SEGURANCA E QUALIDADE ALIMENTAR

MANUTENCAO DAS PIPETAS

E FUNDAMENTAL

A calibracao so por si ndo garante a qualidade dos doseamentos

Isabel Faria

Nos laboratorios de dguas e alimentos, assim como em labo-
ratérios de outros sectores, a qualidade dos resultados das ana-
lises esta frequentemente dependente da exactidao com que sao

m

edidos os volumes das amostras ensaiadas ou dos reagentes

adicionados.

De acordo com a norma NP EN ISO/IEC 17025 (requisito 5.5.), 0
equipamento utilizado para ensaio (com impacte significativo nos
resultados) deve estar sujeito a um plano de calibracdo e de

m

anutencdo e o laboratério deve demonstrar que este “cumpre

0s requisitos especificos do laboratdrio e as especificacoes
normativas relevantes”. A calibracao® de uma pipeta, frequen-
temente confundida com ajuste? nao a torna apta para a utili-
zacao e o facto de cumprir os requisitos metroldgicos expressos
na norma IS0 8655-2, ndo implica que cumpra os requisitos
especificos do laboratdrio.

Para garantir o desempenho adequado, as pipetas® tém que pas-
sar por todas as fases do ciclo representado na figura. Os siste-

m

as de gestdo dos laboratérios de ensaios tém que estar pre-

parados para garantir a realizacdo de todas as etapas do ciclo, sem
excepcao.

0

servico completo de assisténcia as pipetas deve ser composto

por oito passos, designadamente:

[>]

[>]

[>]

Inspeccao visual

Essencial para deteccao de partes danificadas.

Limpeza

Inclui a descontaminacao do exterior e do interior da pipeta.
Lubrificagao

E uma etapa essencial para garantir um deslizamento suave do
émbolo e deve ser realizada conforme as instrugées do fabri-
cante. E fundamental para garantir uma boa repetibilidade nos
doseamentos.

Ensaio de estanquidade

Trata-se de uma etapa essencial, porque uma falha de estan-
quidade traduz-se em volumes pipetados fora da especificacao
do fabricante®.

Reparacao

Se necessario, substituicdo das partes danificadas, como
vedantes, cones e baterias.

Ajuste segundo as especificacdes do fabricante

Com a finalidade de “regular” o mecanismo de modo a que os
volumes medidos estejam dentro dos limites definidos pelo
fabricante e pela norma IS0 8655-2.
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¢ C(alibracao

Caso se opte pela calibracao interna, o laboratdrio de ensaios
devera demonstrar que a sua aptiddo é compardvel a de um
laboratdrio acreditado para a calibracao de pipetas, parti-
cipando nos exercicios de comparacao interlaboratorial reali-
zados periodicamente®, em igualdade de circunstancias com os
laboratérios acreditados para a calibracao.

Como a generalidade dos laboratdrios de ensaio nao podem
garantir este nivel de desempenho, optam por contratar um
laboratério acreditado para a calibracao das suas pipetas. De
acordo com o guia OGC 002 do Instituto Portugués de Acredita-
cao (IPAC): “A seleccao do laboratorio de calibracao deve ser
integrada num programa de avaliacdo e qualificacdo de forne-
cedores e ter em conta as exigéncias da qualidade (nomeada-
mente incertezas) estabelecidas para os resultados da calibra-
¢ao. 0 pedido de calibracao deve explicitar as operacoes a fazer,
nomeadamente pontos de trabalho e parametros a controlar.”

Na seleccao do laboratério de calibracao deve ter-se em aten-

¢dooseguinte:

» 0O laboratdrio devera evidenciar competéncia para a cali-
bracao de todos os pontos necessarios, 0 que nem sempre
acontece;

» 0 laboratdrio deverd apresentar valores de incertezas bai-
X0s, pois estes nao deverao exceder 1/3 do erro maximo
admissivel. Por exemplo, para a calibracao de uma pipeta de
10 ul as melhores incertezas nos laboratérios acreditados
vdo desde 0,02 ul até 0,23 ul (11,5 vezes pior);
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» (apacidade para efectuar as reparactes e/ou ajustes
necessdrios para corrigir, de imediato, as anomalias detec-
tadas.

© Analise dos resultados da calibracao

Apos a calibracdo, na presenca dos resultados, deve ser feita a
analise para verificar se o instrumento cumpre ou ndo os
critérios de aceitacdo estabelecidos (EMA) para cada um dos
pontos calibrados, “com base em especificacoes do fabricante,
ou outras recomendacdes, desde que sejam compativeis com
0s requisitos dos métodos de ensaio em que sao usados - ou
seja, 0s erros detectados na calibracao ndao devem invalidar
ou afectar significativamente o uso dos equipamentos nos
ensaios”®.

Parafazera aceitacdo deve ter-se sempre em conta a incerteza
da calibracdo, usando para tal a equacao:

|erro| + |incerteza| £ |EMA]|
Por esta razdo, nao € suficiente verificar se a pipeta cumpre ou
nao os requisitos metroldgicos expressos nanorma IS0 8655-2,
pois estes nao entram em consideracao com o valor da incer-
teza da calibracao.

E frequente verificar uma confusdo entre especificacfes nor-
mativas (requisitos gerais) e requisitos particulares dos
laboratérios de ensaio, levando a que sejam utilizados como
EMA os valores estabelecidos na norma IS0 8655-2 para reqular
o fabrico de pipetas, sem considerar se estes sao, ou nao, apro-
priados ao trabalho efectuado.

Exemplo

Se para uma micropipeta multicanal de 300 ul o resultado da
calibracao, no ponto 50 wl, for 45,3 wl 5,0 ul, a pipeta € aceite face
a norma IS0 8655-2 (limite 4,8 ul para o erro), pois o valor da
incerteza ndo é contabilizado. Admite-se que para certos ensaios
dosear 40,3 ul em vez de 50 ul seja indiferente, mas isto corres-
ponde praticamente a 20% de erro e o utilizador tem que ponderar
Se, N0 Seu caso concreto, isso é aceitavel.

Tal como esta definido na norma NP EN ISO/IEC 17025 (requisito
5.5.2.), 0laboratdrio deve demonstrar que o equipamento “cumpre
0s requisitos especificos do laboratdrio e as especificacdes nor-
mativas relevantes”, ou seja nao basta cumprir 0s requisitos da
norma IS0 8655-2, tem também que cumprir 0s requisitos espe-
cificos do laboratario.

Finalmente, é necessario que o instrumento se mantenha dentro
dos limites definidos pelo EMA até a proxima calibracao. Se tal nao
acontecer, de acordo com aquela norma (ponto 5.5.7), “o equi-
pamento (...) que dé resultados suspeitos, ou que se tenha
revelado defeituoso ou fora dos limites especificados, deve ser
colocado fora de servigo. Deve entao ser isolado ou claramente
etiquetado ou marcado como estando fora de servico, para
impedir a sua utilizacao, até ser reparado e demonstrado por cali-
bracao ou ensaio que esta a funcionar correctamente. O labora-
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tario deve examinar os efeitos da deficiéncia, ou do desvio rela-
tivamente aos limites especificados, sobre anteriores ensaios (...)
e desencadear o procedimento: Controlo de trabalho nao con-
forme".

Para evitar esta situacao, deve ser estabelecido um programa de
verificagbes intermédias que nao necessitam de se revestir da
complexidade de uma calibracao, mas devem ser suficientemente
sensiveis para detectar alteracoes relevantes no desempenho da
pipeta.

Conclusao

A calibracao das pipetas, por si 56, nao garante a qualidade dos
doseamentos. As pipetas tém que ser mantidas em bom fun-
cionamento através de um programa de manutencao adequado,
incluindo limpeza, lubrificacdo, substituicao de vedantes e ajuste.
Apos a calibracdo, é necessario verificar se o instrumento cumpre
os limites estabelecidos, em funcao das necessidades especificas
do laboratdrio e do uso a que o instrumento se destina, tendo em
conta a incerteza da calibracao. Para manter a confianca até a
préxima manutencao e calibracao deve instituir-se um programa
de verificagdes intermédias.

NOTAS

1 Acalibragcao consiste em estabelecer a relacdo entre o valor indicado pelo
instrumento e o valor efectivamente medido, por recurso a padrdes. A
calibragdo é essencialmente um conjunto de medigdes e, como tal, nao
altera o desempenho do instrumento.

2 0 ajuste consiste numa intervengao no mecanismo da pipeta para que os
volumes doseados se aproximem dos valores especificados. Um exemplo
de ajuste é o acerto de um reldgio.

3 Aspipetasautomaticas designam-se ou micropipetas, se funcionarem em
ul, ou macropipetas, se funcionarem em ml.

4 Das reparagdes que efectudmos nos dltimos cinco anos em mais de 50
marcas de pipetas, 84% apresentaram uma falha de estanquidade. Um
estudo realizado em Espanha e recentemente divulgado apontou para 0s
95%.

5 ARelacre e o IPQ prevéem realizar um exercicio de comparagao interla-
boratorial para a calibragdo de uma micropipeta em 2010.

6 VerGuiadoIPACOGC 002, ponto 4.

Isabel Faria, directorado Normalab, directora da Qualidade da Normax, master
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