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1. OBJETIVO

Fornecer instrugdes para a realizacdo do controle da qualidade dos ensaios com organismos-teste e
verificacdo do desempenho de equipamentos.

2. ABRANGENCIA

Este procedimento se aplica aos ensaios de sensibilidade com organismos e equipamentos que
expressam resultados, desde que esses possuam um padrdo para comparagao.

3. RESPONSABILIDADE

ATIVIDADES RESPONSAVEL

Elaboragao, Alteracdes e Distribui¢cao Grupo da Qualidade

Aprovagdo Diretoria

Coleta de dados Responsavel pelos ensaios correspondentes
Alimentacgdo das cartas controle Grupo da Qualidade

4. DOCUMENTOS DE REFERENCIA E COMPLEMENTARES

ABNT, 2005. Requisitos gerais para a competéncia de laboratérios de ensaio e calibragdao. 2%d.
NBR ISO/IEC 17025

Engenharia da Qualidade, José¢ Luis Duarte: Universidade Federal do Rio Grande do Sul, 1997
(capitulo 4).

ABNT. Associacdo Brasileira de Normas Técnicas. 2009. Ecotoxicologia aquatica — Toxicidade
aguda - Método de ensaio com Daphnia spp (Cladocera, Crustacea). NBR 12713.

ABNT. 2011. Agua — Ecotoxicologia Aquética — Toxicidade cronica — Método de ensaio com
Ceriodaphnia spp (Crustacea, Cladocera). NBR 13373.

ABNT, Associagdo Brasileira de Normas Técnicas. 2005. Ecotoxicologia Aquatica — Toxicidade
cronica — Método de ensaio com algas (Chlorophyceae). NBR 12648.

5. PROCEDIMENTO

5.1 CARTA CONTROLE DE EQUIPAMENTOS
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AMOSTRAS CONTROLE (AC)

Registrar no documento “Controle- Registro do Ensaio de Padroes” o parametro analisado, o tipo
de padrao (padrao de pH 4, 7, 10 etc.), a unidade, a marca do reagente, o lote, e a validade do
mesmo.

NOTA
A concentrag@o do analito devera ser sempre a mesma. Ao alterar a concentragdo do analito devera ser elaborada uma
nova carta controle.

COLETA DE DADOS

Os dados devem ser coletados em pequenos subgrupos de tamanho constante para cada parametro,
este tamanho ¢ de trés medidas de uma amostra controle padrao para formar um subgrupo. As
medidas dentro de um subgrupo devem ser realizadas em condi¢des muito semelhantes.

Os subgrupos devem ser coletados em freqiiéncia definida pelo Gerente Técnico, no minimo coletar
um subgrupo a cada realizacdo de ensaio até a obtengdo de ao menos vinte subgrupos para a
elaboragdo da primeira carta controle. Depois da obtengdo dos primeiros vinte valores manter a
freqiiéncia em 1 subgrupo por semana.

RESULTADOS

Os resultados devem ser expressos graficamente na forma de cartas controle. Os dados brutos dos
ensaios com os padroes devem ser registrados no documento “Livio de Registro - Ensaio de
Padroes”. Nesse documento, devem ser registrados a data, a hora e o técnico que realizou o ensaio.
Os resultados devem ser inseridos em planilhas de célculos desenvolvidas no Excel
(\SrvEcotox/Sistema_de gestido\Registros do sistema de gestio\Cartas Controle), gerando as
devidas cartas controle, da mediana e da amplitude. As cartas controles devem ser analisadas no
minimo semestralmente, pelo grupo da Qualidade que verificara a estabilidade e a capacidade do
processo, conforme indicado pelo documento de referéncia bibliografica. Na planilha sao
calculados dois indices de capabilidade, Cp e Cpk, onde devem ser sempre maior do que um.

5.2  CARTA CONTROLE DE ORGANISMOS

COLETA DE DADOS

Os dados devem ser coletados a partir dos ensaios periddicos de sensibilidade realizados com cada
organismo. A periodicidade do ensaio ¢ especifica para cada espécie. Os resultados dos ensaios de
sensibilidade que serdo utilizados para a constru¢do das cartas controle estdo disponiveis nos livros
de registros dos ensaios de sensibilidade.

RESULTADOS

Os valores devem ser expressos graficamente na forma de cartas controle através da plotagem de ao
menos 20 valores de sensibilidade obtidos nos ensaios com as substancias de referéncia. Apos a
plotagem de 20 valores ¢ estabelecida uma média, mais ou menos dois desvios, que deve ser fixa.
Os proximos vinte resultados devem estar dentro desta primeira faixa estabelecida. A cada novo
grupo de 20 valores estabelecer uma nova faixa fixa de média, mais ou menos dois desvios.

Os resultados devem ser inseridos em planilhas de calculos desenvolvidas no Excel
(\\SrvEcotox/Sistema_de gestdo\Registros do sistema de gestio\Cartas Controle), gerando as
devidas cartas controle, da mediana ¢ da amplitude. A média das medianas e os limites de controle
superior e inferior serdo grafados na carta controle através de linhas perpendiculares ao eixo que
apresenta os resultados dos ensaios de toxicidade.
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NOTA:
Na inexisténcia de 20 resultados de ensaio deve ser calculada a média provisoria com, no minimo, cinco resultados, até
que se completem os 20 resultados e se obtenha a mediana definitiva. (NBR 13373:2005)

6 INTERPRETACAO DE CARTAS CONTROLE (EQUIPAMENTOS E ORGANISMOS)

Os limites de controle sdo calculados de forma que, se ndo hd causas especiais atuando, a
probabilidade de um ponto cair fora dos limites € muito pequena (< 1%).

Assim, pontos fora dos limites de controle sdo um forte indicio da presenca de causas especiais que
devem ser investigadas e corrigidas.

Antes de investigar uma causa especial, verifique se houve ou nao erro na plotagem do ponto ou

problemas no sistema de medicao.

Reavaliar o procedimento quando dois resultados consecutivos estiverem além dos limites definidos
na carta-controle. Também ¢ importante investigar eventuais padroes na seqiiéncia de pontos. A
observagdo de padrdes pode disparar uma agdo sobre o sistema antes mesmo que um ponto aparega
fora dos limites de controle.

Exemplos: nove pontos em seqiiéncia acima ou abaixo da linha central ou nove pontos em
seqiiéncia ascendente ou descendente (sete no caso de organismos). (NBR 13373:2005).

6.1 DETECCAO E CORRECAO DE CAUSAS ESPECIAIS PARA EQUIPAMENTOS

PARA EQUIPAMENTOS

A cada ponto fora do limite de controle devem gerar uma anélise das condi¢cdes operacionais em
busca da causa respectiva. O registro devera ocorrer no documento “Registro de Controle de Nao-
Conformidade/Potenciais Nao-Conformidades”. Neste documento deverdo ser propostas agdes
para a corre¢do das causas especiais. Cabe ao Gerente da Qualidade monitorar estas agdes e
verificar sua eficacia.

Os resultados estatisticos ddo partida para a tarefa de analise, mas a explicagdo do que esta
acontecendo reside no proprio processo e nas pessoas envolvidas. A solucdo do problema € o passo
mais dificil ¢ que consome maior tempo. E preciso paciéncia, intuicdo e experiéncia para

gradualmente eliminar, uma a uma, as causas especiais.
Nota: Parametros como Condutividade e pH devem ser monitorados somente para verificar a estabilidade do equipamento. Nao sdo analises vendidas
pelo laboratério e ndo ¢ necessario abertura de NCs no caso de pontos fora dos limites estabeleidos.
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PARA ORGANISMOS

A cada dois pontos consecutivos fora do limite de controle devem gerar uma analise das condi¢des
operacionais em busca da causa respectiva. O registro devera ocorrer no documento “Registro de
Controle de Nao- Conformidade/Potenciais Nao-Conformidades”. Neste documento deverao ser
propostas acdes para a correcao das causas especiais. Cabe ao Gerente da Qualidade monitorar estas
acgoes e verificar sua eficacia.

No caso de testes de sensibilidade, espera-se (p= 0,05) que 1 em cada 20 resultados caia fora dos
limites estabelecidos pela carta controle. Se mais de um ponto cair fora destes limites o laboratério
deve investigar as fontes de variabilidade e tomar agdes corretivas para identificar e reduzir esta
variagdo e realizar um novo teste dentro do més. Se dois ou mais testes consecutivos nao cairem
dentro dos limites deve ser realizado um novo teste e agdes corretivas devem ser tomadas e
reportadas.

Os ensaios de sensibilidade nao sdo utilizados como critério para rejeicdo de ensaios de toxicidade.
No entanto, os testes realizados no periodo devem ser reavaliados a luz do resultado com a
substancia de referéncia. Nesta avaliacdo deve-se considerar a amplitude da faixa, o grau e a direcao
do desvio, em relagdo a maior ou menor sensibilidade, além do objetivo do teste de toxicidade
performado. (USEPA, 2002 Test Method 1002.0)

6.2 REAVALIACAO DOS LIMITES DE CONTROLE

Se acdes de melhoria estdo sendo tomadas, o processo deve apresentar um desempenho mais
consistente, com redugdo da variabilidade. Assim periodicamente, os limites de controle devem ser
reavaliados. Dessa forma, as cartas de controle continuario servindo como uma ferramenta eficaz
na busca da melhoria continua.

7 REGISTRO DE DADOS

As Planilhas de Carta controle deverao ter uma planilha Folha de dados, uma planilha com a carta
das médias e uma planilha com a carta das amplitudes, todas com a denominacdo atual, para
identificar a versao vigente. Quando houver mais de vinte valores também ficara neste arquivo uma
planilha de dados para Limites, que deve alimentar a média e os limites superiores e inferiores da
carta atual.

A cada 20 registros realizados uma nova planilha ¢ gerada.

ATIVIDADE REGISTRO

Registro de Ensaios de Sensibilidade | 05020420 a 05020426 - Livros de Sensibilidade

05020901 - Livro de Garantia de Qualidade de Ensaios — Verificagdo das

Coleta de dados Curvas Curvas de Calibragoes

Coleta de dados padrdes 05020902 - Livro de Garantia de Qualidade de Ensaios — Ensaio de Padroes

05.09.09.01, 05.09.09.02 e 05.09.09.03 - Planilha de Carta Controle de

Plotar dados das curvas ) L .
Organismos, Quimica e Equipamentos
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