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Resumo: Este artigo aborda a adequação de três laboratórios de análises ambientais do Centro de Ecologia da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS) aos requisitos da norma NBR ISO/IEC 17025:2001. Adicionalmente, pretende-se enfocar algumas especificidades deste processo, quando aplicado em uma instituição pública e de ensino.
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1. INTRODUÇÃO
O objetivo deste artigo consiste em apresentar a estrutura de um sistema da qualidade para laboratórios de ensaios, bem como descrever a experiência, as dificuldades e os resultados obtidos na implementação desse sistema, em atendimento à norma NBR ISO/IEC 17025:2001, num estudo de caso aplicado nos laboratórios de análises ambientais do Centro de Ecologia da UFRGS. Serão enfatizadas as peculiaridades observadas quando da aplicação dessa norma em uma instituição de caráter público, como a UFRGS. 
O artigo não pretende esgotar o assunto, e como tal não se constitui em uma obra definitiva sobre a qualificação de laboratórios de instituições públicas.

Em sua estrutura, o artigo traz, na sessão dois, informações sobre o Centro de Ecologia. Na sessão seguinte, são descritas informações gerais sobre a Rede Metrológica RS e o seu processo de reconhecimento de competência de laboratórios segundo a NBR ISO/IEC 17025:2001. Na sessão quatro, apresenta-se a descrição de pontos chave do estudo de caso da adequação dos laboratórios do Centro de Ecologia da UFRGS. A sessão cinco traz uma discussão dos resultados e a sessão seis traz a conclusão e considerações finais do artigo.

2. SOBRE O CENTRO DE ECOLOGIA DA UFRGS
O Centro de Ecologia é um órgão ligado ao Instituto de Biociências da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS). Composto por diversos laboratórios de análises ambientais, atua nas áreas de ensaios físico-químicos, ecotoxicológicos, análises de metais, cromatografia, microbiologia e outras. Os laboratórios enfocados nesse trabalho são o Laboratório Geral, que realiza análises físico-químicas em águas e efluentes; o Laboratório de Cromatografia, que executa análises cromatográficas de organoclorados; e o Laboratório de Absorção Atômica, atuante na área de análises de metais.

O Centro de Ecologia da UFRGS desenvolveu um projeto que teve duração de dois anos, para adequar os referidos laboratórios a NBR ISO/IEC 17025:2001. Esta norma define os requisitos gerais para a competência técnica de laboratórios de calibração e de ensaios, a fim de demonstrar que têm implementado e mantido um sistema da qualidade, são tecnicamente competentes e que são capazes de produzir resultados tecnicamente válidos. Após ter realizado toda adequação de seus laboratórios aos requisitos da NBR ISO/IEC 17025:2001 e passado por uma avaliação completa de seu sistema da qualidade, os três laboratórios obtiveram o reconhecimento da competência pela Rede Metrológica RS.

3. SOBRE A REDE METROLÓGICA RS
A Rede Metrológica RS é uma associação técnica, independente e sem fins lucrativos, fundada em 1992, através de uma ação conjunta do Sistema FIERGS e da comunidade científica e tecnológica do RS. Seu principal foco está voltado no atendimento às demandas dos setores produtivos por serviços de calibração e de ensaios qualificados, através da disponibilidade de uma rede de laboratórios tecnicamente competentes, avaliados periodicamente e de acordo com os requisitos internacionais (RM 02, 2003).

Para auxiliar no processo de implementação da NBR ISO/IEC 17025:2001, a Rede Metrológica RS possui um programa de visitas preliminares nas quais técnicos da Rede fazem pré-avaliações do sistema da qualidade, apontando as não-conformidades encontradas. Estas visitas possibilitam ao laboratório obter um status de seu sistema da qualidade perante a norma. Após as visitas, os laboratórios interessados em fazer parte da Rede Metrológica RS passam por avaliação completa de seu sistema da qualidade, de acordo com os requisitos da norma, por dois ou mais avaliadores especialistas qualificados (RM 02, 2003).

Uma vez aprovado nessa avaliação inicial, o laboratório passa a ser considerado “reconhecido”, ou seja, tem a sua competência técnica formalmente reconhecida pela Rede Metrológica RS para prestar serviços de metrologia conforme constante em seu Certificado de Reconhecimento (RM 02, 2003).
Após o trabalho de adequação que será apresentado na seqüência, os três laboratórios do Centro de Ecologia obtiveram o reconhecimento pela Rede Metrológica RS.
4. A ADEQUAÇÃO AOS REQUISITOS DA NORMA NBR ISO/IEC 17025:2001 

4.1. Diagnóstico Inicial
Primeiramente foram definidos os laboratórios que seriam adequados à norma e a lista de ensaios que seria submetida à avaliação. Os laboratórios escolhidos foram o Laboratório Geral, o de Cromatografia e o de Absorção Atômica. Essa definição se faz necessária porque a avaliação e o reconhecimento se dão por ensaio, e não para todo o laboratório. Assim, é importante definir estes aspectos logo no começo dos trabalhos, pois o planejamento inicial afeta todo o processo decorrente na implementação da norma, inclusive os custos envolvidos.

A seguir, fez-se um levantamento inicial do status dos laboratórios frente à norma, ou seja, foi verificado como os laboratórios estavam atendendo os requisitos da norma. Foram designados um Gerente e uma equipe da qualidade, responsáveis por coordenar o processo de implementação do sistema da qualidade, e os gerentes técnicos para cada laboratório.

4.2. Documentação do Sistema da Qualidade
O processo de construção do sistema da qualidade foi iniciado através da documentação. A NBR ISO/IEC 17025:2001 contextualiza como “documento” as declarações da política, procedimentos, especificações, tabelas de calibração, gráficos, livros, memorandos, software, desenhos, normas, etc. 
Nos laboratórios do Centro de Ecologia da UFRGS, o primeiro passo para a estruturação do sistema da qualidade foi a elaboração de um procedimento para a elaboração de procedimentos, padronizando cabeçalhos, rodapés, nomenclaturas utilizadas, etc.

A partir daí, foram elaborados os Procedimentos Operacionais Padrão (POP), para a realização dos ensaios. Todos os ensaios do Centro de Ecologia são executados com base em normas técnicas nacionais (i.e.: NBR) ou internacionais (i.e.: metodologias estabelecidas pelo Standard Methods). Por isso, também foi necessário estabelecer uma sistemática para o controle da atualização dessas normas, garantindo sempre a utilização da última edição válida das mesmas.

Posteriormente foi elaborado o Manual da Qualidade, válido para os três laboratórios do Centro de Ecologia. O Manual da Qualidade é o documento mestre do sistema da qualidade. Optou-se por elaborar um Manual da Qualidade enxuto, não descrevendo detalhadamente as atividades, mas sim, fazendo referências aos procedimentos complementares do sistema, podendo ser, assim, um documento bastante flexível. A Figura 1 apresenta a hierarquia da documentação utilizada no sistema da qualidade (SQ) dos laboratórios do Centro de Ecologia da UFRGS:
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	Fig. 1. Hierarquia dos documentos do SQ dos laboratórios do Centro de Ecologia da UFRGS


Paralelamente, foram elaborados os procedimentos gerenciais, que se referem a atividades administrativas, aplicáveis a todo o sistema da qualidade do Centro de Ecologia.

Um dos aspectos de sucesso na implementação de sistemas da qualidade é a motivação e o engajamento da equipe de trabalho responsável na organização. Uma boa maneira para motivar todo o pessoal do laboratório para o processo de qualidade, algo muitas vezes complicado em um órgão público, é através de palestras técnicas informativas. A Rede Metrológica RS se dispõe a fazer esse tipo de trabalho para os laboratórios postulantes ao reconhecimento.

4.3 Calibração dos Equipamentos de Medição

De acordo com o item 5.5 da NBR ISO/IEC 17025:2001 os equipamentos para ensaio devem ser capazes de alcançar a exatidão requerida e devem atender às especificações pertinentes aos ensaios. Em virtude disso, devem ser estabelecidos programas de calibração dos equipamentos. Dessa forma, antes de ser colocados em serviço, os equipamentos devem ser calibrados ou verificados para determinar se eles atendem aos requisitos especificados.

Para o processo de reconhecimento pela Rede Metrológica RS, são aceitos neste requisito, tanto os laboratórios acreditados pelo INMETRO, quanto os próprios laboratórios de calibração reconhecidos pela Rede Metrológica RS.

O programa de calibração dos equipamentos (que define a freqüência de calibração) foi elaborado com base no documento orientativo REBLAS (2003). Novaski e Franco (2003) apresentam em seu trabalho uma comparação entre quatro métodos de definição de freqüência de calibração. Esse trabalho também pode auxiliar no momento de um laboratório definir como determinar a freqüência de calibração de seus equipamentos de medição. Os equipamentos calibrados foram: vidrarias, termômetros, pesos padrão, balanças, manômetros, temporizadores, entre outros. 
As calibrações do pHmetro, condutivímetro, absorção atômica e do espectrofotômetro foram feitas internamente, na verdade em um processo de verificação interna, com o monitoramento através de cartas de controle, conforme apresentado a seguir.

4.4. Uso de Cartas de Controle na calibração e verificação de equipamentos de medição

As cartas de controle foram propostas originalmente por W. A. Shewhart em 1924, com o objetivo de monitorar a variabilidade dos processos identificando causas comuns e causas especiais. (KUME, 1993).

De acordo com Montgomery (2001) as cartas de controle são largamente aplicadas para controlar o comportamento de uma amostra. Detalhamentos a respeito de cartas de controle podem ser encontrados em Montgomery (2001) e Ribeiro e Caten (2000).

A aplicação de cartas de controle, nos laboratórios do Centro de Ecologia, visou monitorar o comportamento de equipamentos de medição que não puderam ser calibrados externamente, mas apenas verificados contra materiais de referência certificados dos laboratórios.

Um levantamento determinou a necessidade de construção de cartas de controle para os ensaios de pH, condutividade, turbidez, zinco, ferro e cobre. A utilização dessas cartas permitiu averiguar quando os resultados obtidos passam a ser afetados por causas especiais de variação. Em uma situação ideal, o processo metrológico deverá estar somente influenciado por erros aleatórios, ou seja, causas comuns de variação.

A utilização das cartas de controle prevê a coleta diária de três leituras para cada um dos parâmetros. Essas três leituras são feitas com base em uma mesma amostra, o que objetiva minimizar os efeitos de valores dispersos. De cada grupo de três leituras é retirado o valor da mediana correspondente. Optou-se por utilizar a mediana no lugar da média pelo fato dela ser mais robusta a presença de causas especiais de variação dentro de cada grupo. Como as três leituras coletadas são de uma mesma amostra, considerou-se a mediana como se fora um único valor individual. Desta forma, foi utilizada a carta de controle para valores individuais.

Foi realizado o monitoramento através de dois tipos de cartas de controle, uma para tendência central e outra para a dispersão. Assim, monitorou-se o valor individual (x) a cada dia, bem como a amplitude móvel (Rmóvel). As amplitudes móveis, que formam a carta utilizada para controlar a dispersão dos resultados, foram calculadas pela diferença entre o valor individual (mediana) obtido no dia em questão e o valor individual do dia anterior. A construção das cartas foi realizada em planilha eletrônica do Excel. A Tabela 1 apresenta uma parte dos dados utilizados na construção da carta de controle para determinação de condutividade.
Tabela 1 . Valores de mediana e amplitude móvel

	Data
	Leitura 1
	Leitura 2
	Leitura 3
	Mediana
	Amplitude móvel

	26/05/03
	42,0
	42,0
	42,0
	42,0
	***

	27/05/03
	44,0
	44,0
	43,0
	44,0
	2,0

	28/05/03
	43,0
	43,0
	43,0
	43,0
	1,0

	29/05/03
	43,0
	43,0
	43,0
	43,0
	0,0


A partir desses dados foram calculados os limites de controle preliminares. Os limites de controle estabelecem uma região onde há grande probabilidade de que os dados contidos dentro desse intervalo sejam fruto de causas comuns de variação. Por outro lado, valores fora desse intervalo indicam prováveis causas especiais de variação e, como tais, devem ser eliminados. Inicialmente, calculam-se os limites de controle para a carta de valores individuais e para a carta das amplitudes móveis, conforme equações (1), (2), (3) e (4):

Limites de controle para valores individuais
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Equação (1)
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Equação (2)

Limites de controle para  amplitude móvel
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Equação (3)
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Equação (4)

Onde LCS e LCI correspondem aos limites de controle superior e inferior respectivamente;
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 é a média dos indivíduos;
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 é a média das amplitudes móveis; E2, D3 e D4 são constantes que variam conforme o número de dados considerados para o cálculo de cada amplitude móvel.

Após, foram verificados os pontos que estavam fora dos limites. Esses pontos, como são causas especiais de variação, foram ser desconsiderados para efeitos de cálculo de limites de controle, o que levou a novo cálculo dos limites de controle. A figura 2 e a figura 3 mostram exemplos de cartas de controle para turbidez.
	[image: image8.wmf]Carta para Leituras de Turbidez

Valores individuais das Medianas

35,0

36,0

37,0

38,0

39,0

40,0

41,0

42,0

43,0

44,0

45,0

46,0

47,0

48,0

49,0

50,0

26/05

27/05

28/05

29/05

30/05

2/06

4/06

6/06

9/06

10/06

11/06

12/06

13/06

10/06

17/06

18/06

23/06

24/06

25/06

26/06

27/06

30/06

1/07

2/07

Data

Resultado (NTU)

Valor

Média

LCS

LCI

 



	Fig. 2. Carta dos valores individuais para turbidez

	[image: image9.wmf]Carta para Amplitude Móvel das Leituras

Determinação de Turbidez

0,0

1,0

2,0

3,0

4,0

5,0

6,0

7,0

8,0

9,0

10,0

26/5/2003

27/5/2003

28/5/2003

29/5/2003

30/5/2003

2/6/2003

4/6/2003

6/6/2003

9/6/2003

10/6/2003

11/6/2003

12/6/2003

13/6/2003

10/6/2003

17/6/2003

18/6/2003

23/6/2003

24/6/2003

25/6/2003

26/6/2003

27/6/2003

30/6/2003

1/7/2003

Data

Amplitude das Medidas

Valor

Média

LCS

LCI

 



	Fig. 3. Carta de controle da amplitude móvel para turbidez


Os gráficos das figuras 2 e 3 indicam que nenhum ponto está fora dos limites de controle. Neste caso, pode-se dizer que o processo está estável. Caso ocorrerem pontos fora dos limites o ensaio deve ser suspenso e imediatamente verificadas as causas desta variação.

Uma vez construídas as cartas de controle, os dados continuaram a ser permanentemente coletados, a fim de acompanhar a situação dos equipamentos de medição. Assim, caso uma causa especial ocorra (como um desajuste no equipamento, não atendimento às condições ambientais requeridas, etc.) ela será imediatamente detectada e corrigida.

4.5. Auditoria Interna e Análise Crítica

De acordo com a NBR ISO 19011:2002 auditoria é: “.....o processo sistemático, documentado e independente para obter evidências e avalia-las objetivamente para determinar a extensão na qual os critérios da norma são atendidos”.

Para Santos, Follador e Soares (2003) a auditoria interna é uma das atividades mais importantes para auxiliar os laboratórios de calibração e ensaios a verificar se suas atividades atendem aos requisitos da NBR ISO/IEC 17025:2001. 

Nos três laboratórios do Centro de Ecologia, foi desenvolvido um programa de auditorias internas. Esse programa envolveu tanto as atividades técnicas como as gerenciais. Para tanto, um grupo de técnicos dos laboratórios foram qualificados para executar tais auditorias. 

Após todo o processo de auditorias internas, foi conduzida uma reunião da gerência do Centro de Ecologia para realizar a análise crítica do sistema da qualidade, o que objetiva avaliar a adequação, pertinência e eficácia do sistema.

Nestas oportunidades foram implementadas melhorias que ainda eram necessárias no processo de qualificação. As ações oriundas das auditorias internas e das análises críticas foram de extrema importância para os laboratórios e não devem nunca serem negligenciadas. Um trabalho minucioso nesta fase pode propiciar verdadeiras oportunidades de melhoria.

4.6. Incerteza de medição em ensaios

A incerteza de medição de ensaios pode ser calculada de acordo com o ISO GUM (2003). O ISO GUM(2003) foi elaborado no sentido de fornecer uma padronização quanto ao cálculo da incerteza de medição.

Com base no ISO GUM (2003), várias normas específicas foram criadas para adequar seu conteúdo às seguintes áreas: calibrações (norma INMETRO EA-4/02); química analítica (Guia EURACHEM – Rede de Organizações Européias); ensaios mecânicos (UNCERT – National Physical Laboratory) e ambiente fabril (norma ISO 14253).

A quantificação adequada das incertezas de medições de química analítica é uma exigência recente. Somente em 2002 o INMETRO e a Rede Metrológica RS passaram a exigir uma sistemática de avaliação e cálculo de incertezas em medições realizadas nestes laboratórios (RAMOS, 2003). 

O método tradicional para estimativa da incerteza, segundo o ISO GUM (2003), para muitos ensaios da área química, é impraticável, pois as fontes de incerteza e as equações geradas por alguns equipamentos de medição não estão absolutamente esclarecidas ou são muito complexas. Isso requer uma outra abordagem, que é a determinação da incerteza de medição através de uma avaliação da incerteza total, não separando as fontes de incerteza de entrada individualmente, conforme preconiza o ISO GUM (2003). Isso pode ser facilitado através de cartas de controle, desde que elas considerem todos os possíveis fatores de influência no ensaio, inclusive processos de diluição e homogeneidade de amostras (EUROLAB, 2002).

As cartas de controle, neste sentido, foram de grande importância, pois com elas, poderemos obter um desvio padrão (), que, quando adicionado a outros fatores, poderá auxiliar na estimativa da incerteza global, o que deverá ser fruto de um estudo posterior mais aprofundado.

5. DISCUSSÃO

Através da adequação dos laboratórios aos requisitos da NBR ISO/IEC 17025:2001, foi possibilitado o reconhecimento pela Rede Metrológica RS de ensaios ambientais do Centro de Ecologia, tais como: acidez, alcalinidade, cloretos, cloro residual, condutividade, demanda bioquímica de oxigênio (DBO), demanda química de oxigênio (DQO), dureza, fósforo total/dissolvido/ortofosfato, pH, sílica, sólidos dissolvidos totais/fixos e voláteis/totais, sólidos sedimentáveis, sólidos suspensos totais, sulfato, sulfeto, sulfito, surfactantes, determinação de pesticidas organoclorados, determinação de alumínio e bário por Espectrofotometria de Absorção Atômica.

Obviamente, a qualificação de laboratórios de instituições públicas de ensino, como a UFRGS, não é uma tarefa trivial e certamente deve ser mais discutida, a fim de que esses centros de excelência possam oferecer produtos com a mais elevada qualidade. Neste sentido, atenção especial deve ser dada pelas entidades de fomento tecnológico.
5. CONCLUSÃO
O processo de adequação possibilitou aos laboratórios do Centro de Ecologia um aumento na confiabilidade de suas medições e credibilidade perante o mercado. 
As dificuldades advindas do processo de qualificação segundo a NBR ISO/IEC 17025:2001 são recompensadas quando se percebe o verdadeiro valor agregado da implementação de um sistema da qualidade baseado na referida norma, que tem como pilar fundamental a confiabilidade das medições.
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