistema de Gestdo,
para assegurar sua eficécia, suficiéncia e adequacao. Essa analise critica deve incluir
as politicas e objetivos que foram declarados pela geréncia do laboratério. A norma
especifica as entradas que devem minimamente fazer parte da andlise critica. Sdo
elas: mudangas em questdes externas e internas que sejam pertinentes para o
laboratério; atendimento aos objetivos; adequacdo das politicas e procedimentos;
situacdo das acOes decorrentes de andlises criticas anteriores pela geréncia,;
conclusfes das auditorias internas recentes; acdes corretivas; avaliagdes realizadas
por organizagdes externas; mudancas no volume e tipo de trabalho ou em seu
conjunto de atividades de laboratorio; retroalimentacdo de clientes e do pessoal,
reclamacdes; eficAcia de quaisquer melhorias implementadas; suficiéncia de
recursos; resultados da identificacdo de riscos; conclusdes sobre a garantia da
validade de resultados; outros fatores pertinentes, como atividades de monitoramento
e treinamento (ABNT, 2017).

As saidas da analise critica pela geréncia devem registrar todas as decisdes e acoes
relacionadas pelo menos com: a eficacia do sistema de gestdo e seus processos; a
melhoria das atividades de laboratério com respeito ao atendimento aos requisitos
deste documento; a provisdao de recursos requeridos; quaisquer necessidades de
mudancas (ABNT, 2017).

Essas acdes e decisdes devem ser monitoradas, para verificar se 0s recursos estdo
sendo empregados de maneira eficiente e se as acdes realmente produzindo os
resultados esperados. O item “d” das entradas prevé que estas a¢des sejam avaliadas,
porém ndo € prudente aguardar até a proxima andlise critica para s6 entdo perceber
que recursos foram desperdicados em acBes que ndo produziram qualquer efeito
sobre o Sistema de Gestdo ou ndo solucionaram as contingéncias para as quais foram

tomadas.
7.2.8.10. Anexos
A norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 possui ainda dois anexos. O primeiro

refere-se a rastreabilidade metroldgica. Este anexo aplica-se as medicdes realizadas

pelo laboratdrio, que é o responsavel por estabelecer a rastreabilidade de suas
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medidas. No caso especifico da amostragem, atualmente, aplica-se aos ensaios de
campo ou realizados nas instalacdes permanentes a ela associados, ja que eles séo
acreditados em conjunto. Se futuramente a CGCRE decidir prover acreditacdo para a
operacdo de amostragem, entdo a rastreabilidade seria aplicivel aos instrumentos de
medicdo e a qualquer outro equipamento que necessitasse de calibracdo rastredvel
metrologicamente. O anexo 2 fornece esclarecimentos adicionais sobre as opcdes do
Sistema de Gestdo em funcdo da norma ABNT NBR ISO 9001.

7.3. ONIT-DICLA-57

A norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017estabelece no seu item 5.4 que as atividades de
laboratério devem atender aos requisitos deste documento, e também aos requisitos dos
clientes, das autoridades regulamentadoras e organizacfes que fornecem reconhecimento
(ABNT, 2017). A CGCRE concede a acreditacdo, e o regulamento esta descrito no
documento NIT-DICLA-31. O documento DOQ-CGCRE-001, “Orientacdo para a
acreditacdo de laboratorios, produtores de materiais de referéncia e provedores de ensaios
de proficiéncia”, traz orientagdes para essa acreditacdo. No item 8, o DOQ-CGCRE-001

traz o seguinte texto:

“A CGCRE disponibiliza a acreditacdo de laboratorios de calibracdo, de ensaio e
de analises clinicas, de organismos de certificacdo, de organismos de inspe¢éo, de
produtores de materiais de referéncia e de provedores de ensaios de proficiéncia.
No caso de laboratdrios de ensaio, de analises clinicas e de calibracao, produtores
de materiais de referéncia e provedores de ensaios de proficiéncia, a DICLA é a
unidade responsavel pela coordenagdo, gerenciamento e execucdo das atividades de
acreditagdo.” (CGCRE, 2020).

No item 10.6, o DOQ-CGCRE-001 informa: “A CGCRE estabelece documentos
normativos (NIE-CGCRE, NIT-DICLA), que também constituem requisitos para a
acreditacdo, sendo a conformidade do laboratério a estes requisitos avaliada em todas as
etapas da acreditagdo.” (CGCRE, 2020)

O NIT-DICLA-031 tem o seguinte objetivo (item 1):

“Esta norma estabelece o regulamento a ser atendido por laboratorios, produtores
de materiais de referéncia e provedores de ensaios de proficiéncia acreditados ou
postulantes & acreditacdo pela CGCRE” (CGCRE, 2020). Estabelece ainda o
seguinte: “A CGCRE estabelece documentos normativos (NIE, NIT) e orientativos
(DOQ) disponibilizados no site da Acreditacio
https://www4.inmetro.gov.br/acreditacao ” (CGCRE, 2020, item 9.5).
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Este item contém dois subitens. O 9.5.1 estabelece que “os documentos normativos
constituem igualmente requisitos para a acreditacdo, pois definem as politicas, 0s critérios
e 0s regulamentos para a concessdo e a manutencdo da acreditacdo. A conformidade do
OAC a estes documentos ¢ avaliada em todas as etapas da acreditagdo” (CGCRE, 2020). O
subitem 9.5.2 estabelece que “Os documentos orientativos fornecem informacoes
adicionais sobre a atividade de acreditacdo de OAC, contendo, em sua maior parte,
aplicacOes de requisitos da acreditacdo com vistas a auxiliar o OAC na sua implementagéo.
Embora ndo seja considerada compulsoéria sua implementacdo, 0 OAC que segue estas
aplicacOes atende aos respectivos requisitos; caso contrario, 0 OAC deve demonstrar como
é assegurado o seu atendimento” (CGCRE, 2020).

O NIT-DICLA-57, documento intitulado “Critérios para acreditacdo da amostragem para
ensaios de aguas e matrizes ambientais”, ¢ um documento normativo, o que significa que
sua aplicacdo é compulséria. O titulo pode gerar alguma confusdo, pois ja viu-se que a
acreditacdo ndo é concedida a amostragem como atividade isolada, e sim aos ensaios de
campo ou em instalacdes permanentes a ela associados. O proprio documento esclarece
iSSO no seu objetivo:

“Este documento ndo se aplica a amostragem como uma atividade isolada, desvinculada do
processo de medicdo (ensaio). Portanto, ndo se aplica a organizacdes/laboratérios que tém
a amostragem como sua Unica atividade de trabalho. Isto €, a politica da CGCRE para
acreditacdo da amostragem permite acreditar o laboratorio para realizar amostragens
apenas nos casos em que o préprio laboratério que realiza a amostragem também realizar
algum ensaio nas amostras que obtém, sejam estes ensaios realizados no local da
amostragem ou nas instalagdes permanentes do laboratorio que realizou a amostragem”

(CGCRE, 2018).

O item 9 do documento estabelece as condi¢cbes em que a amostragem pode ser acreditada.
O documento deve ser utilizado por laboratorios acreditados ou postulantes a acreditagdo
em ensaios de aguas e matrizes ambientais, e pelos avaliadores e especialistas que atuardo
no processo de acreditacdo (CGCRE, 2018).0 documento, no item 6, expressa o que

considera, para sua aplicacdo, a definicdo de amostragem, e diversas outras defini¢oes:
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“6.1 Amostragem: procedimento definido, pelo qual uma parte de uma substdincia,
material ou produto é retirada para produzir uma amostra representativa do todo,
para ensaio ou calibracdo subsequentes. A amostragem também pode ser requerida
pela especificacdo apropriada, para a qual a substancia, material ou produto é
ensaiado ou calibrado. Em alguns casos (por exemplo: analise forense), a amostra
pode ndo ser representativa, mas determinada pela disponibilidade (ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2005 — Item 5.7.1 — Nota 1)” (CGCRE, 2018)

Algumas observagdes sdo necessarias a respeito dessa definicao. O termo “ensaiado” esta
grifado no documento original. E uma énfase adicional ao fato de se acreditar a
amostragem apenas quando ha um ensaio subsequente associado. Observa-se também uma
referéncia a edi¢do de 2005 da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, e néo a atual, embora
esta edicdo do documento NIT-DICLA-57 tenha sido publicada em outubro de 2018, e a
revisao da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 tenha sido publicada em dezembro de 2017.
A explicacdo para isso € que a revisdo da NIT-DICLA-57 é realizada normalmente por um
subgrupo de uma comissdo técnica da DICLA, a CT-05, subgrupo ao qual o autor deste
trabalho pertence, e hd um hiato entre a revisdo do documento normativo e a sua

publicacdo pela DICLA.

De qualquer modo, as defini¢des apresentadas neste documento ndo sé sdao compativeis
com as defini¢Ges utilizadas nas normas ABNT NBR 16434 e ABNT NBR 16435, como
sdo também mais abrangentes, ja que abordam uma variedade de matrizes além de solos,
residuos e lodos. Trazem também figuras adicionais de controle de qualidade, como, por
exemplo, as amostras de adicdo de padrdo ou fortificagdo. Portanto, o documento é

perfeitamente aplicavel em conjunto com essas duas normas.

O Item 8 do documento, “Introducdo”, traz consideracdes gerais sobre o processo de
amostragem. Estabelece que “todo ensaio a ser realizado por um laboratorio requer um
planejamento que defina as etapas do servico a ser prestado ao cliente. Em particular, os
ensaios que envolvem amostragem sdo planejados em comum acordo com as partes
interessadas, considerando especialmente o pedido, as especificagdes e o propdésito do
cliente. Desta forma, o planejamento do ensaio contempla detalhes, desde o plano de
amostragem, o procedimento empregado para a retirada das amostras e 0 seu manuseio nas
instalacBes do cliente, o transporte, a recep¢do no laboratorio e a triagem das amostras e o
seu manuseio nas instalacdes do cliente, o transporte, a recepc¢ao no laboratorio e a triagem
das amostras, 0 armazenamento, 0s pre-tratamentos e a execucdo da anlise (método

preparatdrio, método de introdugdo da amostra no equipamento e método determinativo), a
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avaliacdo dos controles da qualidade, inclusive dos ensaios correlacionados, a qualificacéo

dos resultados e as informacgdes que estardo contidas no relatério de ensaios” (CGCRE,

2018).

O documento reforca assim a importancia do papel que a amostragem exerce nos ensaios
subsequentes e nos resultados obtidos, podendo desta maneira afetar até mesmo a
utilizacdo dos dados em projetos e estudos. E fundamental que as amostras e sub-amostras
coletadas sejam as mais representativas possiveis do local de onde foram retiradas, e
preservem suas caracteristicas e concentracdes de analitos de interesse até o momento de

serem ensaiadas.

Um ponto importante que o documento estabelece € que a responsabilidade pela
elaboracdo dos controles da qualidade é do laboratdrio que realiza os ensaios de pH, Cloro
Residual e Temperatura da Amostra. Isto ndo é um problema atualmente, em que a
acreditacdo € concedida com base nos ensaios associados a amostragem, mas pode se
tornar um problema futuro, caso a acreditacao passe a ser concedida apenas a operacao de
amostragem, sem qualquer ensaio associado, seja de campo ou realizado nas instalagdes

permanentes.

O item 8 do documento, de forma geral, divide um ensaio que envolva amostragem em
quatro etapas distintas. Sdo elas a amostragem, 0s ensaios nas instalacGes do cliente, 0s

ensaios nas instalacfes permanentes e os resultados (CGCRE, 2018).

Em relacdo a amostragem, os pontos principais sdo que ela deve incluir um planejamento,
estabelecido em comum acordo com todas as partes interessadas. O planejamento também
é dividido em etapas, cujas principais sdo: “a analise critica do pedido do cliente
(requisitos do cliente), incluindo a metodologia analitica a ser utilizada nas instalagbes do
cliente e no laboratério (instalagdes permanentes), a mobilizacdo, a retirada da amostra, o
manuseio, 0 transporte, a recepcdo, a triagem das amostras, a avaliacdo dos controles de
qualidade dos ensaios realizados nas instalacbes dos clientes e 0 armazenamento”
(CGCRE, 2018).

O item 8 do documento também elenca os ensaios que no minimo devem ser executados

nas instalagcdes do cliente, especificamente no caso de amostragem de adgua subterranea e
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emissOes atmosféricas, em funcdo da intervencdo no interior do poco, que provoca diversas
alteracdes nestes parametros. Traz também diversas recomendacfes em relacdo a estes
ensaios, e também em relacdo aos ensaios realizados nas instalacbes permanentes. Trata

ainda da liberacéo e relato dos resultados e das incertezas de medigéo associadas.

O item 9, “Politica para Acreditagdo de Amostragem”, relata o que foi estabelecido pela
DICLA em relacdo a acreditacdo da amostragem. Os pontos mais importantes sdo que se 0
laboratdrio que realiza amostragem e 0s ensaios subsequentes ndo estiver acreditado para
amostragem, mas somente para ensaios e realizar a amostragem, nao pode emitir relatérios
de ensaio com o simbolo da acreditacdo ou fazer referéncia a ela, pois a amostragem é
considerada parte integrante do processo analitico. Estabelece também que se o laboratorio
ndo for responsavel pela fase de amostragem (ou seja, a amostra tenha sido fornecida pelo
cliente), deve indicar no relatorio que as amostras foram analisadas conforme recebidas. Se
0 laboratdrio tiver conduzido ou dirigido a fase de amostragem, deve apresentar no
relatdrio os procedimentos utilizados (ou plano de amostragem) e comentar sobre possiveis
limitacGes impostas aos resultados (CGCRE, 2018). Os demais subitens do item 9

detalham as situacdes a que se aplicam ou nédo a acreditacéo.

O item 10 do documento lista os requisitos da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 que se
aplicam de forma particular aos laboratérios acreditados que realizam amostragem.
Lembremos que este documento faz referéncia a edi¢cdo de 2005 da norma ABNT NBR
ISO/IEC 17025, e ndo a sua Ultima edigdo, de 2017. Como estas aplicacdes ja foram
discutidas ao realizar a leitura critica da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, ndo o

serdo novamente aqui.

O item 11 recomenda a aplicacdo do documento normativo NIT-DICLA-016, “Elaboragéo
de Escopo de Laboratorios de Ensaios e de Provedores de Ensaios de Proficiéncia”, para a
elaboracdo do escopo dos laboratorios em relagdo a amostragem e ensaios realizados nas

instalagdes de clientes.

O anexo 1 do NIT-DICLA-57 intitula-se “Conteido minimo do plano de amostragem
(4guas, efluentes, solos, sedimentos e residuos industriais)”. De extrema importancia sua
aplicacdo, ja que se constatou em varios trechos deste trabalho que o planejamento da

amostragem € essencial para garantir uma representatividade das amostras e a manutencgéo
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de suas caracteristicas até 0 momento do ensaio, e assim permitir que os resultados obtidos

tenham a qualidade adequada para seu uso.

O anexo relaciona os interessados que devem ou podem participar do planejamento da
amostragem, quais informacdes devem ser consideradas, e recomenda a visita prévia ao
local onde serd realizada a operacdo de amostragem. Lista também o conteddo minimo do

plano de amostragem, que consiste nos seguintes itens:

“].1 O objetivo do ensaio, estudo ou projeto;

1.2 as especifica¢Bes do cliente, inclusive as de natureza legal, expressas em leis,
resolucdes, regulamentos e normas técnicas;

1.3 duragéo do estudo ou projeto;

1.4 definigco dos tipos de matrizes que serdo amostradas e quantidade de amostra a
ser retirada;

1.5 a defini¢do dos locais para a amostragem e de sua acessibilidade, a definicao
da frequéncia da amostragem e a definicAo das datas e dos horarios da
amostragem;

1.6 a definicdo do pessoal de supervisdo e do pessoal encarregado qualificado de
acordo com cada uma das etapas do trabalho a ser realizado;

1.7 o programa de garantia da validade dos resultados da amostragem,
estabelecido de acordo com as exigéncias das normas de referéncia (USEPA,
SMEWW e literatura especializada) incluindo a informacgdo das amostras que seré@o
retiradas para fins de controle da qualidade, conforme solicitado pela norma de
referéncia, considerando o historico, o objetivo e o risco envolvido. Sdo exemplos
de controles: brancos de equipamento; brancos de campo; brancos de viagem;
brancos de temperatura; para comparacfes interlaboratoriais ou amostra
testemunho;

1.8 a informacao sobre a qualidade da &gua reagente utilizada para o enxague dos
equipamentos no campo e para o preparo do branco dos reagentes utilizados para a
preservacdo das amostras;

1.9 a informacéo sobre a qualidade dos reagentes utilizados para a preservacao dos
brancos e das amostras;

1.10 a informacdo sobre a selecdo dos métodos analiticos e dos métodos de
amostragem a serem utilizados para o ensaio dos brancos e das amostras, inclusive
dos métodos de manuseio e de pré-tratamento no campo e no laboratoério;

1.11 a informacéo sobre a selecdo dos equipamentos a serem utilizados para a
retirada de amostras, para os ensaios de campo, e dos veiculos a serem utilizados
para o transporte da equipe e dos equipamentos, do material, das amostras e dos
controles de qualidade;

1.12 informagbes sobre o recebimento e o armazenamento das amostras no
laboratorio;

1.13 informagdes sobre a validade das amostras com e sem preservacao,
considerando as instrugdes gerais e particulares da norma de referéncia, inclusive
as diferengas de concentracao;

1.14 relacdo de ensaios a serem realizados no campo, durante a amostragem,
conforme solicitado pelas normas de referéncia e/ ou pela legislagdo vigente;

1.15 Relacéo de procedimentos a serem utilizados.” (CGCRE, 2018)

Como se percebe, uma quantidade realmente grande de informagdes, muitas delas ja
previstas nas normas ABNT NBR 16434 e ABNT NBR 16435. O Anexo 2 refere-se

especificamente a ar atmosférico, motivo pelo qual ndo iremos comenta-lo aqui.
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7.4. 0 DOQ-CGCRE-091

Viu-se no contexto do trabalho que a CGCRE estabelece documentos normativos, cuja
aplicacdo € obrigatdria, e documentos orientativos, de aplicacdo opcional. O documento

NIT-DICLA-57 é normativo, o que significa que sua aplicacdo é obrigatoria.

Outro documento que trata da amostragem é o DOQ-CGCRE-091, atualmente em sua
primeira revisdo, datada de setembro de 2019. Embora seja orientativo, na pratica seu
atendimento é interessante, pois garante o atendimento a diversos itens da politica de
acreditacdo da CGCRE e aos requisitos da norma, ja que os avaliadores o levardo em conta

durante a avaliacdo, os aplicaveis, evidentemente.

Seu titulo é “Orientagdo para Amostragem de Matrizes Ambientais”. Considera-se
imprescindivel sua citacdo aqui, ja que seus capitulos 13 e 14 referem-se respectivamente a
solos e sedimentos. Em seu item 1, “Objetivo”, o documento declara seu propodsito e sua
aplicacdo as matrizes ambientais de aguas subterréneas e superficiais, efluentes liquidos,
solos e sedimentos (CGCRE, 2019). O documento fornece orientagbes gerais para a
selecdo da metodologia analitica a ser prevista no plano de amostragem, conferéncia,
interpretacdo dos resultados analiticos a serem aplicados em estudos ambientais e para
estimativa de incerteza da amostragem (CGCRE, 2019). Um esclarecimento importante
que o documento traz € que se houver alguma divergéncia entre ele e as normas de
referéncia, as normas de referéncia continuam sendo aplicadas. O campo de aplicacdo € o
mesmo do NIT-DICLA-57. Outro ponto a destacar é que o documento inclui entre 0s seus
documentos complementares as normas ABNT NBR 16434 e ABNT NBR 16435, 0 que 0
torna muito relevante para este trabalho.

No seu item 8, o documento traz diversas defini¢des relacionadas a operacdo de
amostragem. No item 9, trata dos requisitos gerais de amostragem. Trata tambem das
amostras de controle de qualidade. Traz ainda as etapas principais que devem ser
observadas quando se elabora o plano de amostragem, remetendo ao texto do NIT-DICLA-

57, prova da completeza das recomendacdes deste ultimo.
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O item 9 aborda ainda a validade das amostras, seu manuseio, citando nominalmente neste
subitem as normas ABNT NBR 16434 e ABNT NBR 16435, o acondicionamento,
transporte e armazenamento de amostra, frascos e recipientes para armazenamento das
amostras, a sequéncia de prioridade na amostragem de acordo com 0s parametros de
interesse, a descontaminacgdo dos equipamentos, as medi¢Oes de campo, e a incerteza da
amostragem. Os itens 10, 11 e 12 tratam respectivamente da amostragem de aguas
subterraneas, aguas superficiais e efluentes liquidos, matrizes ambientais que estao fora do

escopo deste trabalho.

J& o item 13 trata de solos, citando novamente a norma ABNT NBR 16434. Estabelece que
a amostragem de solo faz parte do processo de investigacdo ambiental e da instalacdo do
Poco, quando requerido, e que nesta etapa deve ser feita a descricdo litologica do solo por
profissionais habilitados. Recomenda ainda que dada a criticidade desta etapa, €
fundamental que seja realizada pela empresa responsavel tecnicamente pelo estudo
ambiental (por exemplo, gerenciamento de areas contaminadas). Indica técnicas de
resposta rapida como auxiliares na definicdo da aliquota do horizonte do solo a ser
analisada, e a importancia da aderéncia do plano de amostragem ao modelo conceitual da
area (CGCRE, 2019).

O item 14 refere-se especificamente a sedimentos, e o item 15 a comunidades aquaticas. O
documento possui um anexo, 0 Anexo A, que traz em seu item 1 orientacdes para a selecéo
dos métodos analiticos por parametro, e lista 0s principais interferentes de cada parametro
e como seu efeito pode ser mitigado ou eliminado. No item 2, recomendacfes para a
conferéncia e interpretacdo de resultados analiticos. Cita neste segundo item nominalmente
a norma ABNT NBR 16435 como referéncia para a interpretacdo dos dados das amostras
de controle de qualidade.

7.5. A Resolucdo SMA 100, sua origem e histdria

Os 6rgdos componentes do SEAQUA, entre eles a CETESB, no decorrer de suas
atribuicGes sempre se depararam com diversos problemas relacionados a falta de qualidade
dos resultados analiticos que sdo utilizados para embasar suas decisdes. A CETESB ja
dispunha de laboratdrios acreditados pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 desde 1998,

e desde entdo vem ampliando o nimero de parametros acreditados. Contudo, muitos



95

laboratdrios externos que forneciam dados ao SEAQUA, e nos quais as decisfes eram
baseadas, ndo eram acreditados. Isso ocasionava muitos problemas em relacdo aos
relatorios de ensaio que eram entregues ao SEAQUA. Os principais eram a falta de dados
sobre a amostragem, sobre as etapas de pré-tratamento e sobre o ensaio, métodos
inadequados, desatualizados, ndo validados ou nédo informados, unidades incoerentes ou
ndo informadas, limites de deteccdo incoerentes ou ndo informados, falta de identificacdo
do laboratorio e de seus responsaveis legais e técnicos, chegando até mesmo a falsificacéo
de relatorios de ensaio. A consequéncia disso era a utilizacdo de dados ndo confiaveis, que
por sua vez levavam a decisOes equivocadas ou ineficazes. Tentando melhorar esta
situacdo, a Secretaria de Estado do Meio Ambiente publicou a resolu¢cdo SMA — 37, em
30/08/2006. Esta resolucdo estabelecia que os laudos analiticos (relatérios de ensaios)
contendo ensaios fisicos, quimicos organicos e inorganicos, microbiologicos, bioldgicos e
toxicologicos, e que fossem submetidos a apreciacdo dos 6rgdos integrantes do SEAQUA,
sO seriam aceitos se emitidos por laboratorio acreditado para realizar aquele pardmetro pela
norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, pelo INMETRO ou outro organismo reconhecido por
ele. Em ndo havendo laboratdrios nestas condicfes, 0s ensaios seriam aceitos se realizados
por laboratorio acreditado para a realizacdo de outro parametro qualquer, a critério da
CETESB. Determinava também que os resultados deveriam ser entregues em documento
assinado por profissional habilitado e contendo o selo do INMETRO ou da entidade

reconhecida por este.

Em 2012, a Resolucdo SMA — 37 foi atualizada, incluindo-se entre as exigéncias a
acreditacdo para amostragem, além de outras adequac@es, originando a Resolu¢do SMA —
90, que entrou em vigor em 14/11/2012, e sendo por ela revogada. A SMA — 90
estabeleceu, em adicdo aos critérios da SMA — 37, que resultados de laboratérios ndo
acreditados seriam aceitos, a critério do 6rgao que os recebesse, desde que acompanhados
de evidéncias objetivas que garantissem sua qualidade, avaliados pelas areas competentes
da CETESB. Um dos problemas na época foi a dificuldade de acreditacdo para
amostragem de alguns laboratorios em funcdo dos requisitos da NIT-DICLA-57, na
ocasido em sua versdao 01. Este e outros entraves levaram a criacdo de um grupo de
trabalho, estabelecido pela resolugdo SMA — 39, de 20/05/2013, cujo objetivo era ajustar o
conteido da Resolucdo SMA — 90 de modo a permitir uma melhor aplicacdo do seu
conteddo. O trabalho deste grupo resultou na Resolugdo SMA — 58, de 15/07/2013,

suspendendo a exigéncia da acreditacdo da amostragem até 13/05/2014.
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Finalmente, em 22/10/2013, foi publicada a Resolugdo SMA — 100, que revogou as
resolugdes SMA — 90, SMA — 37 e SMA — 58, e concedeu prazo de dois anos para a
retomada da exigéncia da acreditacdo das atividades de amostragem. A Resolucao elenca
as matrizes para as quais e exigida a acreditagdo. Ficaram de fora exatamente aquelas
matrizes cuja amostragem é realizada por entidades que ndo realizam ensaios de campo ou
ensaio subsequente, e, portanto, ndo sdo passiveis de acreditacdo, em funcdo da atual
politica da CGCRE. Esta situacdo somente tera mudanca se a politica da CGCRE também

for alterada, estendendo a acreditacdo as entidades que realizam apenas a amostragem.



8. DISCUSSAO

Ap0s a leitura de todos estes documentos, julga-se interessante ressaltar os seguintes pontos:

8.1. Norma ABNT NBR 16434

97

A norma recomenda, em seu item 7.3.1, a colocacdo de uma barra de homogeneizacéo

revestida por PTFE ou vidro. Sua utilizagdo inclusive é acompanhada de problemas

potenciais, como por exemplo 0 aumento do volume contido no frasco, podendo levar a um

aumento da pressao interna do frasco e a um comprometimento do septo. Se fosse uma

determinacdo, seria sugerida a sua retirada, ja que na pratica a barra nunca é utilizada.

Contudo, como se trata de uma recomendacido, acompanhada do termo “se necessario”,

julga-se que a alteracdo deve ficar a critério do grupo que realizar revisdes futuras no

documento.

8.2. Norma ABNT NBR 16435

Nesta norma, apés a leitura critica do seu item 5, que lista 0s requisitos minimos que

devem constar do rotulo colocado na amostra coletada, propomos algumas alteracdes, que

estabeleceriam estas informagc6es minimas como segue: identificacdo do projeto ou do

cliente, identificacdo inequivoca da amostra, identificacdo da matriz a ser analisada, grupos

de analitos de interesse a serem analisados, quando couber, especificagdo dos preservantes

eventualmente utilizados, data e horario da amostragem.

Outro aspecto a ser considerado diz respeito ao item 4.2.1, “Garantia da temperatura da

amostra”. Esta garantia ndo é facil de conseguir em campo. Poder-se-ia minimizar
influéncia da temperatura durante a amostragem e a sub-amostragem, evitando-se

realizacdo dessas atividades em dias muito quentes, e procedendo-se & sub-amostragem

a

a

0]

mais rapidamente possivel, o que inclusive ja € recomendado na norma de amostragem.

Apds a sub-amostragem, o controle da temperatura torna-se mais facil, podendo-se assim

garantir que a amostra chegue ao laboratdrio sem alteragdes.

Um ponto que precisa ser esclarecido a respeito do ensaio de adi¢do de padrdo, também

conhecido como “fortificagdo” ou “spike”, cuja finalidade principal é identificar
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interferéncias e efeitos de matriz, é que este tipo de controle da qualidade aplica-se ao
desempenho da matriz e da SQI em relacdo ao método analitico utilizado para o ensaio.
Efeitos da matriz sobre a SQI e que ocorrem lentamente ndo serdo detectados. Por
exemplo, se uma determinada composi¢do de solo causa uma degradagdo lenta do
contaminante, entdo o ensaio de fortificagcdo (“spike”) ndo vai detecta-lo. O “spike” vai
detectar aquela interferéncia que ocorre no processo analitico em funcdo da composicao da
matriz, e que se manifesta imediatamente ou ap6s um curto tempo de contato. Um exemplo
tipico € a interferéncia de ions sulfeto, tiossulfato e sulfito na determinacdo de cloreto pelo
método titulométrico com nitrato de prata. Estes ions podem ser removidos pela adigdo de
perdxido de hidrogénio. Contudo, se o efeito matriz for, por exemplo, a degradacdo da SQI
apos um periodo longo de contato, o “spike” ndo o acusara, ja que no curto periodo entre a
adicdo do padrao e a realizacdo do ensaio o efeito ndo se manifestaria. Outro exemplo de
controle de qualidade que ¢ especifico da SQI e do método analitico € o “surrogate”, que ¢
uma substancia que ndo esta presente na amostra, mas que € detectada da mesma maneira
que as SQIls presentes. E uma garantia de que o método de ensaio estd tendo um

desempenho satisfatorio.

Um cuidado adicional em relacdo aos métodos de ensaio diz respeito aos limites de
quantificacdo. Esses limites devem ser compativeis com os niveis de SQIs que se pretende
detectar, e com os valores de referéncia, sejam eles valores de intervencdo ou valores de
legislacdo. Se o limite de quantificacdo for superior a esses valores de referéncia, corre-se
0 risco de ndo se poder determinar efetivamente se um valor é ou ndo aceitavel para o
propdsito a que se destina, perdendo-se assim o objetivo da atividade. Este ponto esta
intimamente relacionado ao item 7.1.3 da norma ABNT ISO/IEC 17025:2017, que trata da
regra de decisdo. Embora a regra de decisdo se aplique especificamente a incerteza de
medicdo, ela pode eventualmente ser aplicada a questdes relacionadas ao limite de
quantificacdo. Neste caso, ao risco de se deixar de relatar uma concentragéo da SQI ou de
se obter dados que ndo poderdo ser utilizados posteriormente. Esse problema pode ser
evitado com a selecdo adequada dos métodos de ensaio, sempre em cOnsenso com O

cliente.

Curiosamente, esta norma ndo cita em suas referéncias normativas a norma ABNT NBR
16434, embora inclua em seu escopo a amostragem de solo. Ou seja, na préatica, a

amostragem de residuos solidos, solos e sedimentos para COVSs, justamente a mais sensivel
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a incertezas, desvios e erros, ndo é abrangida pela norma de controle da qualidade da
amostragem. Tal ocorréncia € facilmente explicada pelo fato de as normas terem sido
publicadas exatamente no mesmo dia. Possivelmente isto sera corrigido numa proxima

revisdo da norma.

8.3. Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017

Registra-se uma critica em relacdo ao item 7.3.2 desta norma, ja que ndo parece fazer
muito sentido a descricdo da selecdo de amostras ou locais e 0 plano de amostragem ser
registrados no método de amostragem. Em nosso entendimento, o método de amostragem
deveria ser utilizado em diferentes planos de amostragem. Se no titulo do subitem a
palavra “método” fosse trocada com a palavra “plano” da alinea “b”, o item ficaria mais
coerente. Deste modo, o plano de amostragem descreveria a selecdo de amostras ou locais,
o método de amostragem e a preparacdo ou tratamento das amostras, embora a alinea “c”
pudesse também estar contida no método de amostragem. A critica € motivada pelo
entendimento de que o mesmo método de amostragem pode ser aplicado a varios locais,
enquanto que o plano de amostragem deve ser elaborado para cada situacdo, embora planos

de amostragem de areas diferentes possam coincidentemente ser iguais ou parecidos.

No sentido de contribuir com uma futura mudanca da politica de acreditacdo da CGCRE,
cita-se e comentam-se aqui 0S requisitos que em nossa avaliagdo devem ser atendidos por
uma entidade que execute apenas a amostragem. Parte destes comentarios ja foi feita em
cada requisito, no capitulo que analisa a norma 17025, mas julga-se interessante reuni-los
aqui para tornar mais clara a abordagem. A opinido aqui expressa é pessoal, baseada nos
estudos desenvolvidos para a elaboracdo deste trabalho. Nao representa de modo algum a
opinido da CGCRE ou de qualquer 6rgdo acreditador ou normativo. Outros fatores
certamente devem ser considerados para que a politica de acreditacdo seja modificada,

alguns pertinentes ao proprio érgao.

O item 4, “Requisitos Gerais”, que trata da imparcialidade e da confidencialidade, aplica-
se a qualquer organismo acreditado, pois quem realiza a amostragem estd sujeito as
mesmas condic¢des de um laboratorio de ensaio, no que diz respeito a pressdes financeiras,
comerciais ou de outra natureza. O mesmo para as responsabilidades envolvidas na gestéo

das informag0es obtidas ou criadas durante a realizacdo de suas atividades.
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Para o item 5, “Requisitos de Estrutura”, ¢ nossa opinido que todos se aplicam, porque
estdo relacionados com a estrutura organizacional da entidade, necessaria para que haja

seguranca em relacdo a sua atuacao.

Em relacdo ao item 6, numa abordagem geral, ele ndo so se aplica como é de fundamental
importancia. No levantamento que fizemos dos fatores que podem afetar a amostragem, a
grande maioria tem origem humana, na forma de impericia, falta de treinamento ou de
experiéncia de quem realiza a atividade. Assim, o item 6.2 deve ser rigorosamente atendido
para garantir a reducdo do risco de ocorrer este tipo de problema. O treinamento e
orientacdo da equipe que realiza as atividades de campo sdo fundamentais para que elas
sejam bem sucedidas. Devem ser lideradas por pessoa experiente, e possuirem
procedimentos pré-definidos para os principais problemas que podem ser encontrados
numa atividade fora das instalagfes permanentes. O item 6.3 constitui um caso que precisa
de andlise rigorosa. Uma dificuldade é atender as condicGes ambientais adequadas em
trabalho de campo. Contudo, se 0s ensaios de campo associados a amostragem Sao
acreditados, e sdo realizados nas instalacfes do cliente, ndo vemos porque ndo podem ser
atendidos dentro de certas condi¢fes e de uma toleréncia para a amostragem também. O
item 6.4 também se aplica, uma vez que sdo utilizados equipamentos tais como balanca de
campo, medidores PID e FIT, que podem interferir diretamente na qualidade dos dados
obtidos a partir das amostras encaminhadas ao laboratério. E fundamental a utilizacio de
padrdes de referéncia certificados, especialmente se houver a possibilidade de se prescindir
da calibracdo realizada por laboratério pertencente a Rede Brasileira de Calibracdo. A
mesma consideracdo vale para o item 6.5. O item 6.6 também se aplica, ja que dificilmente
alguma entidade, qualquer que seja sua atividade, podera prescindir de produtos e servicos
providos externamente. Um servico importante, quando ndo realizado pela propria
entidade, é o de armazenamento e transporte das amostras, e € um exemplo de servico
provido externamente e que deve ser assegurada sua adequacdo, para ndo comprometer a

atividade realizada.

O item 7, em nossa opinido, também é aplicavel de modo geral. Uma analise detalhada
deve ser realizada sub-requisito a sub-requisito, pois alguns podem nao ser exigiveis em se
tratando apenas da amostragem. Atencdo especial deve ser atribuida ao requisito 7.8, que
trata do relato dos resultados. E bastante desejavel que o relatério de resultados, além de
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conter todas as informacgdes requeridas pela norma, seja padronizado, no sentido de
facilitar o entendimento de quem vai utilizar os dados contidos num laudo. A norma néo
trata do formato especificamente, apenas do conteudo. Assim, a decisdo sobre como
realizar essa padronizacdo teria de partir dos proprios laboratdrios ou entidades, ou de uma
legislacdo futura que exija a acreditacdo. A experiéncia com laboratorios de ensaios e
calibracdo mostra que ndo ¢ uma tarefa facil em se tratando de laboratérios reunidos numa
mesma organizacdo, portanto é possivel prever o que aconteceria numa eventual tentativa
de padronizacdo por consenso entre as entidades que realizam esta atividade. J& uma
decisdo ou legislagdo partindo de um érgdo regulamentador seria eficaz no sentido de obter
esta padronizacdo. A utilizacdo do selo do INMETRO contendo o nimero de acreditacdo
do laboratério ou entidade nos relatérios de resultados atesta a sua condicdo, e seria a
garantia de que os resultados ali contidos estdo em conformidade com os regulamentos e

requisitos desta acreditagéo.

O item 8 aplica-se em sua totalidade. Como ele trata do Sistema de Gestdo propriamente
dito, ele deve ser plenamente atendido pela entidade postulante a acreditagdo. No caso da
entidade fazer parte de uma organizacdo que ja tenha um Sistema de Gestdo, acreditado ou
ndo, boa parte, sendo a totalidade dos requisitos relativos ao Sistema de Gestdo ja estardo
sendo atendidos, tornando mais facil e menos onerosa a preparacdo para uma acreditacéo
pela norma 17025. Contudo, é importante lembrar que € necessario o envolvimento da alta
administracdo da organizacéo e da destinacao de recursos para que o objetivo de acreditar a

entidade seja alcancado.

Uma explicacdo necessaria em relagdo a politica de acreditacdo € que embora a
CGCRE, Coordenacdo Geral de Acreditacdo seja um 6rgdo do INMETRO, Instituto Nacional
de Metrologia, Qualidade e Tecnologia, ndo € subordinada a Presidéncia para questdes

relacionadas a politica de acreditacdo, sendo independente nas decisdes sobre essa politica.

O mercado hoje ja esta maduro o suficiente para entender que o dispéndio de recursos
com a acreditacdo reverte em beneficios que a médio e longo prazo compensam o aumento do
custo de operacdo. Acresce que estes beneficios ndo se limitam a entidade que é acreditada,
mas também aos clientes e a todos os envolvidos no projeto, inclusive aqueles beneficiados

indiretamente, que em Ultima instancia é o meio ambiente e a sociedade em geral.
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0. CONCLUSOES

Apbs a leitura critica das normas presentemente utilizadas na amostragem de solos para
analise de COVs, da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 e dos demais documentos
orientativos e normativos que regulamentam a acreditacdo, julga-se poder estabelecer as

seguintes conclusoes:

9.1. A amostragem de solos para determinacdo de COVSs atende aos requisitos necessarios
para a obtencdo de dados de qualidade, desde que realizada de acordo com as normas
ABNT NBR 16434 e ABNT NBR 16435, e atendendo ao disposto no processo OQD

adotado.

9.2. A acreditacdo pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 da entidade que realiza a
amostragem ¢é possivel, definindo-se apenas quais requisitos da norma nédo se aplicariam a
esta modalidade especifica. Esta acreditacdo agregaria bastante valor aos dados, pois
garantiria que esta entidade possui um Sistema de Gestdo da Qualidade implantado e
eficaz, periodicamente avaliado, analisado criticamente e em melhoria continua. Além
disso, face as alteracGes introduzidas pela nova edicdo da norma ABNT NBR ISO/IEC
17025, a acreditacdo agregaria valor adicional, representado por uma aderéncia a norma
ABNT NBR ISO 9001.

9.3. Um beneficio adicional que a acreditacdo traria seria diminuir a pressdo sobre o
processo OQD, ja que uma parte da garantia da qualidade dos dados recairia sobre o 6rgao
acreditador, permitindo assim uma maior confianca de todos os “stakeholders” naqueles

que estdo envolvidos na etapa de amostragem.

9.4. Os orgaos regulamentadores e agéncias governamentais também se beneficiariam
bastante, podendo exigir inclusive a acreditagdo como condicao para o aceite do trabalho e
dos dados deles decorrentes, a exemplo do que ja ocorre no Estado de Séo Paulo em

relacdo ao disposto na Resolugdo SMA — 100 para os laboratorios de ensaio.

9.5. Recomenda-se uma revisdo de ambas as normas, ABNT NBR 16434 e ABNT NBR
16435, verificando a necessidade de ajusta-la a nova versdo da norma 17025, ja que as

mudancas na versdo 2017 dessa Ultima foram significativas. Pode-se verificar também a
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necessidade de pequenos ajustes no texto e a inclusdo, nas referéncias da norma ABNT
NBR 16435 a norma ABNT NBR 16434, que tornaria melhor estabelecida a relagéo entre

os dois documentos.

A acreditacdo na norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 presentemente, face a politica
adotada pela CGCRE/INMETRO, ndo é possivel para laboratorios que realizam apenas a
amostragem, sem nenhum ensaio associado a ela. Contudo, existem estudos no préprio Orgéo
visando uma mudanca desta politica, o que poderia permitir em futuro breve a concessao da
acreditacdo a estas entidades.
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