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INTRODUCAO

A experimentagéo na atividade profissional e pedagogica, principalmente
para o ensino de ciéncia dos alimentos, € de suma importancia no que diz

respeito a avaliagdo de processos/produtos e garantia da sua qualidade.

As metodologias utilizadas para a realizagcdo de analises quimicas
envolvem o uso de equipamentos, reagentes e seres humanos os quais
interagem frequentemente no ambiente de laboratério. Para que a
experimentacdo seja realizada com eficiéncia €& necessario, além dos
procedimentos padrbes da metodologia, o conhecimento e a aplicagdo de
normas e medidas de seguranga para garantir a saude do laboratorista e das

demais pessoas presentes no ambiente analitico.

E importante que o laboratorista tenha conhecimento sobre os riscos a
que esta submetido e quais as medidas de controle no caso de um acidente a
fim de garantir a sua saude e principalmente a vida. Para tanto existem
procedimentos padrbes de higiene e seguranca de laboratério que podem

garantir a sua integridade.

Este material objetiva contribuir para elucidar profissionais e estudantes
da area de alimentos quanto as principais normas e procedimentos de higiene e

seguranca laboratorial.

M Manual de uso de laboratério de andlise de alimentos: Orientagdes gerais
Chim, Josiane Freitas. (Org.) © 2023 Mérida Publishers CC-BY 4.0



CAPITULO 1

Limpeza e cuidados gerais de pessoal, material e utensilios de

laboratoério, e medidas de volume

Josiane Freitas Chim, Mirian Ribeiro Galvao Machado

https://doi.org/10.4322/mp.978-65-84548-11-4.c1

A organizacdo e higiene do material de laborat6rio com os quais se ira
trabalhar sdo de fundamental importancia para o sucesso de uma analise. A
limpeza dos utensilios, vidrarias e ambiente do laboratdrio, refletem o bom
desempenho das anadlises quimicas a serem executadas, seus resultados e
assim reduzem a incidéncia de acidentes e erros experimentais.

Ao utilizar-se um laboratério de analise de alimentos, seja este de
natureza fisico-quimica ou microbioldgica, € importante que sejam observadas
as regras de seguranca. Para tal, faz-se necessario o conhecimento das “Boas
praticas de laboratério” (BPL) por todos os usuarios.

Durante a execugao do processo analitico, € fundamental que o
procedimento a ser executado seja previamente estudado, bem como o
protocolo de execug¢ao obedecido, minimizando os diversos fatores de risco de
naturezas diferentes. Desta maneira, pode-se alcancar resultados confiaveis e
garantir a seguranca do analista e demais usuarios e/ou envolvidos.

As normas de seguranga visam reduzir riscos no ambiente do laboratério,
garantir a seguranga dos usuarios, evitar danos a saude e também ao ambiente,
além de prejuizos relativos a perda de material e danos aos equipamentos.

Na sequéncia sdo destacadas as principais normas de seguranca
aplicadas em laboratérios, estando separadas quanto ao objetivo ou

direcionamento, ou seja, ao pessoal do laboratério e ao ambiente.

M Manual de uso de laboratério de analise de alimentos: Orientacdes gerais

. Chim, Josiane Freitas. (Org.) © 2023 Mérida Publishers CC-BY 4.0
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1. Normas de conduta em laboratoério

Algumas instrugbes e normas para trabalhar em laboratério sao
fundamentais para a seguranga e qualidade dos procedimentos executados.
Dentre elas destacam-se:

- Uso indispensavel de jaleco, sendo recomendado aqueles em tecido de
algodao, pois tecidos sintéticos sédo facilmente inflamaveis;

- Uso de sapatos fechados e calgas compridas com a finalidade de proteger a
pele do contato imediato com reagentes quimicos em caso de respingo ou
acidentes;

- Uso indispensavel de 6culos de seguranga durante o tempo de permanéncia
no laboratorio e principalmente durante as analises. Neste contexto, ndo é
recomendavel o uso de lentes de contato, pois pode haver danos as lentes e aos
olhos em caso de reagentes volateis ou até mesmo fogo;

- Nao desviar a atengao da atividade que esta executando;

- Nao correr dentro do laboratério;

- Ndo comer, beber ou fumar dentro do laboratoério;

- Nao utilizar acessoérios como pulseiras, anéis, correntes;

- O laboratério € um ambiente sério de trabalho e, portanto, deve-se evitar
qualquer tipo de brincadeiras a fim de evitar acidentes;

- O laboratério deve ser um ambiente restrito, onde somente pessoas
autorizadas devem ter acesso. As pessoas que tém acesso ao laboratério devem
ser orientadas sobre 0s riscos quimicos, fisicos e/ou microbiolégicos que estes
locais apresentem,;

-E proibido o consumo de alimentos e bebidas dentro do laboratorio, bem como
fumar. Tais atividades devem ser feitas em locais apropriados (refeitorios, copas
e areas externas para fumantes). Este procedimento tem como finalidade evitar
incéndio, explosdes ou contaminagdes ao laboratorista;

- A bancada de trabalho deve ser limpa e organizada no inicio e no término do
trabalho, facilitando a organizagéo e mantendo o ambiente limpo;

- Recomenda-se o0 uso de um caderno de laboratério para que as metodologias
das analises figuem organizadas e sejam de facil estudo e execugao. Neste
caderno podem ser apontadas as observagdes e conclusdes importantes de facil

consulta, facilitando a execu¢do das mesmas;
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- O laboratorista deve usar jaleco ao adentrar o laboratério, usar éculos de
protecado e trajar roupas adequadas conforme mencionado anteriormente;

- E importante que o laboratorista que tiver cabelo comprido, prenda-os, evitando
assim que eles caiam no rosto, sobre os frascos e vidrarias que contenham
reagentes quimicos ou que fiqguem expostos perto do fogo;

- Quanto as lavagens de vidrarias estas devem ser efetuadas em agua corrente
com uso de detergente e apds com agua destilada em pequeno volume (este
procedimento sera descrito mais detalhadamente a seguir);

- Quando no processo de lavagem forem usadas solugbes de limpeza como:
acido muriatico (HCI comercial), agua régia (mistura HNO3 e HCI concentrado
1:3 v/v), ou NaOH e KOH em etanol, deve-se ter cuidado para evitar contato
direto com a pele ou com a roupa. E estritamente proibido pipetar ou aspirar
estas solugdes pois sdo corrosivas e seu uso deve ser feito dentro de uma
capela. Estas solu¢des podem ser reaproveitadas e podem retornar ao frasco de
origem apods seu uso. Em seguida o material deve ser lavado com agua corrente
e agua destilada (procedimento de lavagem de vidraria que sera descrito em
seguida);

- Deve-se ter cuidado com as substancias inflamaveis que se estiver
manipulando mantendo-as longe da fonte de fogo. E importante neste mesmo
contexto, que se verifique se ndo ha vazamento de gas antes de iniciar qualquer
trabalho dentro do laboratdrio, verificando se as mangueiras estdo em condi¢des
de uso, sem furos, bem adaptadas aos bicos de Bunsen ou as torneiras na saida
de gas;

- Deve-se utilizar a capela para qualquer procedimento que envolva reagentes
que desprendam gases, principalmente se forem téxicos;

- No preparo de qualquer solugéo ou diluigdo usar sempre agua destilada;

- Evitar colocar a mao no rosto e nos olhos quando estiver manipulando
reagentes quimicos e verificar com cuidado o que diz no rétulo do frasco de
reagente e retirar somente a quantidade necessaria para a analise, evitando
desperdicios;

- Ter cuidado ao manipular acido concentrado e seguir sempre a regra “ELE
NELA”, ou seja, adicionar SEMPRE o 4cido a agua, pois caso contrario a reagao
pode gerar um aumento significativo na temperatura podendo resultar em uma

pequena explosdo que pode ocasionar acidentes.
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Alguns cuidados quanto a armazenagem de reagentes seguem critérios
que sao listados abaixo:
- Os reagentes devem ser armazenados em armarios apropriados, devidamente
organizados e identificados e distantes da area de consumo de alimentos. Estes
devem ser colocados em local ventilado, protegidos da exposigao solar, fontes
de calor e ignigéo, e de altas temperaturas;
- Nao se deve armazenar nenhum reagente em recipientes de metal;
- O manuseio e transporte dos materiais e reagentes deve ser feito com cuidado
e atencéo;
- O estoque de material deve ser devidamente identificado, subdividido em
classes de produtos e inspecionado periodicamente para retirada de produtos
vencidos ou com embalagens danificadas, as quais devem ter seu destino de

acordo com o plano de tratamento de residuos do laboratério.

2. Procedimentos gerais de higiene e manuseio de materiais de laboratoério

Assim como os procedimentos de postura e manuseio de reagentes e
vidrarias é fundamental para a seguranca de trabalho em laboratério, o processo
de limpeza das vidrarias € muito importante para a qualidade das analises
realizadas em laboratério. Com base no exposto, a seguir serdo explanadas as
principais orientagdes sobre a limpeza e higienizagao de materiais de laboratdrio.

Os utensilios de vidro utilizados em laboratério para experimentos e
medi¢des, os quais sdo denominados genericamente de vidrarias, necessitam
de higienizagdo de forma efetiva e segura para que garantam a clareza e
precisdo dos resultados nas analises laboratoriais.

Embora ndo exista uma maneira ideal para limpeza de materiais de
laboratério, algumas recomendacdes sao importantes na rotina de higiene, a fim
de garantir a qualidade e seguranga dos experimentos, tanto para o operador
quanto para a analise em si.

De maneira geral os materiais sélidos devem ser descartados em lixo
apropriado, seguindo as regras de gerenciamento de residuos soélidos,
elaboradas de acordo com a natureza e realidade de cada laboratério. Os
materiais liquidos também nao devem ser eliminados diretamente na pia. Estes
devem ser separados e classificados de acordo com a sua natureza quimica;

coletados em recipientes de descarte adequados e identificados para
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posteriormente serem encaminhados ao local de descarte e sofrer o tratamento
adequado.

As aparelhagens de vidro ou plastico devem ser inicialmente lavadas em
agua corrente, utilizando esponja ou escova adequada ao formato da vidraria,
utilizando-se detergente para facilitar a eliminagao de sujidades, principalmente
gorduras. Para materiais que estdo mais sujos, sugere-se deixar a vidraria
imersa (de molho) preferencialmente em agua morna com detergente, por pelo
menos 4 horas, e apds lavar novamente em agua corrente. O detergente mais
indicado para uso em ambiente laboratorial € o do tipo neutro, contudo outros
detergentes podem ser utilizados normalmente, levando em consideracéo a
presencga de grupos fosfatos e a biodegradabilidade dos mesmaos.

Materiais que apresentam particularidades como residuos de material
carbonizado devem ser lavados inicialmente com acido cloridrico concentrado,
sempre com a utilizacdo de luvas de protecdo para manipular este tipo de
solugdo, e apos lavar normalmente com detergente e enxaguar em agua
corrente. Utensilios que apresentam residuos de gordura devem ser deixadas
em imersao por alguns minutos em acetona comercial ou solugéao de hidroxido
de potassio a 4%, e apos serem lavadas com detergente e agua, seguido de
enxague.

Vale ressaltar que o uso de material abrasivo como esponjas deve ser
evitado na limpeza de vidraria de laboratério a fim de que n&o causem ranhuras
no material. Vidros riscados podem ficar propensos a quebrar durante o uso, pois
qualquer marca, risco ou ranhura na superficie do vidro pode se tornar um ponto
de quebra potencial, principalmente quando aquecido. O uso de escovas de
cerdas macias e de diferentes tamanhos, de acordo com o tipo de vidraria, é
amplamente recomendavel para a lavagem deste tipo de material.

E importante ressaltar que apds a lavagem correta dos materiais, estes
devem passar por uma ultima etapa que é o enxague com agua destilada, tendo-
se o cuidado de pegar o material com as pontas dos dedos para nao engordurar
novamente a vidraria.

Recipientes de vidro estdo suficientemente limpos quando as paredes
molhadas apresentam um filme de agua continuo e uniforme.

Segue o procedimento de lavagem das principais vidrarias utilizadas em
laboratorio:
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- Limpeza de pipetas: Para a melhor higienizagdo das pipetas, sejam elas
analiticas ou volumétricas, as mesmas devem ser colocadas logo apds seu uso
dentro de recipiente alto contendo agua com detergente, em nivel suficiente para
imergi-las,com as pontas para baixo . Para evitar a quebra das pontas das
pipetas, deve-se colocar algodao ou pedacgo de pano de algodao no fundo deste
recipiente que contém as pipetas em imersdo. O tempo de repouso nesta
solugéo detergente deve ser de pelo minimo 15 minutos.

ApOs este estado de repouso, deve-se drenar esta solugdo de limpeza
fazendo correr agua potavel ao longo das pipetas para remogao da solugéo
detergente e juntamente com ela as sujidades que constavam na pipeta. Apos
este procedimento as pipetas devem ser submergidas em agua destilada por 1
hora. Posteriormente a retirada da agua destilada e novo enxague, as partes
externas das pipetas analiticas e volumétricas devem ser secas com papel toalha
e as mesmas agitadas para remog¢ao do excesso de agua da parte interna. No
caso das pipetas analiticas estas podem completar sua secagem em estufas a
temperatura de 80 — 90°C, ja as pipetas volumétricas devem completar sua
secagem a temperatura ambiente para evitar a descalibragem das vidrarias.

ApoOs a secagem as pipetas devem ser guardadas em recipientes ou
gavetas que evitem o contato com o ar ambiente e poeira.

No caso especifico de pipetas analiticas que sao usadas em laboratorios

clinicos ou de microbiologia estas devem ser esterilizadas juntamente com os
demais materiais de vidro utilizados em laboratério, utilizando o protocolo de
esterilizagao.
- Limpeza de bureta: Para a limpeza deste tipo de material primeiramente deve-
se remover a torneira plastica ou ponteira de borracha, lavando-as
separadamente para remog¢ao das sujidades, enxaguando-as em seguida. As
lavagens das buretas em si devem seguir o0 mesmo protocolo da lavagem das
pipetas, colocando-as em recipientes altos com solugao detergente, seguida de
lavagem em agua corrente e finalizando com enxague em agua destilada.

ApOs a lavagem, as buretas devem ser secas a temperatura ambiente ou
em estufa de modo semelhante ao executado com as pipetas. As torneiras ou
ponteiras de borrachas secas devem ser recolocadas nas buretas com o auxilio

de lubrificantes apropriados, como exemplo a vaselina. Quando estao fora de
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uso, as buretas devem ser cobertas para evitar a entrada de poeira ou outras
sujidades que possam interferir nas analises.

Logo apos a lavagem, os materiais de vidro devem ser colocados em
estufa com temperaturas proximas ao ponto de ebulicdo da agua, normalmente
na faixa de 105°C. Materiais plasticos devem secar na bancada a temperatura
ambiente.

Para a vidraria volumétrica seguem-se os mesmos procedimentos de
lavagem, no entanto, deve-se proceder a secagem a temperatura ambiente;
nunca devem secar em estufa, pois as altas temperaturas podem descalibrar os
materiais volumétricos o que compromete a exatidao da sua medicio.

Dica importante na rotina de limpeza de laboratorio € evitar secar as
vidrarias com pano, toalha ou material similar, pois impurezas ou pequenos
fragmentos de fibra podem aderir ao material e influenciar na medicao em que
sera utilizado.

Caso seja necessaria a utilizagao de vidrarias que ainda estejam secando
naturalmente, por falta de material por exemplo, estas devem ser lavadas com
acetona duas ou trés vezes para facilitar sua secagem e para que a umidade
residual presente ndo interfira na analise ou ainda pode-se ambientar com a
prépria solugdo ou reagente que ira se utilizar na analise.

O estado de limpeza de uma vidraria pode ser visto pelo grau de
escoamento da agua de lavagem, se forem detectadas goticulas ou uma pelicula
nao uniforme de agua aderente as paredes internas da vidraria, entdo €
necessario a lavagem novamente, para melhorar a sua limpeza.

A lavagem de vidraria de forma mais simples é feita utilizando detergente
com agua potavel, enxague e finalizando com a agua destilada.

Para analises com maior grau de confiabilidade é importante que a
lavagem da vidraria utilizada seja realizada de forma efetiva, pois o vidro
costuma adquirir uma persistente camada superficial de gordura e outros
materiais que repelem a agua, fazendo com que a fina camada de agua que fica
na superficie, depois de escorrer, se retraia, formando gotas que nao escorrem
facilmente. Essas gotas que ficam na vidraria, por exemplo no preparo de uma
solucdo, podem falsear o resultado de medidas mais precisas. Para estes casos
€ recomendavel o uso de alcool ou acetona no enxague final da lavagem a fim

de remover esta camada superficial de gordura remanescente.
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Cuidados extras com vidrarias de laboratério:
- Nado se deve mergulhar a vidraria molhada ou contaminada no frasco de
solugcdo. O procedimento correto € derramar uma pequena quantidade da
solugcao em um recipiente limpo e seco, e pipetar a partir desse outro recipiente.
Nunca se deve devolver o excesso de solugado nao utilizada na analise ao frasco
original para evitar contaminagbes. O correto a se fazer é retirar do frasco a
quantidade suficientemente necessaria para a analise, evitando desperdicios.
- Quando uma determinada vidraria ndo teve tempo suficiente para secar, deve-
se ambienta-la com a solugdo que ira ser realizada a analise. Ex.: Uma bureta
que ainda estda molhada, antes da analise, deve-se utilizar uma pequena
quantidade da solugdo que sera utilizada na analise, fazendo-se passar esta
solugao pelas paredes internas da bureta (por no minimo 2 vezes), ambientando-
a com a solugao e removendo a agua de lavagem remanescente e em seguida
desprezando este liquido.
- Quando o material volumétrico estiver molhado n&o ha prejuizo na medida
volumétrica se esta vidraria for molhada com o mesmo liquido que vai ser
utilizado na medigédo do volume. Contudo, o mesmo néao se aplica se o material
volumétrico estiver molhado com outros solventes, pois estes serdo
incorporados a solugéo, contaminando-a.
- Na secagem deve-se ter cuidado com as vidrarias volumétricas, conforme ja
mencionamos anteriormente. O material volumétrico ndo pode ser aquecido,

pois perde sua calibragao.

3. Procedimentos gerais de limpeza do laboratério

O laboratério deve ser mantido limpo e organizado e esta limpeza geral
deve ser feita diariamente para remoc¢ao de lixo e sujidades.

A limpeza deve estar de acordo com a gestao de residuos do laboratério,
dando o destino correto para cada tipo de residuo sélido ou liquido produzido,
sendo de responsabilidade do laboratorista a segregacédo, neutralizacéo e
descarte dos residuos de acordo com o protocolo de descarte de residuos do
laboratério que se esteja trabalhando. No caso de vidrarias quebradas estas
devem ser devidamente embaladas, acondicionadas em coletores proprios de
materiais perfurocortantes evitando cortes aos manipuladores, e devidamente

encaminhadas para a reciclagem.
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E sugerido que mensalmente seja feita uma limpeza geral nas estruturas
fisicas do ambiente do laboratério incluindo vidros, teto, paredes, bancadas e
pisos, com supervisdo do técnico de laboratorio responsavel. As limpezas dos
laboratérios devem seguir a sequéncia: teto, paredes e piso com a finalidade de
remogao mais efetiva dos residuos. A limpeza dos tetos deve seguir o sentido
unidirecional, os pisos devem ser limpos de tras para frente e as paredes de cima
para baixo, evitando-se movimentos de vaivém que possam contaminar
superficies ja limpas.

Atentar para cuidados ao manipular equipamentos durante a limpeza pois
estes podem sofrer desestabilizagcdo devido a sua sensibilidade. Vale ressaltar
a importancia de sempre limpar os equipamentos apds o0 uso para que nao
contaminem outros materiais e o equipamento se preserve por mais tempo.

Na limpeza de pisos nao se deve utilizar ceras ou qualquer material que
deixe o piso escorregadio, o ideal € o uso de desinfetante a base de agua e é

importante proceder a secagem do piso para evitar quedas.

4. Medidas de volume

As vidrarias de laboratério sdo calibradas para as funcbes conter,
identificadas com as iniciais TC (fo contain); ou drenar, com as iniciais TD (to
drain), e com os respectivos volumes gravados.

Para medidas aproximadas de volumes de liquidos, normalmente se usa
pipetas graduadas, provetas ou béqueres, enquanto que para medidas mais
precisas se usa vidraria volumétrica (pipetas, buretas e balbes), conforme
exemplos na Figura 1.

A medida de volume deve ser efetuada através da leitura do menisco, ou
seja, comparando-se o nivel do liquido que esta sendo medido com os tragos
marcados na parede do recipiente. O menisco € a interface entre o ar e o liquido
a ser medido e é formado pela atragao do liquido pelo vidro, compreendendo a
linha curva formada pela superficie do liquido que esta contido dentro do
recipiente.

O ajuste do menisco e sua correta leitura sao fatores fundamentais para

garantir a exatidao das calibragdes e analises.
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U

Figura 1. Exemplos de vidrarias utilizadas em medidas de volumes.

A leitura correta do menisco € essencial para a determinagao efetiva do
volume de qualquer liquido contido dentro da vidraria e a medigdo depende
diretamente do desempenho e experiéncia do operador.

A maneira correta de fazer a leitura do menisco € a observagao na altura
dos olhos do operador (perpendicular a escala graduada) ou seja, a parte inferior
do menisco deve ficar horizontalmente tangente ao plano superior ao trago de

graduacao do recipiente. Este procedimento esta exemplificado na Figura 2.

| . l
CORRETO ERRADO ERRADO

Figura 2. Leitura e ajuste do menisco durante uma medida de volume.
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A leitura do menisco ao nivel para liquidos claros deve ser feita na parte
inferior do menisco, estando a linha de visao do operador perpendicular a escala
graduada, para evitar erros. Com liquidos escuros, a leitura € feita na parte
superior do menisco, visto que a parte inferior do menisco nado pode ser

observada com clareza (Figura 3).

mi—— ————
“——-'"> [ ]

A B

Figura 3. Leitura de menisco em liquidos claros (A) e liquidos escuros (B),

respectivamente.

5. Principais fontes de erro na leitura

As medidas de volume s&o precisas até a segunda casa decimal,
diferentemente das medidas de massa que apresentam precisao até a quarta
casa decimal, sendo, portanto, menos precisas que as medidas de massa.
Adicionalmente a este fato, existem outras fontes de erros nas medidas de
liquidos:
- Falha na calibragao das vidrarias volumétricas;
- Contragoes e dilatagcbes acarretadas pelas variagdes de temperatura;
- Erros de leitura causados pelo operador na mudanga do angulo de visao na
medi¢cado do menisco -erro de paralaxe (Figura 4);
- Aderéncia natural do liquido as paredes internas das vidrarias, mesmo que
estejam limpas e secas;
- Medicéo de volumes de solugdes quentes. A dilatagao por acido do calor causa
erros de medicao, sendo importante o equilibrio térmico antes da afericéo;
- Utilizacao de vidraria inadequada para medicédo de volumes;
- Uso de material sujo ou molhado;
- Formacgao de bolhas dentro do recipiente de medigao.
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A leitura parece menor que o valor

/c‘# rea
Leitura carreta
w——-- AFF

. . .
/c"‘ A leitura parece maior que o

valor real

Figura 4. Formas de leitura do menisco dependente do &ngulo de visdo do

operador.

Os conhecimentos praticos e especificos sobre as diversas vidrarias
utilizadas auxiliam na redugao de erros de medi¢cao. Neste contexto, quando se
utiliza pipetas e buretas, deve-se deixar que o liquido escorra a uma velocidade
uniforme e moderada, minimizando erros de medigao.

No caso das pipetas volumétricas, ao final de uma transferéncia de
liquidos, elas retém sempre uma pequena quantidade de liquido na sua
extremidade inferior, esta “Ultima gota” é considerada na calibragao e devera ser

sempre desprezada.

6. Calibragao de material volumétrico

A vidraria volumétrica ja vem calibrada de fabrica, porém ao longo do uso
e da rotina de laboratério torna-se necessario a verificagdo se o volume que se
esta medindo é correto.

A periodicidade da calibracdo depende do tipo, frequéncia de uso,
experiéncias de calibragdes anteriores e das caracteristicas da vidraria. O uso
de substancias agressivas e ou altas temperaturas pode afetar a metrologia
deste tipo de material. A recomendacéo geral € que a periodicidade de calibragéo
de instrumentos, com e sem émbolo, seja de 1 ano e 3 anos, respectivamente.

Um método para a afericdo da calibragdo de um aparelho volumétrico é
através da seguinte forma: determina-se a massa do volume de agua destilada
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contida ou liberada do material volumétrico de interesse, a temperatura

conhecida. O volume é determinado a partir da equagao:

V=m-d

Onde: O volume (V) é calculado a partir da razéo entre a densidade da agua (d)
a determinada temperatura (referéncia) pela massa de agua, obtida

experimentalmente em balanga analitica.

A calibragado deve ser realizada, em duplicata, e o erro relativo (Er) entre

as duas medidas n&o deve ultrapassar 1%, conforme a equagao abaixo:

Er = (V1-V2).1000/Vm (volume médio)

Onde: V1 e V2 sdo os volumes da pipeta da primeira medida e da segunda

medida, respectivamente. Vm é a média entre estes dois volumes.
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CAPITULO 2

Simbologia de risco e de seguranga em laboratério de analise

de alimentos

Roberta da Silva e Silva, Tatiana Valesca Rodriguez Alicieo

https://doi.org/10.4322/mp.978-65-84548-11-4.c2

A sinalizagao de segurancga € utilizada no local de trabalho para orientar
os trabalhadores em relacio aos riscos existentes nesses ambientes. No Brasil,
a Portaria n°3214, de 08 de junho de 1978, do Ministério do Trabalho institui as
Normas Regulamentadoras (NR) relativas a Seguranga e Medicina do Trabalho.
A NR26 estabelece medidas quanto a sinalizagao e identificagdo de seguranca
a serem adotadas nos locais de trabalho. Estas medidas de prevencao se
aplicam aos estabelecimentos ou locais de trabalho, incluindo laboratério de

analise de alimentos.

1. Simbologia das cores

De acordo com a NR26, as cores sdo utilizadas com a finalidade de
prevenir acidentes, identificar os equipamentos de seguranca, delimitar areas,
identificar e advertir sobre riscos existentes no ambiente de trabalho, além de
identificar tubulagdes de liquidos e gases. De acordo com essa normativa, as
cores sao utilizadas como segue:
1) Vermelho: usado para distinguir e indicar equipamentos e aparelhos de
protecao e combate a incéndio; tais como caixa de alarme de incéndio; hidrantes;
bombas de incéndio; sirenes de alarme de incéndio; caixas com cobertores para
abafar chamas; extintores e sua localizagéo; localizagcdo de mangueiras de
incéndio, transporte com equipamentos de combate a incéndio; portas de saidas
de emergéncia; etc.
2) Amarelo: empregado para indicar “Cuidado!”; assinalando partes baixas de
escadas portateis; corrimdes, parapeitos, pisos e partes inferiores de escadas

que apresentem risco; faixas no piso da entrada de elevadores e plataformas de

M Manual de uso de laboratério de andlise de alimentos: Orientagdes gerais

A Chim, Josiane Freitas. (Org.) © 2023 Mérida Publishers CC-BY 4.0
MERIDA
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carregamento; meios-fios, onde haja necessidade de chamar atencéo; vigas
colocadas a baixa altura; etc. Em canaliza¢des, deve-se utilizar o amarelo para
identificar gases nao liquefeitos.

3) Branco: empregado para delimitar areas; passarelas e corredores de
circulagao, por meio de faixas (localizagao e largura); direcao e circulagao, por
meio de sinais; localizagao e coletores de residuos; localizacdo de bebedouros;
areas em torno dos equipamentos de socorro de urgéncia, de combate a
incéndio ou outros equipamentos de emergéncia; areas destinadas a
armazenagem; zonas de seguranga.

4) Preto: empregado para indicar as canalizagbes de substancias inflamaveis e
combustiveis de alta viscosidade (ex: dleo lubrificante, asfalto, 6leo combustivel,
alcatrao, piche, etc.). Podera ser usado em substituicio ao branco, ou
combinado a este, quando condi¢des especiais 0 exigirem.

5) Azul: utilizado para indicar “Cuidado!”, ficando o seu emprego limitado a avisos
contra uso e movimentacado de equipamentos, que deverao permanecer fora de
servico. Também empregado em canalizagbes de ar comprimido; prevengao
contra movimento acidental de qualquer equipamento em manutengao; avisos
colocados no ponto de arranque ou fontes de poténcia.

6) Verde: € a cor que caracteriza “Seguranga”. Empregado para identificar:
canalizagcbdes de agua; caixas de equipamento de socorro de urgéncia; caixas
contendo mascaras contra gases; chuveiros de seguranca; fontes lavadoras de
olhos; quadros para exposi¢céo de cartazes, boletins, avisos de seguranga, etc.;
localizagéo de EPI; caixas contendo EPI; dispositivos de seguranga; etc.

7) Laranja: empregado para identificar: canalizacbes contendo acidos; partes
moveis de maquinas e equipamentos; partes internas das guardas de maquinas
que possam ser removidas ou abertas; faces internas de caixas protetoras de
dispositivos elétricos; faces externas de polias e engrenagens; dispositivos de
corte, borda de serras, prensas, etc.

8) Pdurpura: usada para indicar os perigos provenientes das radiagdes
eletromagnéticas penetrantes de particulas nucleares. Devera ser empregada
em: portas e aberturas que dao acesso a locais onde se manipulam ou
armazenam materiais radioativos ou materiais contaminados pela radioatividade;
locais onde tenham sido enterrados materiais e equipamentos contaminados;

recipientes de materiais radioativos ou de refugos de materiais e equipamentos
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contaminados; sinais luminosos para indicar equipamentos produtores de
radiagdes eletromagnéticas penetrantes e particulas nucleares.

9) Lilas: usado para indicar canalizagdes que contenham alcalis. As refinarias de
petréleo poderao utilizar o lilas para a identificagao de lubrificantes.

10) Cinza: cinza claro — devera ser usado para identificar canalizagbes em vacuo;
e cinza escuro — devera ser usado para identificar eletrodutos. Aluminio:
utilizado em canalizagbes contendo gases liquefeitos, inflamaveis e
combustiveis de baixa viscosidade (ex. dleo diesel, gasolina, querosene, 6leo

lubrificante, etc.).

2. Sinalizagao luminosa

A sinalizagcao luminosa é empregada para indicar a presenga de pessoas
em areas confinadas tais como camaras escuras, salas de imunofluorescéncia,
camaras assepticas, laboratorios fotograficos e outras. As saidas de emergéncia
bem como as rotas de escape (no caso de ser necessaria uma desocupagao
rapida da area) deverdo também ser providas de sinalizagdo luminosa,

conectadas a uma fonte de suprimento de energia de emergéncia.

3. Mapeamento de riscos ambientais (MRA)

Segundo a NR9 da Portaria MT n°3214/78, o Mapeamento de Riscos
Ambientais (MRA) tornou-se obrigatério em todas as empresas que possuem
CIPA (Comissao interna de prevengao de acidentes), através da Portaria n°5, de
17/08/92, do Ministério do Trabalho e da Administracdo (denominacdo da
época). A finalidade é constituir uma representacgao grafica, de modo que venha
a servir de informacao aos trabalhadores, dando conhecimento dos riscos
inerentes a cada etapa de trabalho. O MRA é um método utilizado para registro
e informacgao dos riscos presentes nos ambientes de trabalho, servindo para
alertar sobre as possiveis consequéncias que podem afetar a saude dos
trabalhadores.

Para a elaboracdo do mapa de risco sdo utilizadas cores para
identificacdo dos perigos, a cor vermelha representa o risco quimico, a cor
marrom o risco bioldgico, a cor verde o risco fisico, a cor amarela o risco

ergondmico e a cor azul o risco mecanico.
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Consideram-se agentes quimicos as substancias, compostos ou produtos
que possam penetrar no organismo pela via respiratoria, nas formas de poeiras,
fumos, névoas, neblinas, gases ou vapores, ou que, pela natureza da atividade
de exposigcao, possam ter contato ou ser absorvidos pelo organismo através da
pele ou por ingestdo. Os riscos biolégicos sao as bactérias, fungos, bacilos,
parasitas, protozoarios, virus, entre outros. Entende-se por risco fisico as
diversas formas de energia a que possam estar expostos os trabalhadores, tais
como: ruido, vibragdes, pressdes anormais, temperaturas extremas, radiagoes
ionizantes, radiagbes nao ionizantes e o ultrassom. O risco ergonémico esta
relacionado com esforgos fisicos intensos, ritmos excessivos de trabalho,
postura inadequada, situacdes que possam causar estresse fisico ou psiquico.
Os riscos mecanicos englobam o trabalho com maquinas e ou equipamentos
com arranjo inadequado ou sem prote¢do, iluminacdo ou ferramentas
inadequadas, ou outras situagdes que possam ocasionar acidentes.

A intensidade dos riscos é representada pelo tamanho do circulo, grande,

médio ou pequeno utilizado na elaboragao do mapa, conforme a figura 1.

Risco quimico leve Risco fisico leve

Risco quimico médio Risco fisico médio

Risco ergonémico leve Risco bioldgico leve

Risco ergonémico médio Risco biolégico médio

Risco mecanico leve

Risco mecéanico médio

@ee OO0 @Qeo

Figura 1. Representagao dos riscos no MRA.
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No MRA deve constar: o agente de risco existente no ambiente de
trabalho; o grau de intensidade do risco (Leve, Médio, Elevado), as
consequéncias ou danos para a saude que podem ocorrer; as medidas de
controle dos agentes de risco no ambiente de trabalho.

O MRA de cada setor de produgéo, e de toda a empresa, deve ser afixado
em local visivel para dar conhecimento aos trabalhadores e deve ser trabalhado
de forma dindmica devendo ser atualizado ou modificado, conforme tenham sido
eliminados, alterados ou acrescidos 0s riscos inerentes ao processo de

producao.

4. Sinalizacao de identificagcao de produto quimico
4.1. Rétulos

De acordo com a NR26, que dispde sobre sinalizagdo de segurancga, os
produtos quimicos devem ser classificados quanto aos perigos para a seguranga
e saude daqueles que os utilizardo. Os critérios para essa classificagdo séo os
mesmos estabelecidos pelo Sistema Globalmente Harmonizado de
Classificacdo e Rotulagem de Produtos Quimicos (do inglés GHS - Globally
harmonized system of classification and labelling of chemicals).

O Sistema Globalmente Harmonizado de Classificagdo e Rotulagem de
Produtos Quimicos foi iniciado na Conferéncia das Nagdes Unidas sobre o Meio
Ambiente e Desenvolvimento (Cnumad), no Rio de Janeiro, em 1992, e é um
conjunto de regras, entre outras, de classificacao e de rotulagem de produtos
quimicos, que visa estabelecer uma comum e consistente base de classificagéo
€ comunicagao de perigos do produto quimico perigoso. A primeira versao do
GHS foi publicada em 2003, através do livro roxo (purple book), sofrendo
atualizacdes a cada 2 anos. O sistema contempla 16 classes de perigos fisicos,
10 classes de perigos a saude e 3 classes de perigos ambientais.

Produtos quimicos classificados como perigosos a seguranca e saude das
pessoas devem apresentar rotulagem preventiva elaborada seguindo os
procedimentos definidos pelo GHS. A rotulagem preventiva € um conjunto de
elementos com informagdes escritas, impressas ou graficas, relativas a um
produto quimico, que deve ser afixada, impressa ou anexada a embalagem que
o contém.

A rotulagem preventiva deve conter os seguintes elementos:
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- identificacdo e composi¢ao dos produtos quimicos;
- pictograma(s) de perigo;

- palavra de adverténcia;

- frase(s) de perigo;

- frase(s) de precaucao;

- informagdes suplementares.

O(s) perigo(s) associado(s) ao produto quimico perigoso deve(m) ser
informado(s) no rétulo por meio de seus pictogramas de perigo. O desenho e a
modulagdo destes pictogramas devem ser elaborados conforme a norma
brasileira da Associagao Brasileira de Normas Técnicas, a ABNT NBR 7500, que
versa sobre a identificagao para o transporte terrestre, manuseio, movimentacao
e armazenamento de produtos.

Estes pictogramas devem consistir em um simbolo preto, sobre um fundo
branco e com uma borda vermelha (Figura 2). Quando este pictograma for
utilizado em embalagens ndo destinadas a exportagéo, a borda pode ser na cor

preta.

~__— Simbolo em preto

Figura 2. Representagdo de um pictograma de perigo.

5.2. Substancias inflamaveis

Sé&o substancias que podem pegar fogo na presengca de uma fonte de
ignicado (chama, faisca, eletricidade). Podem ser: Extremamente inflamaveis (ex.
éter), Facilmente inflamaveis (ex. gasolina), Inflamaveis (ex. querosene).

Descricao do simbolo empregado: chama.

5.3. Substancias explosivas
Sao substancias ou misturas que apresentam riscos de explosao sob o
efeito de uma chama, do calor, de um golpe ou fricgdo. Exemplos: TNT —

trinitrotolueno, acido picrico, nitrocelulose, polvora negra, polvora branca.
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Descricao do simbolo empregado: bomba explodindo.

5.4. Substancias comburentes ou oxidantes

Séao substancias que, em caso de incéndio, aumentam a violéncia da
reacao e favorecem a propagacgao rapida do fogo. Podem provocar incéndios
espontaneos quando em contato com materiais combustiveis. Exemplos:
oxigénio, acido nitrico, agua oxigenada concentrada.

Descrigao do simbolo empregado: chama sobre circulo.

5.5. Substancias corrosivas

Sao substancias que podem provocar lesdes na pele — destruicao de
tecidos ou queimaduras — e atacar a madeira, os metais e matérias plasticas.
Exemplos: acido sulfurico concentrado, acido nitrico, soda caustica.

Descricao do simbolo empregado: corrosao.

5.6. Substancias irritantes

Sao substancias que podem provocar lesbes na pele ou mucosas de
natureza inflamatdria (ex. dermatites). Exemplos: acido sulfurico diluido, agua
sanitaria, solventes (tolueno, benzina).

Descrigao do simbolo empregado: ponto de exclamagao.

5.7. Substancias téxicas

Séo substancias que podem provocar danos graves ao entrar em contato
com o ser humano através da inalagao, ingestdo ou contato, podem causar
queimaduras, intoxicagdo e em alguns casos a morte. Exemplos: metanol,
amoniaco, benzeno e dissulfeto de carbono.

Descri¢ao do simbolo empregado: cranio e ossos cruzados.

5.8. Substancias nocivas para o meio ambiente

Sao substancias que podem causar danos a flora, fauna, populacao
humana ou degradar o ambiente quando langados no ar, solo ou aguas.
Exemplos: pesticidas, agroquimicos, metais pesados, residuos toxicos, produtos
quimicos de uso doméstico, solventes clorados, CFCs, acidos fortes, cianeto de
sodio.
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Descrigao do simbolo empregado: meio ambiente.

@ @

OXIDANTE RADIOATIVO
IRRITANTE INFLAMAVEL

Figura 3. Exemplos de pictogramas de perigo.

Os trabalhadores devem receber treinamento para compreender a
rotulagem preventiva e a ficha com dados de seguranca do produto quimico,
bem como sobre os perigos, riscos, medidas preventivas para o uso seguro e
procedimentos para atuacdo em situagbes de emergéncia com o produto
quimico.

A Portaria n°® 704, de 28 de maio de 2015, do Ministério do Trabalho e
Emprego (denominagao a época) alterou pontualmente a norma, dispensando
das obrigacdes relativas a rotulagem preventiva os produtos notificados ou
registrados como saneantes na Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA), os quais devem observar as regras de rotulagem estabelecidas pela
agéncia.

Palavras de adverténcia: sdo palavras usadas para indicar o nivel
relativo de severidade do perigo e alertar o leitor para um perigo potencial no
rétulo. Sdo exemplos de palavras de adverténcia: Perigo e Atengéo. A primeira
se usa para as categorias mais graves de perigo, a segunda € reservada para
categorias menos graves.

Frases de perigo: sdo frases designadas para uma classe de perigo e
categoria que descreve a natureza do perigo de um dado produto, incluindo,
quando apropriado, o grau de perigo. Sao exemplos de frases de perigo: “Perigo
de explosdao em massa”; “Gas extremamente inflamavel” e “Muito tdxico para os

organismos aquaticos”.
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Frases de precaucao: sio frases ou pictogramas que descrevem
medidas recomendadas que podem minimizar ou prevenir efeitos adversos
resultantes da exposi¢do a produtos perigosos, armazenagem ou manuseio
improprio de produtos perigosos. Existem frases de precaugado: geral, de
prevencao (“Mantenha longe de aquecimento, superficies quentes, chamas
abertas e outras fontes de ignigdo. Nao fume”) de resposta a emergéncia (“Em
caso de fogo, evacue a area”), para armazenamento (“Armazene de acordo com
as especificagdes do fabricante”) e para descarte (“Descarte o conteudo de

acordo com as especificagdes.”).

6. Ficha de seguranga de produtos quimicos

A ficha de informagdes de seguranga de produtos quimicos (FISPQ)
fornece informacgdes sobre varios aspectos de produtos quimicos (substancias
ou misturas) quanto a protegdo, a seguranga, a saude e ao meio ambiente. A
FISPQ fornece, para esses aspectos, conhecimentos basicos sobre os produtos
quimicos, recomendagdes sobre medidas de protecao e agdes em situacéo de
emergéncia. Em alguns paises, essa ficha é chamada Safety Data Sheet (SDS).
A FISPQ também é conhecida como Ficha de Dados de Seguranga (FDS).

De acordo com a ABNT NBR 14725-4, uma FISPQ deve fornecer as
informacgdes sobre o produto quimico seguindo as se¢des abaixo, cujos titulos,
numeracao e sequéncia nao podem ser alterados. Sao elas:

1 - Identificacdo do produto e da empresa

2 - ldentificagao de perigos

3 - Composicao e informacgdes sobre os ingredientes
4 - Medidas de primeiros-socorros

5 - Medidas de combate a incéndio

6 - Medidas de controle para derramamento ou vazamento
7 - Manuseio e armazenamento

8 - Controle de exposicao e protecao individual

9 - Propriedades fisicas e quimicas

10 - Estabilidade e reatividade

11 - Informacgdes toxicologicas

12 - Informagdes ecolbgicas

13 - Consideracdes sobre tratamento e disposi¢cao
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14 - Informagdes sobre transporte
15 - Regulamentagdes
16 - Outras informacdes

Cada secéao da FISPQ é correspondente ao seu titulo-padréo e deve ser
preenchida de acordo com as instrugdes e recomendacgdes dispostas na ABNT
NBR 14725-4.

7. Natureza dos reagentes quimicos (classes)

O uso de produtos quimicos para melhorar a vida € uma pratica
largamente utilizada no mundo inteiro. Mas junto aos beneficios desses
produtos, estdo também os potenciais efeitos adversos que eles podem causar
as pessoas e ao meio ambiente. Identificar os produtos e seus riscos fornecendo
dados através de rétulos e fichas de seguranga permite que sejam adotadas
medidas para reduzir e, até mesmo, evitar acidentes.

Assim, a Organizagéo das Nagdes Unidas (ONU) classificou os produtos
perigosos utilizando critérios técnicos, em nove classes de riscos e respectivas

divisdes, conforme Figura 4.

Divisdo 1.1 Substancias e artigos com perigo de explosdo em
massa.
Divisdo 1.2 Substancias e artigos com perigo de projecao.
Divisdo 1.3 Substancias e artigos com perigo de fogo.
Classe 1 Divisdo 1.4 Substancias e artigos com nenhum perigo de
Explosivos | explosao significativa
Divisédo 1.5 Substéancias e artigos muito insensiveis com perigo
de explosao em massa.
Divisdo 1.6 Artigos extremamente insensiveis sem perigo de
explosdo em massa.
Divisdo 2.1 Gases inflamaveis
Classe 2 L . . . a
Divisédo 2.2 Gases nao inflamaveis e néo téxicos
Gases o .
Divisdo 2.3 Gases toxicos
Classe 3
Liquidos
inflamaveis
Divisdao 4.1 Solidos inflamaveis
Classe 4 Divisao 4.2 Materiais de combustdo espontanea
Sélidos Divisdo 4.3 Substancias que em contato com a agua emitem
gases inflamaveis
Classe 5 Divisdo 5.1 Substancias oxidantes
Substancias | Divisdo 5.2 Perdxidos organicos
oxidantes e
peréxidos
organicos
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Classe 6 Divisdo 6.1 Substancias toxicas
Substancias | Divisdo 6.2 Substancias infectantes
toxicas e
substancias
infectantes

Classe 7
Materiais
Radioativos

Classe 8
Substancias
Corrosivas

Classe 9
Materiais/pro
dutos
diversos,
substancias
ou
organismos
perigosos

Figura 4. Quadro contendo as classes e divisdes estabelecidas pela ONU para

classificagdo de produtos perigosos.

Classe 1 - Explosivos: Entram nessa categoria as substancias ou misturas
explosivas solidas ou liquidas capazes de, através de reagcdo quimica, produzir
gas com temperatura, pressao e velocidade suficientes para causar danos ao
redor. Substancias pirotécnicas s&o incluidas mesmo quando ndo envolvem
gases.

As substancias, misturas e artigos explosivos sao classificados de acordo
com os critérios de classificagéo descritos nas enumeragdes a seguir:
Divisdo 1.1: substancias, misturas e artigos que apresentam perigo de explosao
em massa;
Divisao 1.2: substancias, misturas e artigos que apresentam perigo de projecao
sem um perigo de explosdo em massa;
Divisdo 1.3: substancias, misturas e artigos que apresentam perigo de incéndio,
com pequeno perigo de explosdo ou de projecao ou de ambos, sem perigo de
explosdo em massa, a saber:
1) produzem quantidade consideravel de calor radiante;
2) queimam em sucessao, produzindo pequenos efeitos de explosdo e/ou de

projecao;
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Divisdo 1.4: substancias, misturas e artigos que n&o apresentam perigo
significativo de explosdo apresentam um perigo pequeno na eventualidade de
ignicdo ou iniciagdo. Um fogo externo ndo deve causar uma explosao
imediatamente;

Divisao 1.5: substancias ou misturas muito insensiveis com perigo de explosao
em massa, mas que sao de tal modo insensiveis que a probabilidade de iniciacéo
ou de transicdo de queima para detonacdo € muito pequena em condi¢cdes
normais;

Divisao 1.6: artigos extremamente insensiveis sem perigo de explosdo em
massa: contém somente substancias detonantes extremamente insensiveis que

apresentam perigo desprezivel de iniciagdo ou propagagao acidental.

Classe 2 - Gases: Entram nessa categoria os gases inflamaveis, gases néao-
inflamaveis e gases téxicos.

Gases inflamaveis - abrangem as substancias inflamaveis, os gases
piroféricos e os gases quimicamente instaveis. Uma substancia inflamavel é uma
substancia que possui faixa inflamavel no ar a temperatura de 20°C e presséao
de 101,3kPa. Um gas piroférico € uma substéncia responsavel por pegar fogo
instantaneamente no ar a temperatura menor ou igual a 54°C. Ja um gas
quimicamente instavel € um gas inflamavel que €& capaz de reagir
explosivamente mesmo na auséncia de ar ou oxigénio.

Os gases estéo classificados de acordo com os critérios de classificagéo
descritos nas enumeragdes a seguir:

Divisdo 2.1: gases inflamaveis que a 20°C e a pressao normal sao inflamaveis.
Divisdo 2.2: gases nao-inflamaveis, néo toxicos asfixiantes ou oxidantes, que
nao se enquadrem em outra subclasse.

Divisdo 2.3: gases toxicos que constituam risco a saude.

Classe 3 - Liquidos inflamaveis: Entram nessa categoria os liquidos que tem
um poder de inflamabilidade de nao mais que 93°C. Sao categorizados conforme

Figura 5.



34

Categoria 1: Ponto de centelha< 23°C e ponto de ebuli¢do < 35°C.
Categoria 2: Ponto de centelha< 23°C e ponto de ebulicdo > 35°C.
Categoria 3: Ponto de centelha = 23°C e < 60°C.
Categoria 4: Ponto de centelha> 60°C e < 93°C.

Figura 5. Critério para classificagao de liquidos inflamaveis.

Classe 4 - Solidos: Entram nessa categoria os sélidos inflamaveis; as
substancias sujeitas a combustdo espontanea e substancias que, em contato
com agua, emitem gases inflamaveis.
Sdlidos inflamaveis sdo solidos que podem entram facilmente em
combust&o, ou podem causar ou contribuir para pegar fogo através de fricgéo.
Os solidos estéao classificados de acordo com os critérios de classificacao
descritos nas enumeracgoes a seguir:
Divisado 4.1: sdlidos inflamaveis, substancias auto-reagentes e explosivos sélidos
insensibilizados: solidos que, em condigbes de transporte, sejam facilmente
combustiveis, ou que por atrito possam causar fogo ou contribuir para tal;
substancias auto-reagentes que possam sofrer reagao fortemente exotérmica;
explosivos sélidos insensibilizados que possam explodir se nédo estiverem
suficientemente diluidos.
Divisédo 4.2: substancias sujeitas a combustdo espontanea: substancias sujeitas
a aquecimento espontaneo em condigdes normais de transporte, ou a
aquecimento em contato com ar, podendo inflamar-se.
Divisédo 4.3: substancias que, em contato com agua, emitem gases inflamaveis:
substancias que, por interagdo com agua, podem tornar-se espontaneamente

inflamaveis ou liberar gases inflamaveis em quantidades perigosas.

Classe 5 - Oxidantes: Entram nessa categoria substéncias oxidantes e
perdéxidos organicos.

Gases oxidantes sdo quaisquer gases que podem, geralmente pelo
fornecimento de oxigénio, causar ou contribuir mais do que o ar para a
combust&o de outros materiais.

Substancias oxidantes possuem facilidade de liberacdo do oxigénio em

substancias instaveis e reagem quimicamente com produtos, em forma sdlidas
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ou liquidas, podendo ocasionar a combustao de outros materiais ou contribuindo
para isso, além de riscos tais como toxicidade e corrosividade.

Peréxidos orgénicos sédo substancias termicamente instaveis que podem
sofrer decomposicao exotérmica auto acelerados em temperatura normal ou a
temperaturas elevadas. Pode ser iniciada por calor, contato com impurezas,
atrito ou impacto. A decomposigédo pode provocar desprendimento de gases ou
vapores nocivos ou inflamaveis. Alguns peroxidos organicos causam graves
danos a cornea, mesmo apos breve contato, também sendo corrosivos para a
pele.

Os oxidantes estdo classificados de acordo com os critérios de
classificagao descritos nas enumeragdes a seguir:
Divisao 5.1: substancias oxidantes que podem, em geral pela liberacdo de
oxigénio, causar a combustdo de outros materiais ou contribuir para isso.
Divisdo 5.2: peroxidos organicos considerados poderosos agentes oxidantes,
derivados do peroxido de hidrogénio, termicamente instaveis que podem sofrer

decomposicao exotérmica auto-aceleravel.

Classe 6 - Substancias téxicas e substancias infectantes:

Substancias toxicas sao substancias de alta toxicidade e capazes de
provocar morte, lesdes graves ou danos a saude humana e ao meio ambiente.
O contato com corpo hidrico, solo ou ar em quantidade que ultrapasse o limite
de tolerancia ocasiona mudancas na flora e fauna local, além da exposicao
humana por meio de: ingestao oral, contato dérmico e inalagéo.

Substancias infectantes sao substéncias que contém patégenos ou
estejam sob suspeita razoavel de conté-los. Patdégenos sao microrganismos e
outros agentes. As diretrizes dos produtos desta classe s&o determinadas pelos
Ministérios da Saude e da Agricultura.

Essas substancias estdo classificadas de acordo com os critérios de
classificagao descritos nas enumeragdes a seguir:

Divisdo 6.1: Substancias toxicas capazes de provocar morte, lesbes graves ou
danos a saude humana, se ingeridas ou inaladas, ou se entrarem em contato
com a pele.

Divisdo 6.2: Substancias infectantes que contém ou possam conter patégenos
capazes de provocar doencgas.
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Classe 7 - Material radioativo: Entram nessa categoria qualquer material ou
substancia que contenha radionuclideos, cuja concentragcdo de atividade e

atividade total na expedicéo (radiagdo) excedam os valores especificados.

Classe 8 - Corrosivos: Entram nessa categoria as substancias que, por agéao
quimica, causam severos danos quando em contato com tecidos vivos ou, em
caso de vazamento, danificam ou mesmo destroem outras cargas ou o proprio

veiculo.

Classe 9 - Substancias perigosas e diversas: Estdo nessa classe as
substancias e artigos perigosos diversos, incluindo substancias que apresentam
riscos para o meio ambiente. Sao aqueles que apresentam, durante o transporte,

um risco nao abrangido por nenhuma das outras classes.

8. Diamante de Hommel

O Diamante de Hommel ou diamante do perigo ou diamante de risco ou
diagrama de risco é uma simbologia empregada pela Associagdao Nacional para
Protecdo contra Incéndios dos EUA (National Fire Protection Association -
NFPA). Ela €& bastante aplicada em varios paises, no entanto, sem
obrigatoriedade.

Diferentemente das placas de identificagdo, o diamante de HOMMEL nao
informa qual é a substancia quimica, mas indica todos os riscos envolvendo o
produto quimico em questdo. Por essa razao, se utilizado de forma isolada, sem
outras formas de identificacdo, o diamante de Hommel ndo é considerado um
método de classificagdo completo.

A simbologia € representada da seguinte forma: sdo utilizados quatro
quadrados apoiados por um vértice e que ficam sobrepostos. A disposicdo dos
quadrados que formam o diagrama remete a um diamante (Figura 6). Cada
quadrado respeita uma ordem e recebe uma cor: azul para perigo a saude,
vermelho para perigo de inflamabilidade, amarelo para perigo de instabilidade e
branco para indicar perigos especiais. O sistema indica um grau de severidade
que vai do 4 (quatro), indicando perigo severo, ao 0 (zero), que indica perigo

minimo.
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SAUDE:
4: Mortal
3: Extremamente perigoso

2: Perigoso
1: Levemente perigoso
0: N&o representa perigo

PERIGOS ESPECIAIS:

OXY / OX: Oxidante

ACID/ALK/ COR: Acido/ Alcalino / Corrosivo
W : Reage violentamente coma agua

‘!.: Radicative

Designed by macrovector/Freepik

INSTABILIDADE:
4: Pode detonar

3: Choque e calor podem detonar
2: Reagéo quimicaviolenta

1: Instavel com calor

0: Estavel

Figura 6. Diamante de Hommel com as indicagdes das cores.

Os riscos representados no Diamante de Hommel sdo os seguintes:
AZUL - PERIGO PARA SAUDE: traz a capacidade que o material apresenta de
causar prejuizo a saude devido a inalagado, contato com a pele e olhos ou
ingest&do. O grau varia de:

4 — Produto letal. Exemplos: gases cuja LCso (concentragdo letal de uma
substancia que pode causar 50% das mortes quando exposta a uma populagao)
para toxicidade aguda por inalagdo € menor que 1000ppm, qualquer liquido cuja
concentragao de vapor saturado a 20°C ¢é igual ou maior que 10 vezes sua LCso
para toxicidade aguda por inalagéo; poeiras e névoas cuja LCso para toxicidade
aguda por inalagdo € menor ou igual a 0,5 mg/L, materiais cuja LDso para
toxicidade aguda na pele € menor ou igual a 40 mg/kg; materiais cuja LDso para
toxicidade aguda oral € menor que 5 mg/kg.

3 — Produto severamente perigoso. Materiais que podem causar danos
severos ou permanentes. Exemplos: materiais que s&do corrosivos ao trato
respiratorio; materiais corrosivos aos olhos e que podem causar opacidade
irreversivel da cornea; materiais corrosivos a pele; gases criogénicos ou gases
liquefeitos comprimidos que podem causar queimadura por frio e danos
irreversiveis nos tecidos; materiais com LDso para toxicidade oral aguda entre 5
mg/kg e 50 mg/kg, gases cuja LCso para toxicidade aguda por inalagao esta entre
1000ppm e 3000ppm; poeiras e névoas cuja LCso para toxicidade aguda por
inalacao esta entre 0,5 mg/L e 2 mg/L.

2 — Produto moderadamente perigoso. Materiais que podem causar
incapacitagdo temporaria ou danos residuais. Exemplos: poeiras e névoas cuja
LCso para toxicidade aguda por inalagao esta entre 2mg/L e 10 mg/L; gases cuja

LCso para toxicidade aguda por inalagdo esta entre 3000ppm e 5000ppm;
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materiais cuja LDso para toxicidade aguda na pele esta entre 200 mg/kg e 1000
mg/kg; gases liquefeitos comprimidos com ponto de ebulicdo entre -30°C e -55°C
que podem provocar danos nos tecidos dependendo da duragdo da exposicao,
materiais irritantes ou sensibilizantes a pele; materiais que causam irritagao
respiratoria; materiais que causam irritagao reversivel aos olhos; materiais com
LDso para toxicidade oral aguda entre 50 mg/kg e 500 mg/kg.

1 - Produto levemente perigoso. Materiais que podem causar irritagcao
significativa. Exemplos: gases e vapores cuja LCso para toxicidade aguda por
inalacdo esta entre 5000ppm e 10000ppm; poeiras e névoas cujo LCso para
toxicidade aguda por inalagdo esta entre 10 mg/L e 200 mg/L; materiais cuja LDso
para toxicidade aguda na pele esta entre 1000 mg/kg e 2000 mg/kg; materiais
que causam leve irritacdo na pele, olhos e trato respiratorio; materiais com LDso
para toxicidade oral aguda entre 500 mg/kg e 2000 mg/kg.

0 — Produto nao perigoso ou de risco minimo. Exemplos: gases e vapores
cuja LCso para toxicidade aguda por inalagdo € maior que 10000ppm; poeiras e
névoas cujo LCso para toxicidade aguda por inalagdo € maior que 200 mg/L;
materiais cuja LDso para toxicidade aguda na pele é superior a 2000mg/kg;
materiais que ndo causam irritacdo na pele, olhos e trato respiratorio; materiais

com LDso para toxicidade oral aguda € acima de 2000 mg/kg.

VERMELHO - PERIGO DE INFLAMABILIDADE: denota o grau de
suscetibilidade de queima de um material. O grau varia de:

4 — Materiais que evaporam rapidamente ou completamente nas condi¢des
normais de pressado e temperatura ou que rapidamente se dispersam no ar e
queimam facilmente. Exemplos: gases inflamaveis, liquidos muito volateis (com
ponto de centelha abaixo de 22,8°C e ponto de ebulicdo abaixo de 37,8°C),
materiais pirotécnicos.

3 — Produtos que podem inflamar sob condicbes de temperatura ambiente.
Exemplos: liquidos com ponto de centelha abaixo de 22,8°C e ponto de ebuligéo
acima de 37,8°C, sdlidos com particulas finas, materiais que queimam com
extrema rapidez por conterem oxigénio

2 — Produtos que entram em ignigcdo quando aquecidos moderadamente ou
expostos a temperatura ambiente alta. Exemplos: liquidos com ponto de
centelha acima de 37,8°C e abaixo de 93,4°C, sélidos com particulas muito finas
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que podem gerar uma nuvem de poeira inflamavel, materiais como algodéao,
sisal, linho, materiais que geram gases inflamaveis.
1 — Produtos que precisam ser aquecidos para entrar em ignigdo. Exemplos:
liquidos, sdélidos e semissolidos que apresentam o ponto de centelha acima de
93,4°C, maioria dos materiais combustiveis comuns.

0 — Produtos que nao queimam. Exemplo: pedra, areia e concreto.

AMARELO - REATIVIDADE/INSTABILIDADE: representa o grau de
suscetibilidade intrinseca dos materiais de liberar energia por eles mesmos ou
através de reacdo de polimerizag&o ou reagirem com eles mesmos (auto reagéo)
CUjoS riscos sao:

4 — Capaz de detonagado ou decomposicdo com explosdo a temperatura
ambiente. Materiais que eles mesmos sao prontamente capazes de detonagao
ou decomposicdo explosiva ou reagao explosiva nas condicbes normais e
temperatura e pressdao. Exemplo: materiais que sao sensiveis a choque
mecanico ou térmico a temperatura e pressao normal. Materiais que tem uma
densidade de poder instantanea a 250°C de mais de 1000W/mL.

3 — Capaz de detonagao ou decomposicdo com explosao quando exposto a fonte
de energia severa. Exemplos: Materiais que s&o sensiveis a choque mecanico
ou térmico a elevadas temperaturas. Materiais que tem uma densidade de poder
instantédnea a 250°C de 100 a 1000W/mL.

2 — Reacgao quimica violenta possivel quando exposto a temperaturas e/ou
pressdes elevadas. Materiais que tem uma densidade de poder instantanea a
250°C de 10 a 100W/mL.

1 — Normalmente estavel, porém pode se tornar instavel quando aquecido.
Exemplo: Materiais que tem uma densidade de poder instantédnea a 250°C de
0,01 a 10W/mL.

0 — Normalmente estavel. Exemplo: Materiais que ndo exibem uma exoterma a
temperaturas menores ou iguais a 500°C quando testada em calorimetro.
Materiais que tem uma densidade de poder instantanea a 250°C abaixo de 0,01
W/mL.
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BRANCO - RISCOS ESPECIAIS (Figura 7), cujos riscos sao relacionados as
propriedades de reatividade em agua e oxidagdo dos materiais que causam
problemas especiais ou requerem técnicas especiais de combate a incéndio.

- Materiais que reagem violentamente ou explosivamente com agua sao
identificados pela letra W com uma linha horizontal atravessando o centro.

- Materiais que apresentam propriedades oxidantes sao identificados pelas
letras OX.

- Materiais que sdo simples asfixiantes sao identificados pelas letras SA.

W OX SA

Figura 7. Representacao dos riscos especiais.

Normalmente, o diagrama de riscos estd presente nos roétulos dos
produtos quimicos, bem como, na fachada de prédios, nas paredes, em tanques
de armazenamento e transporte, de modo a ficar visivel em caso de emergéncias
como incéndio ou vazamento. Quando ndo constar no rotulo do frasco, essa
escala pode ser encontrada em handbooks, catalogos de reagentes, FISPQ
(Ficha de Informacgdes de Seguranga de Produtos Quimicos) ou MSDS (Material

Safety Data Sheet) e deve ser adicionada ao rétulo dos reagentes.

Figura 8. Exemplo de rétulo de Diamante de Hommel.
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CAPITULO 3

Procedimentos para pequenos acidentes em laboratério de

analises quimicas de alimentos

Rosane da Silva Rodrigues

https://doi.org/10.4322/mp.978-65-84548-11-4.c3

Todo laboratério deve ser organizado, limpo e seguro, a fim de garantir o
bom fluxo de trabalho, além de seguranga e tranquilidade na execugédo das
tarefas. Contudo, mesmo com adequadas condi¢gdes de estrutura fisica e
instrumental, e dos treinamentos frequentes dos analistas e colaboradores, e uso
de EPCs e EPIs, alguns acidentes ainda podem acontecer.

Considerando a premissa de que o laboratério atende aos requisitos
técnico-operacionais, neste livro ndo serao abordados problemas associados a
riscos ambientais, como aqueles decorrentes de agentes ergonémicos, riscos
mecanicos ou de acidentes decorrentes do ambiente de trabalho que podem
causar danos a saude e a integridade fisica do trabalhador em fungédo de sua
natureza, intensidade, suscetibilidade e tempo de exposicao.

Alguns perigos fisicos, térmicos e quimicos sdo associados a acidentes
frequentes em laboratério, sendo os mais comuns aqueles causados por cortes
e outras lesdes, queimaduras, intoxicagdes, choques elétricos e incéndios. Tais
eventos na maioria das vezes sao decorrentes de falhas operacionais, causados
pelo proprio individuo/operador, por descuido, negligéncia, desconhecimento,
nao uso ou uso incorreto de EPIs, embora também possam ser decorrentes de
falhas instrumentais.

Qualquer acidente deve ser comunicado ao responsavel do laboratério e
0S casos mais graves devem ser levados imediatamente ao atendimento médico.
Ainda assim, mesmo os acidentes aparentemente menos graves néao
prescindem de avaliacao clinica posterior.

Em todos os casos, serenidade e bom-senso do profissional quimico

responsavel pelo laboratério ou, na sua auséncia, o substituto, sdo fundamentais
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para que o problema nao se agrave e para que decisdes assertivas sejam
tomadas.

Procedimentos emergenciais podem ser aplicados no préprio laboratério
para minimizar o dano provocado por alguns acidentes mais corriqueiros. Além
destas orientagdes, € fundamental destacar a importancia de pessoal do
laboratorio capacitado em primeiros socorros para realizar a primeira abordagem
ao acidentado.

Independentemente do tipo de acidente, a primeira providéncia é tentar
tranquilizar o acidentado, identificar o agente causador do acidente (e neutraliza-
lo, se possivel) e tentar obter o maximo de informagdes sobre o ocorrido.

O responsavel pelo socorro imediato deve evitar contato direto com o
acidentado; usando luvas descartaveis e evitando o contato com sangue e
secregodes. Verificar se o local do acidente oferece riscos iminentes ao socorrista
€ ao socorrido, afastando-os quando possivel. Sempre atentar para sua propria
segurancga. Se for necessario pedir ajuda a outro colaborador, isso deve ser feito

de forma objetiva, breve e clara.

1. Acidentes frequentes em laboratério
1.1. Ferimentos

Os ferimentos sao lesdes dos tecidos e provocam o rompimento da pele,
podendo ser superficial ou profundo, atingindo as camadas de gordura e de
musculo em diferentes intensidades. Em laboratérios de analise quimica, os
ferimentos mais comuns s&o aqueles causados por abrasdo, corte e contusio.

Os ferimentos causados por abrasao envolvem a raspagem da camada
exterior da pele contra uma superficie aspera ou dura, resultando em escoriagao.
Neste tipo de ferida, ndo ha muito sangramento, mas ha necessidade de a ferida
ser limpa completamente para impedir infecgdo. Recomenda-se a lavagem com
agua e sabao e, se a area atingida for grande, cobrir com gaze ou curativo,
deixando sempre espaco para ventilagao.

Os ferimentos provocados por corte mais comuns sao incisao, dilaceragcao
e perfuragdo. A incisdo € provocada por objetos cortantes (normalmente de
metal ou vidro), tém bordas regulares e causam sangramentos de variados
graus, devido ao seccionamento dos vasos sanguineos e danos a tenddes,

musculos e nervos. A dilaceracado é um ferimento causado pelo rasgo do tecido
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resultando em um corte profundo, cujo sangramento pode ser extensivo, e é
causado geralmente por acidentes com facas, estiletes, ferramentas com
arestas. Os ferimentos perfurantes sao lesdes causadas por perfuracdes da pele
e dos tecidos subjacentes por um objeto pontiagudo.

O sangramento, se excessivo, deve ser controlado por compressao direta
e aplicagéo de curativo e bandagens, mantendo-se elevada a regi&do atingida.

Cessado o sangramento, enxagua-se a ferida com agua potavel por
aproximadamente 5 minutos. Nao retirar corpos estranhos aderidos a ferida, se
houver. Desinfetar a regido aplicando um antisséptico tépico. Cobrir o ferimento
com compressa limpa (tipo almofada de gaze estéril), fixada com fitas adesivas.

Os ferimentos causados por contusdo (traumatismo) decorrem
normalmente de batidas em moveis e equipamentos, queda, entre outros.
Podem nao resultar em feridas visiveis ou sangramentos. As lesdes internas
neste caso podem ser mais ou menos danosas dependendo do local atingido e
da intensidade da batida (velocidade, peso do objeto, etc.). Quando ha apenas
o acometimento superficial, o acidentado apresenta somente dor e inchagao
(edema) da éarea afetada. Quando ha hemorragia interna localizada e de
pequeno porte, o local adquire uma coloracéo preta ou azulada. Quando vasos
maiores séo lesados ocorre hematoma formado pelo sangue extravasado, visivel
sob a pele.

As contusdes podem ser tratadas de maneira simples, desde que nao
apresentem gravidade. Normalmente, bolsa de gelo ou compressa de agua
gelada nas primeiras 24 horas e repouso da parte lesada sao suficientes.

No caso de contusao na cabecga (trauma cranio-encefalico) provocada por
batida leve em algum mdvel ou equipamento, ou até mesmo queda, ocorre dor
na hora da pancada e pode ser aplicada compressa de gelo caso nao haja
ferimento (o qual deve ser higienizado se houver). Segue observagao atenta por
12 horas. Contudo, em casos de concussdo cerebral (perda breve de
consciéncia), é necessario ficar alerta. E importante tentar manter a vitima
acordada para acompanhar o nivel de consciéncia e interagdo com o ambiente
€ nao se deve tentar alimentar ou oferecer liquidos ao acidentado. Em todos os
casos, € imprescindivel o atendimento médico pois até mesmo batidas

consideradas “leves” podem resultar em danos internos.
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Desmaios podem ocorrer em decorréncia de acidentes, principalmente
contusbes na cabega, choque elétrico, ou inalagdo de alguns reagentes
quimicos. Mas também podem ocorrer por outros motivos, podendo assim
provocar acidentes. Fatores como cansaco, fome, nervosismo, hipoglicemia,
ambientes fechados, entre outros, podem levar o manipulador a perda subita,
temporaria e repentina da consciéncia.

Se a pessoa apenas comecgou a desfalecer (vertigem), senta-la em uma
cadeira (ou outro local) e curva-la para a frente. Abaixar a cabega do acidentado,
colocando-a entre as pernas, e pressionando-a para baixo, mantendo a cabega
mais baixa que os joelhos. Fazé-la respirar profundamente, até que passe o mal-
estar.

No caso de ocorrer efetivamente o desmaio, deve-se manter o acidentado
deitado, colocando sua cabega e ombros em posi¢ao mais baixa em relagao ao
resto do corpo. Afrouxar a sua roupa e manter o ambiente arejado. No caso de
haver vémito, virar a cabeca para o lado, para evitar sufocamento. Se o desmaio
durar mais que 2 minutos agasalhar a vitima e procurar com urgéncia o

atendimento médico de emergéncia.

1.2. Queimaduras térmicas

Queimaduras com fogo, liquidos ferventes, vapor, metal incandescente ou
outro material quente sdo causadas por calor seco (chama e objetos aquecidos)
ou umido.

Os tipos de queimaduras: de primeiro, segundo e terceiro grau, as quais
diferenciam-se pela profundidade da lesdo. Mas muitas vezes ocorrem
simultaneamente em uma mesma area, dependendo do acidente. Ou, em alguns
casos, tratamentos inadequados podem converter uma queimadura menos
profunda em mais profunda, aumentando a severidade da les3o.
Independentemente do tipo, o tamanho da area atingida determina o maior risco.
Por isso, em todos os casos, sempre deve haver atendimento médico o mais
breve possivel apds o atendimento de primeiros socorros.

Em queimaduras brandas na pele o procedimento emergencial consiste
em lavar a regido afetada em agua fria corrente por aproximadamente 10 a 15
minutos ou submergir em agua fria ou com gelo, sem causar fricgdo no local da

queimadura. Apos pode ser aplicada sobre o local uma compressa umida de
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bicarbonato de sédio a 3% (m/v) em agua, ou vaselina liquida. Pomadas
apropriadas para queimaduras como aquelas a base de picrato de butambeno,
sulfacetamida sddica e trolamina, dexpantenol, desoximetasona, entre outras,
podem ser utilizadas para o tratamento de queimaduras de primeiro grau, cujos
sintomas sao vermelhidao, inchago, dor ou desconforto na pele, pois ajudam a
aliviar a dor e a inflamagao, promovem a cicatrizagado da pele e ou previnem o
surgimento de infecgdes.

No caso de queimaduras graves na pele, a regido deve ser coberta com
gaze esterilizada umedecida em solugao aquosa (agua estéril ou destilada) ou
soro fisiolégico, e o individuo encaminhado o mais rapidamente a assisténcia
meédica.

Queimaduras nos olhos requerem atenc¢ao imediata de um profissional
especializado (oftalmologista). Contudo, até a consulta ao médico, o
procedimento de urgéncia € lavar os olhos com agua em abundancia durante 10
a 15 minutos, e em seguida aplicar gaze esterilizada embebida com agua estéril
ou tratada ou com soro fisiolégico, mantendo a compressa até o atendimento

clinico.

1.3. Queimaduras com agentes quimicos

Queimaduras quimicas resultam do contato direto da pele (ou através da
vestimenta), boca e olhos com reagente quimico, cujo grau de dano difere em
funcdo da substancia. Na pele e mucosas, este tipo de queimadura geralmente
causa sintomas semelhantes aos de queimaduras de primeiro grau (superficiais),
onde a area fica vermelha, inchada e dolorosa, mas ndo se formam bolhas. Em
alguns casos as queimaduras sao mais profundas, com bolhas e dor intensa.

E extremamente importante conhecer o tipo de substancia quimica que
causou o dano para que sejam tomadas as providéncias adequadas. Contudo,
na maioria das vezes o procedimento de urgéncia € lavar o local atingido em
agua corrente e abundante por pelo menos 15 minutos; se as substancias forem
solidas/p6, remové-las gentilmente antes da lavagem. Neste caso nao é
recomendado o uso de pomadas ou outro tipo de substancia tépica. Em caso de
a pele estar coberta, deve-se remover a vestimenta atingida de preferéncia sob
o chuveiro de emergéncia; na auséncia deste, retira-se a vestimenta e

imediatamente procede-se a lavagem do local atingido. O procedimento de
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lavagem é recomendado para o dano causado para a maioria dos reagentes
usuais utilizados em laboratorios de analises de alimentos pois algumas
substancias quimicas de uso em outros tipos de laboratérios podem ter o efeito
potencializado pela 4gua. E o caso de metais alcalinos por exemplo.

Em laboratério de analises quimicas de alimentos, na maioria dos casos,
a queimadura é provocada por contato com acidos e alcalis forte. Nao esta
descartada a ocorréncia de queimadura por agdo de agentes inflamaveis como
acetaldeido, éter dietilico, dissulfeto de carbono, Mg, Al, Zn, Zr em po6 e seus
derivados organicos, fésforo branco, propano, butano, H2S, entre outros. A
mistura de substancias incompativeis por mau uso ou descarte inadequado
também podem gerar queimaduras.

Nas queimaduras provocadas por acidos lava-se imediatamente o local
com agua em abundancia, seguido de lavagem com soluc&o de bicarbonato de
sédio a 1%(m/v) e novamente com agua. No caso de acido sulfurico concentrado
primeiramente enxuga-se a regido com papel absorvente para retirada do
excesso de acido e depois procede-se a lavagem com agua.

Nas queimaduras provocadas por bases lava-se a regido atingida
imediatamente com agua, seguido de lavagem com solu¢do de acido acético a
5%(v/v) e novamente com agua.

Em ambos os casos (acidos e bases) a lavagem deve ser realizada até
que o acidentado sinta diminuicdo expressiva da sensagdao de
ardéncia/queimacéao.

Queimaduras com fendis também sao recorrentes e podem causar
queimaduras severas. Neste caso existem dois procedimentos possiveis: (1)
lavar a pele em abundancia com agua, alternando com a aplicacéo de solugao
de polietilenoglicol 400, por, no minimo, 30 minutos; (2) lavar diretamente com
alcool e depois com agua e sabéo.

Em todos os casos, a neutralizagdo de queimaduras com acidos e alcalis
deve ser suprimida se a queimadura for muito severa, pois o calor da reacao
resultante podera agravar o dano.

O encaminhamento ao atendimento médico de emergéncia deve ser
priorizado. E imprescindivel que seja informado o agente quimico envolvido no
acidente, devendo-se levar a embalagem, rétulo ou imagem que identifique o

produto.
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1.4. Intoxicagao quimica

Intoxicag&o é o conjunto de sinais e sintomas que surgem pela exposigao
a substancias quimicas toxicas para o organismo. As substancias quimicas
podem entrar em contato com a vitima por via cutanea (absorg¢ao), oral (ingestao)
e respiratéria (inalagao).

A lesdo causada pela substancia quimica vai depender do agente
agressor, da forma em que se apresenta (se liquida, gasosa ou sodlida), da
concentragao da substancia, do tempo de exposicao e do 6rgao/local afetado.

Intoxicagbes por absorgdo cutanea s&o menos comuns devido a
protecao/barreira exercida pela pele e gordura contra a maioria das substancias
quimicas usuais. Contudo, algumas substancias como acido cianidrico e
mercurio podem ultrapassar esta barreira. O contato da pele com a substancia
pode resultar em irritagdo superficial e sensibilizagao localizada ou, mais grave,
decorrentes da reacdo do contaminante com as proteinas da pele ou mesmo
penetrando através dela, atingindo a corrente sanguinea e causando intoxicagao
generalizada. Hidrocarbonetos saturados, hidrocarbonetos aromaticos,
compostos halogenados, alcoois, ésteres, cetonas, aldeidos sdo substancias
que provocam irritagdo por reacao com a camada lipidica da derme.

Intoxicagbes por via oral sdo bastante comuns, principalmente nos
procedimentos de pipetagem. Os sintomas mais frequentes da ingestao de
substancia quimica sao salivagao, sudorese, palidez, visdo escura, diminui¢ao
da pupila (miose), respiragdo alterada, nivel de consciéncia alterado, entre
outros.

Se a substancia ndo chegou a ser ingerida, o individuo deve cuspir
imediatamente e lavar a boca com muita agua. Remover a vitima para local
arejado.

Se a substéancia foi ingerida, o acidentado deve ser encaminhado ao
atendimento meédico imediatamente. A administragcéo de quaisquer substancias
na tentativa de solucionar o problema pode acarretar em sério agravo na lesao
provocada pela ingestao.

Na maioria dos casos, nao se deve induzir a vitima ao vémito pois, se a
substancia ingerida for corrosiva podera causar mais dano quando for expelida.
E o caso de substancias como &cidos fortes, aménia, benzeno, carbonato de
calcio, hidroxido de sdodio e fendis. Contudo, no caso da ingestao de algumas



50

substancias, se bem conhecidas, pode ser induzido o vomito, reduzindo o dano
ao acidentado. E o caso de alcool (etilico, isopropilico, desnaturado, metilico),
etilenoglicol, borax e formaldeido.

Intoxicagao por contato com os olhos provocam queimaduras ou irritagao.
A primeira atitude é retirar lentes de contato, se houver. Segue-se a lavagem
com agua em abundancia por pelo menos 20 minutos, utilizando lava-olhos
preferencialmente, e mantendo as palpebras separadas.

Intoxicagdes por via respiratoria sdo as mais comuns, pois a inalagao é a
via mais rapida de entrada de substancias para o interior do corpo ja que os
pulmdes absorvem gases, vapores, poeiras e aerossois e os distribuem pela
corrente sanguinea.

Irritacdo das mucosas, nas vias aéreas superiores, nos brénquios e nos
pulmdes sao consequéncias da inalagao de produtos quimicos. Em casos mais
graves e de longa exposigcdo pode correr asfixia, efeitos carcinogénicos,
mutagénicos e teratogénicos. Contudo, a lesdo térmica (queimadura) que é a
consequéncia mais comum da inalagéo pode ocorrer rapidamente e causar leséo
direta no trato respiratorio.

O diagnéstico de queimadura do trato respiratorio por inalagdo de
substancias as vezes nao é percebido imediatamente, agravando o dano. Ha o
risco de edema pulmonar até 72 horas apds o acidente. Alguns gases provocam
disturbios sensoriais que s6 se manifestam algumas horas apos o acidente. Os
sintomas mais usuais sao hiperemia (vermelhiddo) da mucosa nasal e faringea,
rouquidao, dispneia, tosse com expectoragado sanguinolenta.

A exemplo da queimadura por ingestdo, a neutralizacdo quimica da
substancia pode gerar reagdes com produgao de calor e piora da lesdo. A
providéncia em caso de inalagdo que provoque mal-estar e ou queimadura é
retirar o acidentado para um ambiente arejado, afastar vestuario do pescoco e
peito e deixa-lo descansar.

Manter a vitima deitada, limitando os movimentos o0 maximo possivel e
levar ao pronto-socorro imediatamente, levando a embalagem do produto

quimico.
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1.5. Choque elétrico

S&o abalos musculares causados pela passagem de corrente elétrica pelo
corpo e cujas consequéncias dependem principalmente de sua intensidade
(amperagem), tensao, e duragcédo da passagem da corrente.

Os danos decorrentes do choque elétrico podem ser categorizados em
eletroquimico, térmico e fisiopatologico.

As principais complicagdes sdo parada cardiaca, parada respiratoria,
gueimaduras, traumatismo (de cranio, ruptura de érgaos internos, etc.) e 6bito.

As queimaduras elétricas geralmente afetam a pele e os tecidos
subjacentes na regido que teve contato direto com a resisténcia elétrica.

Os choques elétricos envolvem grande risco de ébito pela paralisia do
centro nervoso central (bulbo) que regem os movimentos respiratoérios e
cardiacos ou por fibrilagao cardiaca (ventricular).

A intensidade da corrente é o fator mais importante a ser considerado nos
acidentes com eletricidade. Correntes de 100 a 150 Volts ja sdo perigosas e
acima de 500 Volts sdo mortais. Corrente de 25 mA determinam espasmos
musculares, podendo levar a morte se atuar por alguns minutos, por paralisia da
musculatura respiratoria. Entre 25 mA e 75 mA, além do espasmo muscular,
pode ocorrer a parada do coragdo em diastole (fase de relaxamento) ventricular.

Além da intensidade da corrente elétrica, o tempo de contato da vitima
com a fonte de eletricidade é decisivo para a sobrevivéncia.

A providéncia mais urgente € interromper a corrente elétrica desligando a
chave geral de forga, retirando os fusiveis da instalagdo ou puxando o fio da
tomada (desde que esteja encapado).

Nunca entrar em contato direto com o acidentado enquanto ele estiver em
contato com a corrente elétrica. Se for extremamente necessario (no caso de
nao ser possivel desligar a corrente), utilizar luvas de borracha grossa ou
materiais isolantes e que estejam secos (cabo de vassoura, tapete de borracha,
jornal dobrado, pano grosso dobrado, corda, etc.), afastando a vitima da fonte
de eletricidade.

Em caso de choque elétrico leve a vitima pode entrar em "estado de
choque" cujos sintomas sao prostragao, palidez, pele umida e fria, debilidade

fisica, tontura, disturbios de visdo. Neste caso, a vitima deve ser colocada em
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posicdo horizontal, com os pés apoiados em nivel ligeiramente superior ao
restante do corpo; procurar tranquilizar a pessoa; procurar servigo médico.

E importante que no laboratério haja pessoas treinadas para
procedimentos de primeiros socorros, pois em caso de parada cardiorrespiratoria
deve-se iniciar imediatamente as manobras de ressuscitacdo, mantendo o

procedimento até a chegada do atendimento especializado.

2. EPIS - Equipamentos de protecao individual

A seguranga no laboratério esta muito associada aos
analistas/manipuladores e a alguns fatores fundamentais que devem ser
observados pelos mesmos, como conhecer os riscos inerentes as substancias
quimicas, conhecer a sinalizagao de seguranga, armazenar adequadamente os
produtos quimicos e os residuos gerados, confeccionar os mapas de risco dos
laboratorios, utilizar os equipamentos de protecao individual (EPI) e coletiva
(EPC) corretamente.

Equipamento de Protegao Individual (EPI) é todo dispositivo ou produto,
de uso individual, utilizado pelo analista e destinado a sua protegao contra
perigos suscetiveis de ameacgar a seguranga e a saude no laboratério.

Para que o EPI seja efetivo, é importante o treinamento do técnico de
laboratdrio (e demais usuarios) para uso correto do(s) equipamento(s) e para a
finalidade a que se destina(m), além de procedimentos para manutencao e
conservagao do(s) mesmo(s).

Os EPIs mais utilizados em laboratério de analises de alimentos s&o:
jaleco, luvas (nitrilicas descartaveis ou térmicas para manipulacdo de material
aquecido ou congelado), 6culos de seguranca incolor, mascaras (descartaveis
semi-facial tipo PFF2 — Peca Facial Filtrante com eficiéncia de 94%, para
materiais toxicos, corrosivos e inflamaveis, ou com filtro VO/GA - Vapores

Organicos e Gases Acidos), protetor auditivo em caso de ruido.

2.1. Jaleco/avental/guarda-p6 ou roupa de protecao

O jaleco/avental recomendado para atividades em laboratoério deve ser em
tecido de fibra de algodao, preferencialmente mais consistente (grosso). Tecidos
sintéticos devem ser evitados pois queimam com facilidade. O avental deve
proteger o corpo, por isso sdo importantes caracteristicas como mangas
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compridas e comprimento até os joelhos; fechamento frontal com velcro para
facilitar a sua remogao em caso de derramamento de produtos quimicos.
Detalhes soltos, como bolsos e tiras na cintura, devem ser evitados pois podem
causar acidentes.

O avental deve ser usado sempre fechado e é de uso exclusivo no local

de trabalho/laboratorio.

2.2. Sapatos
Os calgados devem ser sempre fechados, de preferéncia sem corddes,
em material resistente aos produtos quimicos (evitar o uso de tecido) e com

solado baixo e antiderrapante.

2.3. Luvas

As luvas protegem as méos durante manipulagdes de substancias
corrosivas ou materiais aquecidos. A atividade envolvida define o tipo de luva a
ser utilizada. Luvas de borracha servem para atividades como manipulagao de
substancias téxicas e ou corrosivas e higienizagcdo de materiais, vidrarias,
equipamentos e do ambiente. As luvas de borracha podem ser confeccionadas
em diferentes materiais cuja caracteristica pode ser mais adequada a atividade,
ou seja, nenhuma luva protege contra todos os tipos de substancias quimicas.
As mais comumente usadas sao as de latex que servem bem para protegao
contra solugdes acidas e basicas diluidas, contudo ndo protegem contra
solventes organicos. As de PVC cumprem com as mesmas fungdes das de latex,
mas s&o mais grossas. Luvas de nitrila protegem contra a maioria dos solventes
organicos e também solugdes acidas e basicas. Outros materiais como borracha
butilica, neoprene, PVA e viton também sao utilizados na confec¢ao de luvas
grossas e exercem protegao diferenciada.

Luvas de amianto sdo de uso exclusivo nos trabalhos com materiais
aquecidos.

Em todos os casos as luvas devem ser utilizadas integras (sem rasgos,
descoloragao ou ressecamento) e as maos devem ser lavadas apos a utilizagao.
Luvas descartaveis ndo devem ser reutilizadas (e devidamente descartadas) e
as nao descartaveis devem ser lavadas, secadas e guardadas em local
protegido.
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2.4. Oculos de seguranca e protetor facial

Sao equipamentos de protecdo da face, essenciais quando se trabalha
com vacuo ou no manuseio de reagentes perigosos Ou COrrosivos ou que
resultam em reagbes que podem produzir projegdes de material, como
respingos.

Devem apresentar abas laterais protetoras, serem confortaveis e de facil
colocacao e retirada. O material deve ser resistente aos produtos quimicos que

serao manipulados, e ndo devem distorcer imagens ou limitar o campo visual.

2.5. Mascara de protecao respiratoéria

O ideal é a manipulacao de substancias toxicas e ou corrosivas volateis
em capela de exaustdo. As mascaras contra gases sao uma alternativa quando
nao existe capela e devem ser de uso esporadico.

Existem varios tipos de mascaras sendo as mais utilizadas em
laboratérios de analises quimicas de alimentos as que utilizam filtros mecéanicos
(contra inalacdo de particulas) e principalmente filtros quimicos. E importante
que o filtro utilizado na mascara seja adequado para a substancia com a qual se
esteja trabalhando. Cuidados como prazo de validade dos filtros e protecéo

contra contaminagdo do mesmo (apds aberto) sdo essenciais.

3. EPC - Equipamentos de Protecao Coletiva

Os EPC (Equipamentos de Protecéo Coletiva) sédo estruturas que devem
existir no laboratério e com as quais todos os manipuladores devem estar
familiarizados/treinados para uso em caso de acidente. Os mais recorrentes séo
as capelas de exaustao, chuveiro, lava-olhos e extintores de incéndio. Pisos
antiderrapantes, ventilagdo adequada e sinalizagdes de saidas de emergéncia e
de equipamentos de seguranga, entre outros itens estruturais e de informacéo,
também sdo fundamentais para evitar risco de acidentes e ou possibilitar o

agravamento do risco.

3.1. Capelas
Capelas de exaustao devem ser utilizadas na manipulacdo de produtos

quimicos que liberem gases ou vapores. Capelas de fluxo laminar e de
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seguranga biolégica devem ser utilizadas na manipulagcdo de materiais
biolégicos.

Em todos os casos, a utilizagado deve garantir a seguranga do operador (e
do material de trabalho) o qual deve estar treinado para uso correto do EPC.

As capelas de exaustao devem ser utilizadas em local sem corrente de ar,
mantendo disténcia correta e segura dos materiais a serem manipulados dentro
da capela e garantindo abertura frontal suficiente para manipulagao.

A avaliacdo técnica especializada para verificar a eficiéncia da capela,
sistema de exaustao e eventual troca de filtros deve ser feita com periodicidade
meédia de 6 meses.

As capelas de fluxo laminar promovem recirculacdo de 100% do ar;
podem ser de fluxo horizontal e vertical. O fluxo horizontal do ar oferece protecao
ao material de trabalho; o fluxo vertical oferece protegao tanto para o operador
quanto para o ambiente do laboratério contra possiveis agentes biologicos
contaminantes de risco.

As capelas de seguranga bioldgica permitem até 100% de renovagao do
ar e operam com pressao negativa, evitando a saida do ar contaminado para o

ambiente. Utilizadas para materiais biolégicos de baixo e médio risco.

3.2. Chuveiro

Deve ser utilizado em casos de derramamento de grandes quantidades
de produtos quimicos sobre o manipulador. Se for possivel, o avental/jaleco deve
ser retirado antes da utilizagcdo do chuveiro, minimizando a passagem da
substancia quimica para o individuo.

A localizagdo do chuveiro e o tipo de acionamento devem ser de facil

identificacdo para uso imediato.

3.3. Lava-olhos

Deve ser utilizado em casos de queimadura ou contato de produtos
quimicos com os olhos do manipulador.

A manutencao deve ser constante, com limpeza semanal e, da mesma
forma que o chuveiro, a localizagao e o tipo de acionamento devem ser de facil

identificacdo para uso imediato.
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3.4. Extintores de incéndio

Em laboratério de analise de alimentos a possibilidade de ocorréncia de
incéndio esta relacionada ao uso de fogo, eletricidade e substéncias quimicas,
como metais pirofdricos, os quais, em contato com umidade, podem originar um
processo de combustdo espontanea.

A extingdo do fogo pode ser feita por isolamento, resfriamento,
abafamento e extingdo quimica. E imprescindivel que existam pessoas treinadas
no local de trabalho para orientar rapidamente aos demais quanto qual a conduta
correta a seguir e para atuar diretamente no foco do incéndio visando elimina-lo.

Os extintores de incéndio sdo equipamentos muito utilizados quando
detectado algum foco de incéndio no local de trabalho. Os extintores s&o
especificos para as diferentes origens de fogo, devendo o manipulador estar
treinado para sua identificagao e utilizagao.

Os extintores de incéndio sao especificos para a classe de fogo ao qual
se aplica (NBR 12693:2021).

As classes de incéndio sao identificadas com letras maiusculas (de A a K)
e com simbologia normatizada quanto ao formato e cor:

Classe A: envolve combustiveis sélidos comuns, como madeira e papel.
E identificado através da figura de um tridngulo na cor verde com a letra "A” ao
centro.

Classe B: envolve liquidos e gases combustiveis. E identificado através
da figura de um quadrado na cor vermelha com a letra "B” ao centro.

Classe C: ocorre em equipamentos elétricos energizados. A extingdo
desse tipo de incéndio s6 pode ser realizada com agente extintor ndo condutor
de eletricidade, para que o operador ndo receba descarga elétrica. E identificado
através da figura de um circulo na cor azul com a letra "C” ao centro.

Classe D: envolve metais facilmente inflamaveis, como metais alcalinos e
alcalino-terrosos, selénio, antiménio, aluminio em po, carbonato de potassio,
chumbo em p6, magnésio, zinco, titanio, uranio e zirconio. E identificado através
da figura de uma estrela na cor amarela com a letra "D” ao centro.

Classe K: envolve 6leos vegetais e gorduras. E identificado através da
figura de um quadrado na cor preta e com a letra ’K” ao centro.

Os extintores de incéndio sao especificos de acordo com o agente extintor
e a classe de fogo ao qual se aplica. A classificagcdo vem descrita no préprio
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equipamento utilizando letras e simbolos (NBR 14100). Os principais agentes
extintores sdo: agua pressurizada (AP), diéxido de carbono (CO:2), espuma
mecanica, pé quimico seco (PQS) e gas halogenado.

O extintor tipo "Agua Pressurizada" é usado em fogos Classe A.

O extintor tipo "Dioxido de Carbono" é usado, preferencialmente, nos
fogos das Classes B e C, embora possa ser usado também nos fogos de Classe
A em seu inicio.

O extintor tipo "Espuma" € usado nos fogos de Classe A e B.

O extintor tipo "P6 Quimico Seco" é usado nos fogos das Classes B e C.
Também é usado nos incéndios Classe D, com o agente quimico préprio para
cada material.

O extintor tipo ‘Gas Halogenado” é usado em fogos dos tipos A, B e C.

O extintor que utiliza agente umido com solucgéo liquida a base de acetato
de potassio € indicado para a classe de incéndio K.

A localizagéo dos extintores deve ser em local de facil visibilidade (segundo

normas técnicas de instalagcéo) e de conhecimento de todos os colaboradores.
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CAPITULO 4

Confiabilidade analitica na analise de alimentos

Josiane Bartz

https://doi.org/10.4322/mp.978-65-84548-11-4.c4

A confiabilidade analitica pode ser definida como um conjunto de
propriedades que auxiliam na caracterizacao das informacgdes analiticas em
termos de qualidade e utilidade para os usuérios finais. E uma funcdo cumulativa
e se materializa em varias propriedades que sdo usadas como indicadores de
qualidade. Tais indicadores permitem avaliar, comparar e validar métodos e
processos analiticos e os resultados que eles fornecem de maneira
fundamentada e eficiente. Por exemplo, ter um conhecimento prévio do nivel de
exatidao exigido, da rapidez com que os resultados seréo produzidos e do custo
maximo aceitavel por amostra, entre outros requisitos, € essencial para facilitar
e fornecer embasamento para a tomada de decisdes corretas e oportunas. Sem
essa referéncia, estratégias e trabalhos analiticos de laboratério ndo fazem
sentido.

O fluxograma da Figura 1 agrupa os dois elementos essenciais da
qualidade analitica e sua correlacdo com outras propriedades basicas e
acessorias de maneira hierarquica conforme proposto por Valcarcel e Rios
(1993). As propriedades analiticas, vistas individualmente ou coletivamente, nao
sao independentes umas das outras, mas podem exibir relagbes mutuas e,
ocasionalmente, opostas. As setas no esquema ilustram a dependéncia das
propriedades principais em relacdo as propriedades basicas, uma vez que
precisdo, sensibilidade, seletividade e robustez fornecem suporte para a
exatidao, e a amostragem adequada constituiu a base para a representatividade.

O desenvolvimento do processo analitico e, consequentemente, sua
qualidade, também deve considerar aspectos relacionados a sua produtividade
e seguranca, tal como estabelecido no fluxograma da Figura 1 como

“propriedades acessorias”. Um bom gerenciamento do tempo, custos, materiais,

M Manual de uso de laboratério de andlise de alimentos: Orientagdes gerais
Chim, Josiane Freitas. (Org.) © 2023 Mérida Publishers CC-BY 4.0
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reagentes, mao-de-obra e atenuagao de riscos, conduzem a maior agilidade,
economia, automacgéo, seguranga e conforto pessoal. Tais fatores dependem
em grande parte da estrutura que um laboratoério apresenta e do quanto o mesmo
€ conduzido para operar de forma eficiente. O equilibrio entre esses objetivos &
0 que determina em grande parte a qualidade do processo analitico e, por

conseguinte, dos resultados.

r N N

Principais Exatiddo Representatividade |— @@eUEULETCRCLE
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Aspectos relacionados a produtividade:

Acessorias Estrutura do laboratorio; custo-tempo por

amostra; disponibilidade e qualificagdo dos
analistas; eftc..

Propriedades analiticas

=

Figura 1. Propriedades analiticas e suas relagdes entre si e com a qualidade
analitica. Adaptado de VALCARCEL, 1993.

1. Propriedades analiticas principais

O adjetivo "principal" é sinénimo de "fundamental" e de "superior" e é
usado aqui para qualificar as propriedades no topo da hierarquia analitica:
exatidao e representatividade.

Ambas sdo complementares e dependerdo da qualidade do trabalho
realizado fora (amostragem) e dentro do laboratério (processo analitico). Um
resultado altamente exato € completamente inutil quando nao é representativo
da amostra pois ndo a descreve e, portanto, ndo resolve qualquer problema
analitico em questao. Igualmente, a exatidao também valida a representatividade
ja que esta se torna irrelevante caso as informacdes analiticas forem inexatas.
Logo, a qualidade dos resultados somente € alcangada quando exatiddo e
representatividade s&o obtidas simultaneamente. Na sequéncia estao resumidas

as caracteristicas mais relevantes das propriedades analiticas principais.
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1.1. Exatidao

A exatiddo é a propriedade analitica mais intimamente relacionada ao
trabalho de laboratério em que a composicédo quimica de uma amostra conhecida
é determinada. E complementar a representatividade porque permite que sejam
feitas determinacbes analiticas especificas sobre uma amostra. Em termos
amplos, a exatidao é definida como o grau de consisténcia entre um resultado
com o valor real do que se esta determinando. Essa definicdo € puramente
tedrica, pois em termos praticos o valor verdadeiro, que é puramente ideal, deve
ser substituido por um valor de referéncia aceito como verdadeiro. Isso pode ser
feito a partir da utilizagcado de materiais de referéncia (certificados ou ndo), uso de
padrdes analiticos, etc.

Para estimar adequadamente a exatidao € preciso considerar ndo apenas
a proximidade de um resultado ao valor tido como verdadeiro, mas também a
coeréncia entre os resultados repetidos que compdéem a sua meédia. Ou seja,
para definir a exatiddo de um método, deve-se conhecer previamente sua
precisdo e comparar a dispersao dos resultados com a do valor tido como
verdadeiro. Na Figura 2 estdo quatro exemplos relacionando exatiddo com
precisdo e como tal define a qualidade de um resultado em relagédo a um valor
de referéncia tido como verdadeiro:
A - O resultado € preciso e exato, pois a média do conjunto de resultados se
concentra bem préxima ao intervalo de X'
B - O resultado ndo é exato, ainda que preciso, pois esta muito distante do
intervalo de X".
C - O resultado embora exato, € menos preciso que na situagao A pois, ainda
que a média dos valores seja compativel com X', esta apresenta uma alta
disperséo (incerteza) em relagao a esse valor.
D - O resultado ndo € exato nem preciso. O intervalo de incerteza para X'
abrange apenas uma pequena fracdo daquele para a média do conjunto de

dados.
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Tddannndnnnnnns

+Exato XK Inexato +Exato ¥ Inexato
+Preciso 0 v’ Preciso X Impreciso X Impreciso

Figura 2. Relagao entre exatidao e precisdo na determinagcéo de um resultado.

Os quatro métodos principais, propostos para o estudo da exatidao, sao
baseados no uso de material de referéncia certificado (MRC), na comparacgao do
método proposto com um método de referéncia, no uso de ensaios de

recuperacao na matriz e em estudos colaborativos.

1.2. Representatividade

No contexto analitico, a representatividade é sinbnimo de consisténcia
dos resultados com o material do qual as amostras sao extraidas e com o
objetivo da analise em questdo. Um claro entendimento do problema analitico a
ser respondido € determinante na maneira como as amostras serdao obtidas e
analisadas.

A selecao de uma amostra representativa e dos protocolos combinados
para amostragem e analise devem basear-se no claro entendimento da natureza
dos alimentos. Amostragem adequada € essencial para atingir um grau de
representatividade apropriado ao problema analitico e, assim, fornecer
resultados de qualidade. Exatidao na analise de uma amostra ndo representativa
nao tem sentido.

Por exemplo, uma determinacao precisa do conteudo de gordura do leite
em apenas algumas embalagens selecionadas aleatoriamente pelo uso de
metodologias validadas com base em instrumentacdo moderna néo € uma

informacao analitica util se o objetivo é determinar o conteudo de gordura de um
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lote de 10.000 embalagens. E necessaria uma amostragem estatistica
apropriada para que as informagdes produzidas sejam representativas do
problema como um todo.

Os alimentos sdao muito variaveis em sua composic¢ao, principalmente os
alimentos frescos de origem vegetal. Deve-se levar em consideragao que
existem comportamentos fisioldgicos distintos, modificagdes advindas do tipo de
processamento aplicado ao alimento e diferencas na composigao entre as varias
partes de um mesmo alimento. A importancia da fase de amostragem nao pode
deixar de ser exaustivamente enfatizada. Se a por¢gao ensaiada (amostra) néo
for representativa do material original, ndo sera possivel relacionar o resultado
analitico medido aquele no material original, ndo importando a qualidade do
meétodo analitico, nem o cuidado na condugao da analise. A representatividade
€, portanto, um pré-requisito inevitavel e determinante de todo o processo
analitico e nenhuma outra propriedade analitica pode ser justificada na auséncia
de representatividade.

Embora seja bastante dificil avaliar a representatividade, certas
aproximacgoes estatisticas podem ser aplicadas a técnicas de amostragem que
as tornam mais faceis de implementar e mais confiaveis. Planos de amostragem
podem ser aleatdrios, sistematicos ou sequenciais, e podem ser empregados
para obtengao de informacgdes quantitativas ou qualitativas, ou para determinar
a conformidade ou ndo-conformidade com uma especificagdo. Em muitos casos,
€ imperativo considerar peculiaridades da amostra e investigar uma variedade
de técnicas para garantir uma pergunta analitica adequadamente definida que

fornecera resultados representativos do problema cientifico abordado.

2. Propriedades analiticas basicas

Precisdo, seletividade, sensibilidade e robustez sdo as quatro
propriedades analiticas basicas que caracterizam o processo analitico (método).
Amostragem adequada, outro objetivo analitico basico, n&o é estritamente uma
propriedade analitica.

Resultados exatos ndo sido possiveis sem sensibilidade adequada,
auséncia de interferéncias e repetibilidade/reprodutibilidade razoavel (isto é,

baixa incerteza). Assim como nenhuma representatividade pode ser reivindicada
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na auséncia de amostragem adequada. Segue uma descricdo dos aspectos

mais relevantes de cada propriedade.

2.1. Precisao

A precisao € uma propriedade basica do processo analitico e pode ser
definida como o “grau de consisténcia entre um conjunto de resultados obtidos
aplicando-se um mesmo método analitico separadamente (testes
independentes) a aliquotas individuais de uma amostra”. Preciséo € sinbnimo de
agrupamento, logo, quanto menor a dispersao maior sera a precisao e vice-
versa. Os parametros usados para medir a precisdo estao relacionados a erros
aleatdrios (indeterminados) e medem a disperséo ou desvio dos resultados entre
si e entre a sua média no caso de analises quantitativas, ou como taxas de
verdadeiro e falso positivo (e negativo) no caso de analises qualitativas.

A precisdo ndo é um conceito unico e isolado, sendo dependente do
objeto ao qual se aplica e da maneira como o conjunto de resultados € obtido.
Ela pode ser expressa em relagcdo a um resultado individual, a todos os
resultados ou a média de uma parte desses resultados.

Embora, por definicdo, o método e a amostra sejam mantidos durante as
medi¢cdes, o laboratério, instrumentos, aparelhos, reagentes, padroes,
operadores e periodo de tempo poderao variar entre as medidas. Quanto mais
diferentes forem as condi¢cbes experimentais, mais diversas serao as fontes de
variabilidade e maior sera a dispersao dos resultados. Assim, considerando as
condicbes em que os dados sdo obtidos, a precisdao podera ser calculada em
termos de repetibilidade e reprodutibilidade (ou suas variantes).

A repetibilidade pode ser definida como a disperséo dos resultados para
testes independentes entre si, usando o mesmo método aplicado a aliquotas da
mesma amostra, no mesmo laboratério, pelo mesmo operador, usando o mesmo
equipamento por um curto intervalo de tempo. Ou seja, medicbes feitas sob
condi¢cbes que podem ser repetidas. Ja a reprodutibilidade, em termos gerais,
consiste na dispersdo dos resultados obtidos aplicando o0 mesmo método a
mesma amostra em condicbes que podem ser reproduzidas, isto &, diferentes
dias, operadores, equipamentos ou laboratérios. A terminologia para designar
ensaios intra ou interlaboratoriais pode variar entre as instituicbes reguladoras.

A ANVISA, por exemplo, subdivide este parametro em “precisao intermediaria”



67

para classificar a variabilidade dos resultados produzidos em um mesmo
laboratério enquanto a reprodutibilidade se limita a verificagdo do desempenho
do método por diferentes laboratérios.

A diferenga mais saliente entre repetibilidade e reprodutibilidade € o grau
de rigor. Como a repetibilidade é calculada sem alteragbes nas condi¢des
experimentais e invariavelmente leva a valores de precisdo mais altos (ou seja,
a menor dispersado nos resultados) do que a reprodutibilidade, que é calculada
com alguma alteragao nas condi¢des e, portanto, reflete um rigor variavel que
depende de um, varios ou todas as condigdes experimentais. Ou seja, embora a
reprodutibilidade seja menos precisa que a repetibilidade, ela é muito mais
rigorosa porque os resultados sdo confirmados em diferentes condigdes
experimentais. Em resumo, a repetibilidade reflete a dispersdo minima possivel
(maior precisdo) e a reprodutibilidade a dispersdo maxima possivel (menor
precisdo) de um determinado processo analitico. Esses dois extremos
representam os limites superior e inferior para os parametros com base nos quais

a dispersao é expressa.

2.1. Seletividade e especificidade

Quando se deseja avaliar um determinado analito em uma amostra
alimenticia, € necessario levar em consideragao que, de maneira geral, esta sera
composta também por uma matriz e por outros componentes. Estes, ainda que
ndo sejam de interesse para a medi¢cdo, poderdo ter algum efeito no
desempenho da mesma, assim como a magnitude desse efeito podera depender
de sua concentragao no alimento. Assim, o efeito de interferentes pode impedir
que um metodo seja seletivo para um determinado analito ou conduzir a erros
sistematicos que alteram o resultado final deste.

A seletividade é uma propriedade basica que suporta a exatidao e
representa, em termos gerais, o grau em que um método pode determinar um
analito na presenca de outros analitos, matrizes ou de outro material
potencialmente interferente. Um método é chamado seletivo mesmo quando
produz respostas para varios analitos, desde que se possa distinguir a resposta
de um analito da dos outros. Ja o termo especificidade, muitas vezes utilizado
erroneamente como sindnimo de seletividade, refere-se a capacidade de um

método em responder para apenas um analito de interesse.
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Interferéncias sao perturbagbes que alteram algumas ou todas as etapas
do processo analitico a partir de erros sistematicos que aumentam ou diminuem
o resultado em relagéo ao valor considerado verdadeiro. Em outras palavras, se
a seletividade néo for assegurada, a exatiddo do método estara seriamente
comprometida. As interferéncias podem ser ocasionadas por um ou multiplos
interferentes e s&o classificadas de acordo com a sua origem, sinal, efeito na
curva de calibragdo e mecanismo pelo qual a perturbacao é exercida:

- Em relagao a origem, as interferéncias podem ser quimicas (espécie quimica
interferente produz uma reagao de cor semelhante a produzida pelo analito por
adicdo de um reagente (ligante) a amostra), fisicas (por exemplo, causado por
particulas suspensas em uma amostra que dispersa a luz durante medicdes da
intensidade de fluorescéncia do analito ou de seu produto de reacédo) e
instrumental (por exemplo, quando a taxa de fluxo e/ou a temperatura
operacional ndo séo cuidadosamente controladas em cromatografia gasosa).

- Em relagéo ao sinal analitico, as interferéncias podem tanto causar um aumento
de sinal, e levar a resultados sujeitos a erros sistematicos positivos (exemplo das
interferéncias quimicas citadas anteriormente) ou diminuir o sinal, causando
erros negativos (por exemplo, na presenca de uma espécie mascarada que
reage competitivamente com um reagente que deveria interagir apenas com o
analito).

- O mecanismo pelo qual a interferéncia é produzida pode ser semelhante ou
idéntico ao qual o analito produz seu sinal (exemplo das interferéncias quimicas
anterior) ou diferente dele (exemplo das interferéncias fisicas em uma
determinacao quimica).

- O efeito na curva de calibracdo depende da relagao da interferéncia em questao
com o analito. Assim, interferéncias aditivas sdo causadas por espécies ou
efeitos independentes da concentragdo do analito (a curva de calibragao possui
uma interceptacédo positiva ou negativa, embora independente do espago em
branco, e é deslocada para cima ou para baixo como resultado). Interferéncias
proporcionais surgem quando a perturbacdo depende do nivel de concentragao
do analito, uma vez que a sensibilidade é aumentada ou diminuida como
resultado da mudancga na inclinagdo da parte linear da curva de calibracao.
Também pode ser o caso de multiplas interferéncias as quais produzem erros

aditivos e proporcionais. Interferéncias na determinagdo de um unico analito (ou
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a concentragao total de analito em uma mistura) podem surgir da matriz da
amostra, assim como a determinacdo discriminante de varios analitos também
pode estar sujeita a interferéncias mutuas entre os analitos.

Para ilustrar alguns dos tipos mais comuns de interferéncias, tendo em
vista uma abordagem qualitativa da sensibilidade, pode-se utilizar o exemplo da
determinacao de ferro em vinho a partir de um método colorimétrico. O método
envolve adicionar um redutor, como acido ascoérbico ou hidroxilamina, a uma
aliquota de vinho para reduzir Fe3* a Fe?*, ajuste do pH pela adigdo de um
tampao e de um ligante como 1,10-fenantrolina para formar um quelato soluvel
fortemente colorido (FelLs?*) (equagdo) cuja aliquota é usada para medir a

absorbancia a 510 nm.

Fe?* + redutor <—= Fe?*
Fe?* +3L —— Fel >
(quelato colorido)

A determinacgdo de Fe?* no vinho pela formagéo de um quelato colorido
pode ser interferida por trés fatores diferentes:
1) A cor tipica do vinho tinto, que pode aumentar as leituras de absorbancia do
fotdmetro e levar a erros positivos (sinal aumenta) pelo efeito do instrumento que
mede um excesso de cor (por exemplo, pela presencga de taninos no vinho tinto).
Embora seja de natureza quimica, esse fenébmeno surge da presenga de outras
substancias no vinho e ndo de uma reagao quimica (quelagao) do Fe?* ou outros
ions.
2) A formagdo de quelatos coloridos com Cu?*, resultante de uma reacgao
indesejada do ligante com ions Cu?* no vinho, a qual pode ser uma fonte de
interferéncia se os quelatos cuprosos forem visiveis no comprimento de onda
medido e levar a um erro positivo do sinal devido ao excesso de cor. Essa
interferéncia é de natureza quimica e surge da formacao de quelatos coloridos
e, portanto, pelo mesmo mecanismo usado para determinar o Fe?*,
3) A formacgéo de quelatos incolores de Fe?* com ions fluoreto impede que a
totalidade de ion ferroso seja quelatado pelo ligante (L) e se torne "visivel" ao
fotbmetro. Isso leva a uma redugao do sinal ("uma deficiéncia de cor"). Essa
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interferéncia também é de natureza quimica e também surge da formagao de

quelatos.

2.2. Sensibilidade

A sensibilidade pode ser definida tanto como “a capacidade de detectar
(analise qualitativa) ou determinar (analise quantitativa) pequenas quantidades
de um analito em uma amostra” quanto pela “capacidade de discriminar entre
concentragdes similares de analito”. E uma propriedade basica que caracteriza
0 método analitico e da suporte para a exatidao dos resultados. Maior sera a
sensibilidade de um procedimento analitico quanto menores forem as
concentracdes de analito detectadas ou determinadas, ou mais similares, que
possam ser distinguidas.

Maior sera a sensibilidade quanto mais marcada for a alteragéo no sinal
produzido por uma pequena alteragdo na concentracdo do analito. Essa ideia
pode ser expressa graficamente através de uma curva de calibragdo, na qual a
sensibilidade corresponde a inclinagao da parte linear central da mesma.
Comumente, a curva é construida experimentalmente medindo os sinais para
uma série de padrdes de concentragdo conhecidas crescentes do analito (dentro
da faixa de concentracdo pretendida ou esperada da amostra), incluindo um
“branco analitico” (amostra sem o analito). A Figura 3 corresponde a uma curva
de calibragao tipica que exibe varias faixas que permitem avaliar a sensibilidade
em trés partes distintas pela variagdo do sinal analitico (X) como a concentragéo
de analito (C):

(X)

Faixa linear
K== — >

Faixa de trabalho

Figura 3. Representagao grafica dos parametros de sensibilidade com base na

curva de calibragao.
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- Em baixas concentragdoes de analito (S = 0), o mesmo nao pode ser detectado
ou determinado. Logo, o menor sinal possivel (limite inferior da curva) é o
produzido pelo instrumento em resposta a um espago em branco (amostra que
nao contém analito e/ou ruido de fundo do instrumento) e o inicio da curva.

- Em concentragdées muito altas de analitos, o sinal n&o varia mais com a
concentracdo (S = 0) e o maior sinal possivel (limite superior da curva)
corresponde ao nivel de saturagdo do analito, além do qual o instrumento nao
pode detectar quantidades maiores.

- Em concentragées intermediarias de analito, a sensibilidade é diferente de
zero (S > 0). Nesse caso, uma faixa de trabalho € delimitada, e corresponde a
faixa de concentragdo em que o sinal sai do sinal em branco (limite inferior) até
o sinal de saturacéao (limite superior). O limite inferior € chamado de "limite de
deteccao" (LD) porque coincide com o ponto além do qual o analito pode ser
diferenciado do branco.

Na regido central da faixa de trabalho, S permanece constante, sendo
essa a chamada "faixa linear". A faixa linear é a faixa de concentragao em que
o sinal varia linearmente com a concentragdo ao longo de uma linha reta e,
portanto, de acordo com uma lei de primeira ordem na qual a inclinagdo e a
sensibilidade serdo constantes e equivalentes. A faixa linear é delimitada por
outras duas regides, onde S aumenta e diminui, respectivamente. O limite inferior
da faixa linear define as coordenadas para o limite de quantificagcao (LQ)
porque € o ponto além do qual a quantidade de analito na amostra pode ser
determinada a partir de uma simples relacdo sinal-concentracdo. Ja o limite
superior da faixa linear é atingido quando ha um desvio significativo da
linearidade, ou seja, a resposta do sinal deixa de ter uma relagéo linear com o
analito.

Como pode ser observado, a sensibilidade esta inversamente relacionada
aos limites de deteccao e quantificacédo, ou seja, quanto mais baixo forem esses
limites, maior sera a sensibilidade de um método em relagéo a uma determinada
amostra ou analito.

Limite de detecg¢ao (LD) é a menor quantidade ou concentragdo do
analito na amostra que pode ser detectada, porém nao necessariamente

quantificada. Em termos mais praticos, o LD remete ao sinal produzido pelo
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analito em determinada concentracdo que pode ser diferenciada, de forma
confiavel, do sinal do branco ou do ruido (se for o caso).

Conhecer o LD é especialmente crucial quando se trabalha com baixas
concentracdes do analito ou elementos-traco, como residuos de defensivos
agricolas ou contaminantes. A importancia dessa determinagao e os problemas
associados a ela advém do fato de que a probabilidade de detec¢cao ndo muda
rapidamente de “0” para “1” quando seu limiar € ultrapassado. Além disso, o tipo
de matriz ou amostra pode exercer bastante influéncia no LD de um analito.

Dentre as muitas formas de estimar o LD, as mais comuns s&o a partir de
meétodos visuais, razdo do sinal-ruido e a partir da curva analitica. De forma
geral, o limite de detecgao é estabelecido por meio da analise de solugdes de
concentracbes conhecidas e decrescentes do analito, at¢é o menor nivel
detectavel. No caso de métodos nao instrumentais (CCD-cromatografia de
camada delgada, titulagdo, comparacdo de cor), a obtencdo de uma
aproximacao desse limite pode ser feita visualmente, onde o limite de deteccéao
€ considerado o menor valor de concentracdo capaz de produzir o efeito visual
esperado (mudanca de cor, turvacgao, etc.). Para métodos que gerem uma linha
de base (CLAE-cromatografia liquida de alta eficiéncia, CG-cromatografia
gasosa, absorcao atbmica, espectrofotometria, etc.) o LD pode ser determinado
pela comparagao dos sinais medidos de amostras com baixas concentracoes
conhecidas do analito com os ruidos produzidos pelos brancos, definindo-se a
concentracdo minima em que o analito pode ser detectado com confianca. A
relacdo sinal/ruido de 3:1 ou 2:1 é geralmente considerada aceitavel para
estimativa do limite de detecgdo. Também pode-se obter uma aproximacao do
LD a partir da curva de calibragao (Figura 3) ou da analise de niumero apropriado
de desvios-padrao de uma média de brancos.

Limite de quantificagao (LQ) € definido como a menor quantidade ou
concentracdo do analito em uma amostra que pode ser determinada com
precisdo e exatidao aceitaveis sob as condigcdes experimentais estabelecidas.
Acima do LQ, o instrumento pode discriminar diferentes quantidades
(concentragdes) de analito (ou, em outras palavras, o analito é "visivel" para o
instrumento e pode ser quantificado por ele).

O limite de quantificacdo é obtido por comparagao dos sinais medidos de
solugdes contendo concentragdes decrescentes do analito com as do branco,
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estabelecendo-se a concentracdo minima na qual o analito pode ser
quantificado.

Assim como para o LD, o LQ pode ser estimado a partir do ruido da linha
de base sendo tipicamente considerado como a concentragdo que produza
relagao sinal-ruido superior a 10:1. Também pode ser estimado a partir do limite

inferior da faixa linear da curva de calibragao (Figura 3).

2.3. Robustez

A robustez representa a resisténcia a mudancga da resposta (resultado)
quando um método analitico € aplicado independentemente a aliquotas da
mesma amostra, mas sob condigdes experimentais ligeiramente diferentes. As
alteragbes experimentais introduzidas na determinagédo da robustez de um
método sdo usadas para identificar fontes potenciais de variabilidade na rotina
pratica. O objetivo final é detectar e quantificar as "fraquezas" experimentais do
método, para que quaisquer fatores criticos possam ser antecipados e
controlados, assegurando a confiabilidade e transferibilidade' do mesmo. Por
exemplo, um método que tolera temperaturas entre 15 e 20 °C sera mais robusto
e confiavel do que outro que fornece resultados aceitaveis apenas a 20 °C.

A robustez constitui uma propriedade atipica, pois ndo pode ser expressa
quantitativamente. No entanto, pode ser testada, pela introdugao deliberada de
pequenas variagdes experimentais (por exemplo, influéncia da temperatura,
pureza e tipo de reagentes utilizados, pH e condicdbes de separagao
cromatografica) e anadlise das consequéncias geradas por elas. Essas variagdes
podem ou nao ter uma influéncia significativa sobre o desempenho de um
método e, a medida que afetam a resposta analitica, torna-se imprescindivel
manter a adoc¢ao de precaucgdes para manter as condicdes de realizacdo dos
ensaios em um nivel constante e aceitavel de variabilidade.

O exemplo ilustrado na Figura 4 compara a robustez entre dois métodos
em relagao a variagao de pH durante um processo analitico. O sinal de pH obtido
com o método A muda abruptamente com a alteracdo dessa variavel. Ja o sinal

obtido a partir do método B permanece similar em uma faixa de pH maior.

L A transferibilidade de um método representa sua capacidade de fornecer resultados consistentes quando
aplicado/comparado por diferentes laboratérios.
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Portanto, o método A é muito mais sensivel e dependente do pH enquanto o

meétodo B é muito mais robusto que o método A.

Sinal
(03]

pH

Figura 4. Comparacgao da robustez entre dois métodos em relagcéo ao pH.

Em geral, para verificar a robustez de um método analitico deve-se:
- Identificar as variaveis que poderiam ter um efeito significativo no desempenho
do método;
- Planejar e realizar experimentos para avaliar o efeito de pequenas mudancas
nos fatores variando-se a procedéncia ou pureza de reagentes, preparo de
amostras, quantidades de amostras utilizadas, tempos de reagao e eluicdo entre
outros.
- Verificar a existéncia de efeitos significativos para todos os fatores ensaiados,
isolados e conjuntamente para antecipar a possibilidade de efeito sinérgico,
como por exemplo do tempo e da temperatura de reacao.

A robustez de um procedimento analitico € convencionalmente
determinada por comparagdes interlaboratoriais. No entanto, a avaliacdo do
impacto que as condi¢gdes de mudancga tém no procedimento analitico pode ser

previamente realizada dentro do laboratério.
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CAPITULO 5

Erros e incerteza analitica na analise de alimentos

Josiane Bartz, Mirian Ribeiro Galvao Machado

https://doi.org/10.4322/mp.978-65-84548-11-4.c5

Em uma situacgéo real, tipica dos laboratérios, os resultados irdo diferir de
seus valores de referéncia como consequéncia do efeito de erros oriundos de
diferentes fontes durante uma medicéao.

Na quimica analitica, a palavra "erro" é usada em termos gerais para se
referir a alteragdes nas informagdes fornecidas e descrever diferengas entre o
valor mantido como verdadeiro e um resultado individual ou entre as médias de
varios resultados ou entre os resultados. Um erro pode, portanto, ser atribuido a
um resultado ou a um processo analitico.

Os erros podem ser aleatorios, sistematicos ou grosseiros, dependendo
do tipo de referéncia utilizada, da magnitude (grande ou pequena) e da

propriedade analitica em questao.

1. Erros aleatérios ou indeterminados

Decorrem de flutuagbes experimentais tipicas e variam de maneira
imprevisivel e, portanto, ndo podem ser localizados e corrigidos. Entretanto
podem ser submetidos a um tratamento estatistico que permite saber qual o valor
mais provavel e também a precisdo de uma série de medidas, pois eles devem
seguir uma distribuicdo normal (distribuicdo de Gauss). Surgem quando o
mesmo analito € submetido a varias determinagdes em uma mesma amostra ou,
simplesmente, quando a mesma medicao ¢é feita varias vezes.

Os erros aleatérios variam em magnitude (raramente € muito grande) e
resultam em superestimagao ou subestimacéo, dependendo se elevam os dados
acima ou abaixo da média. Pode ser atribuido a resultados individuais ou a um
método/processo. A referéncia para o calculo desse tipo de erro € a média

aritmética de uma série de determinacgoes.

M Manual de uso de laboratério de andlise de alimentos: Orientagdes gerais
Chim, Josiane Freitas. (Org.) © 2023 Mérida Publishers CC-BY 4.0
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Erros aleatdrios estao relacionados a incerteza especifica, que influencia
a precisao do processo analitico e estabelece um intervalo de confianga em torno

da média dos resultados, consequentemente, possui um sinal variavel ().

2. Erros sistematicos ou determinados

Sao devidos a alteragdes operacionais bem definidas, como uma falha no
processo analitico (como por exemplo: pipetas descalibradas, presenca de
interferentes na amostra, filtragdo incompleta, reagente ou solugdes
deterioradas, etc.) e podem, portanto, ser determinados. Podem ser constantes
ou proporcionais, caso dependam ou ndo da concentracdo do analito. Além
disso, eles podem ser atribuidos a um resultado individual ou a um método. Erros
sistematicos influenciam a exatiddo de um resultado e sdo definidos em termos
de um valor de referéncia mantido como verdadeiro (por exemplo, o valor de um
material de referéncia certificado).

Os erros sistematicos podem ser agrupados em:

1) Erros de método: quando se realiza uma analise costuma-se seguir ou adaptar
um procedimento ou método retirado da literatura. Entretanto, a realizagao de
analises segundo um determinado método pode induzir a erros, inerentes ao
proprio meétodo, ndo importando quéo cuidadosamente se trabalhe. Por exemplo,
quando se faz uma analise volumétrica usando-se um indicador inadequado
comete-se um erro que so sera corrigido trocando-se o indicador usado.

Os erros inerentes a um método sao provavelmente os mais sérios dos
erros determinados, pois sao aqueles devidos a solubilidade dos precipitados, a
coprecipitacdo e poés-precipitagdo e a decomposicdo ou higroscopicidade da
forma de pesagem. Em volumetria, cita-se o uso improprio de indicadores e a

aplicacdo do método a concentragdes inadequadas.

2) Erros operacionais: consistem naqueles diretamente interligados as atividades
rotineiras da logistica, como falhas em processos, informacdes, equipamentos e
comunicagao precaria. Sao geralmente devidos a ignorancia, falta de cuidado
e/ou limitagdo do analista, tais como, identificar a mudanga exata da cor de um
indicador em uma titulagdo, pesagem de cadinhos ainda quentes, calibracdes

incorretas, limpeza ineficiente da vidraria, identificagao impropria de amostra ou,
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ainda, falta de cuidados especificos na preservacdo de amostras pereciveis,
erros na execugao de calculos e/ou interpretacéo dos resultados, etc.

Alguns erros pessoais também podem ser considerados como
precursores de erros Indeterminados ja que escapam ao controle do observador
afetando os resultados de um modo aleatério como € o caso especifico das
perdas e/ou contaminagdes ocorridas durante os processos de evaporacao e/ou
secagem de substancias contidas em béqueres descobertos. Nesta classe de
erros operacionais também esta incluso o erro de pré-julgamento do analista,
que tende a escolher o resultado que |he é mais favoravel ou ainda, a “forgar”

resultados para que estes se aproximem a valores pré-concebidos.

3) Erros instrumentais ou devido a reagentes: estes erros podem ter origem no
proprio instrumento de medida (fatores internos), tais como o uso de
equipamentos ou vidraria volumétrica nao aferidos, descalibrados ou com
resolucdo incompativel com a medida a ser feita, ou em fatores ambientais
(fatores externos), tais como a instalagdo de equipamentos sensiveis em salas
sujeitas a variagdes de temperatura, umidade e poeira. Os instrumentos tendem
a se deteriorar com o tempo sendo necessario a sua manutencdo como
frequentes padronizacdes e calibracbes de modo a evitar e/ou monitorar este
desgaste. Reagentes impuros ou contaminados também constituem uma fonte

séria de erro sistematico em uma analise.

4) Erros grosseiros

Sao erros positivos ou negativos que introduzem alteracbes graves nos
resultados e podem ser facilmente detectados e evitados. Além disso, eles nao
requerem tratamento especial - os resultados em questdo sdo simplesmente
rejeitados, embora regras estatisticas possam ser utilizadas para esse fim.

Sao essencialmente erros sistematicos, mas consideravelmente maiores
em magnitude. Por exemplo, a perda de liquido decorrente do derramamento
durante um processo de transferéncia para outro recipiente, ou a existéncia de
algum interferente no hidroxido de aménio que reagisse com Fe3* e impedisse
sua precipitagdo quantitativa numa analise gravimétrica de Fe3*, seriam causas
gravissimas de erro que impossibilitaram o uso dos resultados finais dessas

analises.
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3. Incerteza analitica e expressao de resultados

Uma vez que os processos de medigao quimica estao inevitavelmente
sujeitos a erros, a diferenga entre cada resultado individual e o valor real de uma
medigcado estara sujeita a uma incerteza. A estimativa dessa incerteza permite
comparar dados e ajuda a tomar decisdes sobre a significancia estatistica da
diferenga entre uma medigdo e um valor de referéncia relevante. Assim, a
determinacdo da incerteza nao implica que se coloquem duvidas sobre a
validade de uma medigao, pelo contrario, o conhecimento da incerteza confere
maior confianga na validade de um resultado.

A incerteza analitica compreende, em geral, muitos componentes.
Portanto, é necessario determinar as fontes e os valores que podem agregar
incerteza para as etapas especificas durante uma analise. Alguns destes
componentes podem ser avaliados a partir da distribuicdo estatistica dos
resultados de séries de medicbes e podem ser caracterizados por desvios
padrao. Uma declaracio de incerteza € uma estimativa quantitativa dos limites,
dentro dos quais o valor real é previsto se situar.

Qualquer resultado obtido para uma amostra ou uma série de medigdes
em um processo analitico deve ser acompanhado por sua incerteza especifica
(ou por um intervalo de confianga) que representa a probabilidade do resultado
estar nesse intervalo com um determinado nivel de confianga (por exemplo,
95%) ao se repetir o processo analitico. O resultado, neste caso, configura a
meédia de n resultados individuais obtidos pela execucéo do processo analitico n
vezes em n aliquotas independentes. A incerteza especifica, Ir, € o intervalo em
torno do resultado em que existe uma determinada probabilidade de que um dos
valores no intervalo seja obtido quando o processo analitico for repetido.

A incerteza analitica pode ser estimada estatisticamente através do
calculo de desvio-padrao ou da variancia, medidas que dao uma ideia da
dispersdo de uma distribuicdo de dados. Um valor alto para a variancia (ou
desvio padrao) indica que os valores observados tendem a estar mais distantes
da média, ou seja, sua distribuicdo € mais “dispersa”.

Assim, matematicamente, a /r € o produto de uma constante k
dependente do grau de confianga do intervalo e do desvio padrao de um conjunto
de n resultados obtidos para uma amostra ou processo analitico (Figura 1). Os

valores de k necessarios para calcular a incerteza especifica sdo tabulados.
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In=s.k

Fator de conversao, K

Desvio padrao, s o SN
Nivel de confianca, Fator de
| =)\2 p (%) conversao, k
|20 (x=%)

ST =1 68,27 1.000

> - somatorio 90,00 1.645

x; = valor individual

X = média aritmética 95,00 1.960=2.000
n = quantidade de dados 99,60 3.000

*Para uma distribuicaoc normal (0.1)

Figura 1. Expressdo matematica e variantes envolvidas no calculo da incerteza

especifica de um resultado, IR.

4. Namero de algarismos significativos e arredondamento

Expressar adequadamente um resultado e sua incerteza especifica implica
0 uso de um numero apropriado de algarismos significativos de modo que apenas
o ultimo algarismo seja duvidoso. Este valor pode ser obtido diretamente (como
na pesagem, determinagdo de um volume), ou indiretamente (a partir de
calculos). Os algarismos significativos de um dado (resultado) serdo todos os
seus numeros relevantes que sdo confidveis mais o primeiro que esta sujeito a
alguma incerteza.

O numero de algarismos significativos nao depende do numero de casas
decimais. Por exemplo, no caso dos numeros: 0,002060; 0,2060; 2,060; 20,60;
206,0; e 2060, todos possuem 4 algarismos significativos visto que o algarismo
zero é apenas significativo quando se encontra no meio de um numero, ou no seu
final, quando esta associado a uma determinada medida. Para determinar
quantos algarismos significativos existem em um numero, o niumero deve ser
“‘lido” da esquerda para a direita até chegar ao primeiro algarismo que n&o € zero.
Esse algarismo e todos os subsequentes s&do chamados de significativos.

Para se evitar ambiguidade e facilitar a interpretagdo, € conveniente
expressar resultados multiplos de uma poténcia de dez (positiva ou negativa) em

notagcdo exponencial. Por exemplo, o numero 730 possui 3 algarismos
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significativos mas ficara com apenas 2 algarismos significativos quando expresso
em notacéo exponencial: 7,3 102.

Quando dados contendo diferentes numeros de algarismos significativos
sao adicionados, subtraidos, multiplicados ou divididos, geralmente sao dois os
pontos a se considerar:

1) O resultado final nunca deve conter mais algarismos significativos do que o
dado inicial com o menor numero de algarismos significativos;

2) Os dados iniciais ndo devem ser arredondados (o arredondamento deve ser
adiado até que o resultado final seja calculado).

O arredondamento € uma necessidade frequente quando o digito incerto
de um numero € seguido por outros. Se o digito a direita for maior que 5, o digito
incerto € aumentado em um (por exemplo, 3,248 é arredondado para 3,25); se
for inferior a 5, o digito n&o é alterado (por exemplo, 3,242 é arredondado a
3,24); finalmente, se for exatamente 5, o digito € arredondado para o numero
par mais proximo (por exemplo, 9,65 se torna 9,6 e 4,75 é arredondado para
4,8).

Deve ser lembrado que o numero de algarismos significativos de um
resultado € estritamente dependente do valor de incerteza calculado para este.
A anotacédo da determinagao exige a apresentac¢ao do valor da incerteza com no
maximo dois digitos significativos e um resultado com a mesma precisdo (mesmo
numero de algarismos apds a virgula) que o valor da incerteza. Este requisito
frequentemente torna necessario arredondar os valores obtidos para o numero

apropriado de algarismos.

5. Expressando um resultado analitico

Com os conceitos de incerteza analitica, algarismos significativos e
arredondamento ja elucidados, o exemplo da Figura 2 permite visualizar em
detalhes todos os calculos envolvidos na determinacdo de um resultado e sua

incerteza especifica para um conjunto de dados.
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Dados Média do Incerteza Especifica do resultado (Ig)

experimentais resultado

(Xi) - Nivel de confianca: p = 95 %

325 X.=258/8 - Fator de conversao: k= 2,00

Xg = 3,225 —3 Ir=s.K
2 X =3,23
R= Y =
3,15 Ir =0,08. 2,00

3,30 —
: > (x,—x) ‘,
3,32 5= \ n—1
Resultado
3,16 Sk =0,0780...
3,30 Sg=0,08 3,23 £0,16

Figura 2. Calculos e expressao de um resultado analitico e sua incerteza

especifica.

Nesse exemplo, 8 aliquotas de uma mesma amostra sao submetidas a
um processo analitico e os dados obtidos sdo usados para calcular uma média
e seu desvio padrao. O fator de conversao tabulado para k no nivel de confianca
de 95% ¢é usado para calcular a incerteza especifica (arredondado para o mesmo
numero de algarismos significativos que os dados experimentais). A incerteza
especifica é entdo usada para calcular a média dos resultados na tabela, que é
arredondada para o mesmo numero de algarismos significativos que a incerteza
especifica. Ou seja, a incerteza especifica define os limites para o resultado,

aplicando as regras usuais de arredondamento.

6. Relacoes entre erros, exatidao e precisao na expressao de resultados
analiticos

Na Figura 3 visualiza-se como expressar um resultado analitico e sua
correlagdo com os erros e propriedades analiticas. A exatidao € a propriedade
de um resultado que surge a partir da comparagdo com um valor de referéncia
(por exemplo, um valor certificado ou um padrdo), enquanto a precisao € uma
propriedade do processo analitico e é expressa em termos da incerteza

especifica que acompanha este resultado.
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Resultado analitico
Média dos valores Incerteza especifica

erros erros
sistematicos aleatorios

erros
grosseiros

Figura 3. Expresséo correta de resultados quantitativos e sua correlagdo com

erros e as propriedades analiticas.

Como pode ser visto, os erros influenciam a exatiddo e a precisao e,
portanto, os resultados e a sua incerteza especifica. Erros  sistematicos e
grosseiros tém um impacto direto na exatidao e fazem com que os resultados se
afastem em qualquer direcido do valor de referéncia. Erros aleatorios influenciam
principalmente a precisdo e se materializam em incertezas especificas. Por
serem a fonte de diferengas entre os resultados para o mesmo processo
analitico, eles também podem ter um impacto indireto na exatiddo de um
resultado que representa a média de uma série de dados.

Logo, a preciséo € essencial para caracterizar completamente a exatidao,
pois restringe o resultado a um intervalo de confianga bem definido.

Tal correlagcao € melhor exemplificada pelo exemplo da Figura 4 onde a
exatidao e precisdo de dois métodos, A e B, podem ser comparados usando o
valor de um material de referéncia certificado (MRC) e seu intervalo de confianga

como parametro.

_Método A Valor certificado _MétodoB
X, =30,12£0,1 X'=3050£0,1 X5 =31,00£0.2

eA =0,50

'—

3002 3012 3022 30,40 30,50 3060 30,80 31,00 31,20

Figura 4. Comparagao entre exatidao e precisao entre diferentes métodos.
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Para determinar se os resultados sao exatos, é necessario considerar a
incerteza especifica para o MRC e para os resultados de cada método. Se os
resultados estiverem dentro do intervalo de incerteza do MRC, eles seréo exatos.
Se, pelo contrario, nenhum dos resultados estiverem dentro desse intervalo, sera
necessario verificar se as incertezas especificas dos métodos compartilham
alguma regido com a do MRC. No exemplo, nenhum dos resultados ou seus
respectivos intervalos de incerteza se enquadram no intervalo de incerteza do
MRC.

Portanto, como mostrado no exemplo, nenhum dos resultados € exato. No
entanto, embora nenhum dos resultados seja exato, os dois podem ser
comparados para identificar qual esta mais proximo do valor de referéncia (a
partir do calculo da diferenca entre o erro absoluto de cada método e do MRC).
Como pode ser visto pela diferenca/distancia entre os erros absolutos
calculados, o resultado do método A é mais exato que o do método B porque
sua meédia esta mais proxima a do valor do MRC (0,3 vs. 0,5).

Ja para identificar o método mais preciso € necessario comparar a largura
dos intervalos de incerteza para os resultados. Como a precisdo esta
inversamente relacionada a dispersdo, o método que exibe um intervalo mais
amplo (ou seja, maior dispersao em seus resultados) sera menos preciso. Como
o método A tem uma incerteza especifica menor que o método B (0,1 vs. 0,2), 0

primeiro € mais preciso que o segundo.

7. Referéncias bibliograficas

AGENCIA NACIONAL DE VIGILANCIA SANITARIA (ANVISA). Guia para
qualidade em quimica analitica: Uma assisténcia a habilitagao. Brasilia,
2005. 74 p.

CASES, M. V.; LOPEZ-LORENTE, A. |.; LOPEZ-JIMENEZ, M. A. Foundations
of Analytical Chemistry. Cham: Springer International Publishing, 2018. 487 p.

EMONS, H.; HELD, A.; ULBERTH, F. Reference materials as crucial tools for
quality assurance and control in food analysis. Pure and Applied Chemistry, v.
78,n.1, p. 153-143, 2006.

FARRANCE, |.; FRENKEL, R. Uncertainty of measurement: a review of the rules
for calculating uncertainty components through functional relationships. The
Clinical Biochemist Reviews, v. 33, n. 2, p. 49-75, 2012.

FRAGA, H. C. de J. R.; FUKUTANI, K. F.; CELES, F. S.; BARRAL, A. M. P
OLIVEIRA, C. |. de. Avaliagdo da implementacdo de um sistema de qualidade



86

em um laboratério de pesquisa basica: viabilidade e impactos. Einstein, v. 10,
n. 4, p. 491-497, 2012.

GONCALVES, E. B.; ANTONIASSI, R. Incerteza em resultados analiticos e
verificagdo de conformidade de qualidade de alimentos. Ciéncia e Tecnologia
de Alimentos, v. 30, n. 4, p. 917-927, 2010.

ISO/IEC 17025: General requirements for the competence of testing and
calibration laboratories. 1.ed. Geneva, 2017. Disponivel em:
https://www.iso.org/files/live/sites/isoorg/files/store/en/PUB100424.pdf. Acesso
em: 13/04/2022.

KONIECZKA, P. The role of and the place of method validation in the quality
assurance and quality control (QA/QC) system. Critical Reviews in Analytical
Chemistry, v. 37 n. 3, p. 173-190, 2007.

LYN, J. A;; RAMSEY, M. H.; FUSSELLB, R. J.; WOOD; R. Measurement
uncertainty from physical sample preparation: estimation including systematic
error. The Royal Society of Chemistry, v. 128, p. 1391-1398, 2003.

MILLER, J., N.; MILLER, J., C; MILLER, Robert D. Statistics and chemometrics
for analytical chemistry. 7.ed. Harlow, 2018. 312 p.

PAULA, A. P. de S. de; CUSTODIO, F. B. Programas da qualidade em
laboratérios de analises microbiologicas de alimentos: percepcao dos beneficios
e dificuldades na implantacdo. Brazilian Journal of Development, v. 5, n. 6, p.
4622-4630, 2019.

RAMOS, L. Basics and advances in sampling and sample preparation. IN: PICO,
Y. (org.). Chemical analysis of food: Techniques and applications, 2.ed.
Madrid, 2020. 884 p.

SOUZA, G. B.; SOBRINHO, M. R.; BOZA, Y. (ed.) Validagao de métodos para
analise de alimentos: enfoque em analise centesimal. 1.ed. Sdo Paulo:
REMESP, 2016. 123 p.

SOUZA, A. C. de; ALEXANDRE, N. M. C.; GUIRARDELLO, E. de B.
Propriedades psicométricas na avaliagcdo de instrumentos: avaliagdo da
confiabilidade e da validade. Epidemiologia e Servicos de Saude, v. 26, n. 3,
p. 649-659, 2017.

THOMPSON, M.; ELLISON, S. L. R.; WOOD, R. The international harmonized
protocol for the proficiency testing of analytical chemistry laboratories (IUPAC
Technical Report). Pure and Applied Chemistry, v. 78, n. 1, p. 145-196, 2006.

VALCARCEL, M.; CHRISTIAN, G. D.; LUCENA, R. Teaching social responsibility
in analytical chemistry. Analytical Chemistry, v. 84, p. 6152-6161, 2013.



MERIDA

P UIB LS H E RIS
www.meridapublishers.com






