Gestao Laboratorial

Discussao Problemas Analiticos




Preparo de amostra (homogeneidade e moagem);,
Cuidados durante a pesagem de amostras;

Preparo de solucao: equilibrio quimico e calculo de
solucoes

Qualidade da agua no laboratorio;

Descarte de residuos gerados no laboratorio;

Como interpretar relatorios dos ensaios de proficiéncia;
Pontos criticos para avaliar a qualidade de um resultado

de analise.




Preparo de amostra (homogeneidade e moagem) Emgap

Requisitos para realizacdo de uma analise quimica

Amostragem

E a coleta representativa de um material a ser analisado.

E o processo de selecionar e remover uma pequena, representativa e

suficiente parte de um todo (de uma populacao)

O bom senso €& um pré-requisito para uma
amostragem representativa de um lote




Amostra: porcao que representa o todo — pequena parte de uma
populacao.

» Pode ser coletada de um unico local

» Pode ser coletada de diferentes locais da populacdo — amostra composta

Sub-amostra: a amostra € homogeneizada e dividida entre diferentes
laboratorios ou quando a amostra € grande e somente uma parte € levada
para o laboratorio de analise

Amostra analitica: amostra preparada para analise a partir da amostra ou
sub-amostra.

Aliguota para analise: material pesado a partir da amostra analitica.




Homogeneidade e Moagem

OBJETIVO

Obter amostra representativa para analise

Homogeneizadores em Y
Moinho de facas

Moinho ultracentrifugo

Moinho criogénico

Almofariz

Moinho de bolas




Cuidados durante a pesagem de amostras

Escolha da balanca adequada

Calibracao da balanca

Verificacao periodica da calibracéo

Local de instalacao da balanca
Cuidado com contaminacao durante a pesagem

Verificar estabilidade da balanca




Preparo de solucao:
equilibrio quimico e calculo de solucbes

Calculo das concentracoes
Padronizacao

Marcas confiaveis dos reagentes
Grau analitico

Padrao analitico

Armazenamento de solucdes analiticas

Tempo de armazenamento
Rotulagem

Seguranca no manuseio de acido e bases fortes




Qualidade da agua no laboratoério

Agua Tipo I: Deve ser usada em métodos de andlise que requeiram minima
interferéncia e maximas precisao e exatidao (absorcao atbmica, espectrometria de
emissdo de chama, tracos de metais,); preparacao de solucbes-padrédo e de

solucbes tampéo; processos onde a presenca de microrganismos deve ser
minima.

A aguatipo | deve ser usada no momento em que é produzida; nao deve
ser estocada, pois sua resistividade diminui, podendo ocorrer lixiviacao

de metais e/ou compostos organicos do frasco de estocagem e também
desenvolvimento / contaminacgé&o bacteriana.

Agua Tipo |l: métodos analiticos e processos onde é tolerada a presenca de
bactérias: reagentes em geral, sistemas de microbiologia e métodos / processos

aos guais nao é necessario o uso da agua tipo | e da agua para aplicacoes
especiais.

Agua Tipo lll: para lavagem de vidraria em geral, producdo de agua de maior grau
de pureza e preparacéo de culturas bacterioldgicas.




PADROES DE QUALIDADE DE AGUA PARA LABORATORIO

PARAMETRO 111
Bactérias ( UFC / ml)

pH

Resistividade a 25 °C (MQ.cm)
Condutividade a 25°C (uS/cm)
SiO2(mg/l)

Solidos Totais (mg /1)

Carbono organico oxidavel total

PARAMETRO
Resistividade minima (MQ.cm, 25°C)

Condutividade maxima(uS/cm, 25°C)

Silicatos, maximo (mg /| )

Diametro maximo de material
: 02
particulado (pum)

Microorganismos - n°. maximo de Tipo I-A: 10/1000 ml
unidades formadoras de colonia por Tipo I-B: 10/ 100 ml
mililitro (UFC / ml) Tipo I-C:10/10 ml




Processos de purificacao de agua Emgpa

Comparacéo de eficiéncias de remocao de contaminantes

PROCESso | Solidos Subs- Mate-

DE dissol- tancias rial

PURIFICAGAO| = VoS Organicas | parti-
lonizados culado

candoamat | R
carvao ativado
[ E (*1

Deionizacao

Destilacédo

Filtracao

Oxidacao
Ultravioleta
Ultrafiltracao

E = EXCELENTE (remocéo total ou quase total); B = BOM (remocao de quantidades
apreciaveis); R = RUIM (pouca ou nenhuma remocao)




O BRANCO ANALITICO

Em quimica analitica o o resultado final da analise devera levar
em consideracéo o valor do branco.

O branco analitico é a solucéo resultante de todas as etapas do
procedimento analitico na auséncia da amostra.

amostra m__+S 55,5+0,3

am am

branco m, . +S,, 11,0+5,0

amostra-branco m_-m + (s, 2+s,.?2)V? 445+5,1




Como controlar o branco analitico?

Evitar contaminacao de 3 fontes primarias:

* Qualidade do ar do laboratério

* Pureza dos reagentes, incluido a agua

* Qualidade dos materiais, equipamentos e assessorios




Teores de alguns elementos no ambiente de trabalho

<0,004 <0,006 <0,004




HNO, 15 M Suprapur
HNO; 15 M p.a.

HF 54% “subboiling”
HF 40% Suprapur
HF 54% p.a.

Fe

Al Pb
<0,05 0,02

0,07 0,05
0,8 0,13
10 0,5

Mg
<0,02

0,20
0,5
14

<0,005 <0,002 0,15

18 0,7
10 0,5

2,0 0,5
1,0 3,0
5,0 4,0

L5
22

1,5
2,0
3,0







V.

VI.

VII.

FONTES DE ERROS SISTEMATICOS MAIS FREQUENTES NAS Enligpa

DIFERENTES ETAPAS DA SEQUENCIA ANALITICA

Amostragem inapropriada, manuseio da amostra e armazenamento,
homogeneidade inadequada;

Contaminacao da amostra ou da solucado da amostra por ferramentas,
aparelhos, frascos, reagentes e poeira durante o procedimento analitico;

Efeitos de adsorcao e dessorcdo nas paredes internas dos frascos e
fases solidas de diferentes materiais (filtros, colunas, precipitados);

Perdas de elementos (Hg, As, Se, Cd, Zn) e compostos (6xidos, haletos,
hidretos de elementos) por volatilizacéao;

Reacdes quimicas incompleta ou indesejaveis, como mudanca do estado
de oxidacéao, precipitacao, troca idnica, formacéo de complexos;

Influencias da matriz na geracdo do sinal analitico, como atomizacao
Incompleta, interferéncias espectrais de fundo;

Calibracdo e avaliacao incorreta, como resultado do uso de padroes
inapropriados, solucdes de calibracdo instaveis, funcbes matematicas
falsas.



Causas de erros Emiapa

No total, 230 respostas foram registradas pelos 111 entrevistados, indicando
gue 0s erros muitas vezes tinham mais de uma causa atribuivel, entre as
categorias de respostas fornecidas.

Sample preparation

Human error

Equipment failure or servicing problem
Calibration

Reporting problem

Calculation error

Selection of measurement method

Testmaterialproblem [ 1]
Sample transport and storage [ ]
Primary sampling ]
Laboratory environment
PT provider problem I:]
Sample tracking [
Other problem category -

0 10 20 30
Number of instances reported

Ellison, S.L.R. , et al. , Accred Qual Assur (2012) 17:453-464: Causes of error in analytical
chemistry: results of a web-based survey of proficiency testing participants




Preparacao da amostra
Maior frequéncia de respostas:
- Problema com diluicao do volume
- Problema com extracao/recuperacao

Erro humano
Maior frequéncia de respostas:
- Falta de treinamento
- Pouca experiéncia
- Erros de transcricao

Ellison, S.L.R. , et al. , Accred Qual Assur (2012) 17:453-464: Causes of error in
analytical chemistry: results of a web-based survey of proficiency testing participants




Acoes corretivas

Additional staff training

New procedures implemented
New equipment obtained

Change to method documentation
Analytical method revalidated

Additional equipment calibration
Change of analytical method
Change of reference material source :

Other [ERNNN

0 10 20 30 40
Number of instances reported

Ellison, S.L.R. , et al. , Accred Qual Assur (2012) 17:453-464: Causes of error in
analytical chemistry: results of a web-based survey of proficiency testing participants




Variacao analitica para analises em duplicatas Enpa

FAO. 2011. Quality assurance for animal feed analysis laboratories. FAO
Animal Production and Health Manual No. 14. Rome.

TABLE 1
Analytical Variations (AV) in [%]; x = analyte concentration

Analyte AV (%)

Moisture (Dry Mass) 12
Protein 20/x + 2
Fat 10
Crude Fibre 30/x + 6
Ash 45/x + 3

Total sugars as invert 12
Calcium 10

Phosphorus
Salt
Vitamin A 30

Source: From the Assoclation of American Control Officlals 2011, Offical Publication 2011, page 298-299.




Coeficiente de variacao X Concentracao

15 20 25 30
PB (g/100g)

Amostras =40
N =1662
Laboratorios =42




Coeficiente de variacao X Concentracao

30

Ca (g/kg)

Amostras =40
N =998
Labdratorios = 25




Obrigado

G OV ERMNDO F EDER AL
Ministério da
E [ o a Agricultura, Pecudria Bml
e Abastecimento

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




