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ORGANIZAC}AO DA AREA DERESIDUOS E CONTAMINANTES EM ALIMENTOS - 2011

RESIDUOS E CONTAMINANTES EM ALIMENTOS 2011

COORDENACAO

Resp.: Angelo de Queiroz

Apoio: Erick Lins, Maria Neise,
Georgia Falcéo

AREA
ADMINISTRATIVA
Resp.: Hellen Almeida
Equipe: Mayara Santos,
Ygor Pereira, Manuella

Mira
AREA ANIMAL AREA VEGETAL MEDICAMENTOS
Resp.: Jodo Bosco sp.: Erick Lins VETERINARIOS,
Equipe: Eriédna : Marriel Brito AGROTOXICOS E
Concel e PRODUTOS AFINS

Bruno, Luciana Brasil

Resp.: Marcelo C. Pereira
Equipe: Luiza Cazarim
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COORDENACAO RCA

COORDENACAO RCA

Responsavel: Angelo de Queiroz
Equipe: Erick Lins, Maria Neise, Georgia Falcédo

O responsavel deve:

v Definir estrategicamente os rumos da Area

v’ Participar/Elaborar o planejamento estratégico da CGAL
v'Alinhar os processos da area aos objetivos do plano estratégico
v’ Fomentar cooperacdes técnicas

v Liderar projetos

v’ Prover recursos e condicdes para execucdo das ativ  idades dos responsaveis de areas

v Interfacear as acdes da Area com as determinagdes e demandas da Coordenacdo-Geral e da SDA

v’ Prospectar oportunidades e antecipar riscos e emer  géncias

Atividades relacionadas

1. Gest&o de Areas

Analisar a solicitacdo de crédito

Manter os “Macro-Processos”

Manter planilhas de despesas

Participar do Planejamento Estratégico da CGAL
Elaborar e manter o Plano Estratégico da Area

2. Novas Demandas
Antever demandas futuras

3. Missdes Internacionais

Elaborar propostas dos questionamentos das Missdes
Acompanhar as Missdes

Elaborar os Planos de Agdo apés Misséao
Acompanhar o cumprimento dos Planos de Acao

4. Distribuicdo de Atividades
Distribuir as atividades entre os técnicos

5. Compras RES / CGAL
Elaborar TR’s para compras

6. Bolsistas

Analisar os Planos de Trabalho dos candidatos a bolsistas
Implementacéo da bolsa

Acompanhamento dos Planos de Trabalho

7. Projetos

Acompanhar o Projeto “ALA-BRA”
Acompanhar o Projeto “MCT-REDE-RCA”
Acompanhar o Projeto “CNPq” — 75 bolsas
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Acompanhar o Projeto “CNPq” — 60 bolsas
Acompanhar o Projeto “SIBRATEC”
Acompanhar o Projeto “ACREDITACAO — ISO”
Acompanhar o Projeto "Caca-Fantasmas"
Participar da Implantacéo do “LIMS”

Participar da Construcao do SISLAB/SIGLA

8. Divulgacao
Publicar artigos
Divulgar as acdes institucionais

9. Outros
Repassar para a Area Administrativa as atividades para o relatério semanal

Angelo de Queiroz Mauricio
Responsavel pela Area de Residuos e Contaminantes em Alimentos - CGAL/SDA
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AREA VEGETAL

AREA VEGETAL

Responsavel: Erick Lins
Apoio: Marriel Brito

O responsavel deve:
v’ Gerir a rotina do PNCRC Vegetal

v Propor solugdes e caminhos para estruturacdo dare  de de laboratérios de sua algcada

v Propor solugdes e caminhos para atendimento as dem  andas advindas da CCRC e de outros
departamentos (programas especiais)

v' Acompanhar/conduzir os projetos afetos a sua area
v Responder pela execucéo das tarefas afetas a suae quipe

Atividades relacionadas
1. Funcionamento da Rede Nacional de Laboratérios
Analisar Processos de credenciamentos/ extensédo de escopo

Estabelecer equipes auditoras conforme escopo e acompanhar cronograma de execuc¢éo das auditorias

Elaborar Documentos e Exarar pareceres técnicos

Participar da Comissao Técnica CGAL

Elaborar POP’s

Manter o cadastro de escopo

Auxiliar na analise de processos de outras areas

Atualizar o cadastro dos Lanagro’s

Acompanhar processos de monitoramento e resolucédo de NCs

2. Rotina PNCRC

Verificar encaminhamentos de resultados nos prazos

Monitorar o cumprimento da rotina do PNCRC

Consolidar dados de realizacdo de analises do PNCRC com as planilhas
Consolidar dados de violacdes detectadas e informadas

3. Miss0es Internacionais

Elaborar propostas dos questionamentos das Missdes
Acompanhar as Missdes

Elaboracéo os Planos de Acédo ap6s Missao
Acompanhar o cumprimento dos Planos de Acao

4. Andlise Técnica
Responder e-mail’s
Analisar / responder as consultas técnicas

5. Sistema Informatizado
Participar da construgdo do SIGLA-Mddulo vegetal

6. Normas Técnicas
Avaliar Normas Técnicas
Elaborar/Revisar Normas Técnicas




MINISTERIO DA AGRICULTURA, PECUARIA E ABASTECIMENTO
SECRETARIA DE DEFESA AGROPECUARIA
COORDENAGAO GERAL DE APOIO LABORATORIAL — CGAL
RESIDUOS E CONTAMINANTES EM ALIMENTOS

POP/RCA/CGAL n° 03

Pagina 02 de 02

Data: 29/08/2011

Verséo 01

AREA VEGETAL

Elaborar/Revisar Manuais
Elaborar/Revisar Guias
Elaborar/Revisar POP’s

7. Ensaios de Proficiéncia

Elaborar agenda dos Ensaios de Proficiéncia (EP’s)

Indicar / Monitorar a participacao dos Lanagros e credenciados em EPs
Solicitar autorizagdo para importacéo, quando necessario

Follow up da reunido sobre importacdo

Estruturar o Programa Interlaboratorial (PI)

8. Planilhas de Validacéo
Acompanhar / atualizar as planilhas de validacao

9. CODEX

Participar de reunides e eventos do CODEX (CCCF/ CCPL / RVBR / CCMAS / GTAMR)

10. Outros

Repassar para a Area Administrativa as atividades para o relatério semanal

Erick Soares Lins
Responsavel pela Area Vegetal - RCA/ICGAL/SDA

Angelo de Queiroz Mauricio

Responsavel pela Area de Residuos e Contaminantes em Alimentos - CGAL/SDA
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AREA ANIMAL

AREA ANIMAL

Responsavel: Jodo Bosco
Equipe: Eriedna Conceicéo, Maciel Bruno, Luciana Brasil

O responsavel deve:
v’ Gerir a rotina do PNCRC Animal

v’ Propor solucées e caminhos para estruturacdo dare  de de laboratérios de sua alcada

v Propor solucdes e caminhos para atendimento as dem  andas advindas da CCRC e de outros
departamentos (programas especiais)

v' Acompanhar/conduzir os projetos afetos a sua area
v Responder pela execucéo das tarefas afetas a suae quipe

Atividades relacionadas
1. Funcionamento da Rede Nacional de Laboratérios
Analisar Processos de credenciamentos/ extensédo de escopo

Estabelecer equipes auditoras conforme escopo e acompanhar cronograma de execucdo das auditorias

Elaborar Documentos e Exarar pareceres técnicos

Elaborar POP’s

Manter o cadastro de escopo

Auxiliar na analise de processos de outras areas

Atualizar o cadastro dos Lanagro’s

Acompanhar processos de monitoramento e resolucéo de NCs

2. Missbes Internacionais

Elaborar propostas dos questionamentos das Missdes
Acompanhar as Missdes

Elaboracéo os Planos de Acédo ap6s Missao
Acompanhar o cumprimento dos Planos de Acao

3. Rotina PNCRC

Analisar os Processos de potenciais ndo conformidades
Monitorar o cumprimento da rotina do PNCRC
Acompanhar o sorteio das amostras

Comunicar violag&o/ IN de resultados das amostras
Gerar relatérios no DISCOVER

Fazer a comparacdo — analises sorteados/previstas
Acompanhar rotina do SISRES

Fazer relatdrios no SISRES

Consolidar dados dos TRAs

Consolidar dados de violacdes detectadas e informadas
Verificar parametros do sorteio realizado pela CCRC, enquanto for necessario

4. Andlise Técnica
Responder e-mail’s
Analisar / responder as consultas técnicas
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AREA ANIMAL

5. Normas Técnicas

Avaliar Normas Técnicas
Elaborar/Revisar Normas Técnicas
Elaborar/Revisar Manuais
Elaborar/Revisar Guias
Elaborar/Revisar POP’s

6. Ensaios de Proficiéncia

Elaborar agenda dos Ensaios de Proficiéncia (EP’s)

Indicar / Monitorar a participacao dos Lanagros e credenciados em EPs
Solicitar autorizacao para importacao, quando necessario

Follow up da reuniédo sobre importacao

Estruturar o Programa Interlaboratorial (PI)

7. Planilhas de Validacao
Acompanhar / atualizar as planilhas de validacao

8. SINAP
Cadastrar as informacdes no SINAP

9. CODEX

Participar de reunides e eventos do CODEX (CCCF/ CCPL / RVBR / CCMAS / GTAMR)

10. Outros

Repassar para a Area Administrativa as atividades para o relatério semanal

Jodo Bosco Marques da Cunha
Responsavel pela Area Animal - RCA/CGAL/SDA

Angelo de Queiroz Mauricio

Responsavel pela Area de Residuos e Contaminantes em Alimentos - CGAL/SDA
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MEDICAMENTOS VETERINARIOS, AGROTOXICOS E PRODUTOS AFINS

MEDICAMENTOS VETERINARIOS, AGROTOXICOS E PRODUTOS AFINS

Responsavel: Marcelo C. Pereira
Equipe: Luiza Cazarim

O responsavel deve:

v Propor solugdes e caminhos para estruturacdo dare  de de laboratérios de sua algcada

v’ Propor solucées e caminhos para atendimento as dem  andas advindas da CCRC e de outros
departamentos (programas especiais)

v' Acompanhar/conduzir os projetos afetos a sua area

v Responder pela execucéo das tarefas afetas a suae quipe

Atividades relacionadas

1. Normas Técnicas

Avaliar Normas Técnicas
Elaborar/Revisar Normas Técnicas
Elaborar/Revisar Manuais
Elaborar/Revisar Guias
Elaborar/Revisar POP’s

2. Analise Técnica
Responder e-mail’s

Analisar / responder as consultas técnicas

3. Planilhas de Validacao
Acompanhar / atualizar as planilhas de validacao

4. CODEX
Participar de reunides e eventos do CODEX (CCCF/ CCPL / RVBR / CCMAS / GTAMR)

5. Outros
Repassar para a Area Administrativa as atividades para o relatério semanal

Marcelo Claudio Pereira

Responsavel pela Area de Medicamentos Veterinarios, Agrotoxicos e Produtos Afins - RCA/CGAL/SDA

Angelo de Queiroz Mauricio
Responsavel pela Area de Residuos e Contaminantes em Alimentos - CGAL/SDA
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AREA ADMINISTRATIVA

AREA ADMINISTRATIVA

Responsavel: Hellen Almeida
Equipe: Mayara Santos, Ygor Pereira, Manuella Mira

O responsavel deve:
v’ Buscar atender as necessidades das areas técnicas de maneira efetiva, eficiente e eficaz

v Gerir a area administrativa buscando melhoria cont inua e eficiéncia da area
v’ Responder pela execucéo das atividades de sua equi  pe de apoio

Atividades administrativas relacionadas

1. Documentos

Controlar entrada/saida de documentos e processos

Distribuir documentos

Arquivar documentos

Manter arquivo de documentos

Elaborar e manter procedimentos para as tarefas bracais (quando necessario)
Tirar Copias

Digitalizar docs

Buscar/Levar material na grafica

Digitar documentos das areas técnicas quando necessario

Inserir dados em planilhas das areas técnicas quando necessario
Elaborar ordens de servico

Abrir pastas “A-Z"

Paginar os processos

Abrir/ fechar volumes dos processos

Manter controle da numeracdo dos documentos

Encaminhar documentos para traducéo

2. Agenda
Manter agenda
Elaborar relatérios semanais para a Coordenacédo-Geral

3. Eventos e Reunides

Organizar Eventos

Identificar os Eventos Técnicos

Estabelecer contatos para a realizacdo dos Eventos
Participar de reunides técnicas / administrativas

4. Outros

Autorizar saida de equipamentos

Cuidar do Material de divulgacéo da area
Manter almoxarifado da sala
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5. Outras Tarefas bracais
Atender telefones

Realizar chamadas telefnicas
Passar FAX

Limpar telefones

Providenciar material de escritério

Hellen Almeida
Responsavel pela Area Administrativa - RCA/CGAL/SDA

Angelo de Queiroz Mauricio
Responsavel pela Area de Residuos e Contaminantes em Alimentos - CGAL/SDA




Procedimentos Operacionais




MINISTERIO DA AGRICULTURA, PECUARIA E ABASTECIMENTO PROC/RCA/CGAL n° 01

SECRETARIA DE DEFESA AGROPECUARIA Pagina 01 de 011

- Data: 27/03/2009 [ Verséo 00
COORDENAGAO GERAL DE APOIO LABORATORIAL - CGAL
RESIDUOS E CONTAMINANTES EM ALIMENTOS

PROCEDIMENTOS PARA AVALIACAO DE PROCESSO DE CREDENC IAMENTO DE LABORATORIO

PROC/RCA/ICGAL N° 01 - PROCEDIMENTOS PARA AVALIACAO DE
PROCESSO DE CREDENCIAMENTO DE LABORATORIO

Elaborado Aprovado
Servigo de Auditoria e Credenciamento  Residuosrgaininantes em
Alimentos

Dario Abbud Righi
Marcelo Pereira

Ernesto do Nascimento Viegas Angelo Queiroz Mauricio

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF
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VERSAO DATA HISTORICO
00 27/03/2009 Andlise para aprovacao
01 06/04/2009 Aprovacao final do documento

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF
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PROCEDIMENTOS PARA AVALIACAO DE PROCESSO DE CREDENC IAMENTO DE LABORATORIO

1. OBJETIVO:

Definir os procedimentos a serem utilizados pelaaAde Residuos e Contaminantes em
Alimentos (RCA/CGAL) para avaliacdo de Processosrddenciamentos de laboratérios
analiticos junto ao Ministério da Agricultura, Péda e Abastecimento — MAPA de forma

a integrarem a Rede Nacional de Laboratérios Agnagréos

2. AREAS DA CGAL ENVOLVIDAS:

Servico de Auditoria e Credenciamento (SAC) e Resice Contaminantes em Alimentos
(RAC)

3. APLICACOES

Este POP constitui uma normativa para a Area délRes e Contaminantes em Alimentos
(RAC) devendo ser seguido pelos seus técnicos gparaaliagcdo e encaminhamento de
Processos de credenciamentos de laboratériosiemslivisando atender os requisitos da
Instrucdo Normativa n° 01, de 16/01/2007 e PROC/S&AL N’ 1.

Para aplicacao deste POP é recomendado consutagoisites documentos:
v PROC SAC/CGAL N1,

v PROC SAC/CGAL N2;
v Instrugdo Normativa n° 01, de 16/01/2007, publicaa®.0O.U. de 17/01/2007;

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF



MINISTERIO DA AGRICULTURA, PECUARIA E ABASTECIMENTO PROC/RCA/CGAL n° 01
SECRETARIA DE DEFESA AGROPECUARIA Pagina 04 de 011
. Data: 27/03/2009 | Versao 00
COORDENACAO GERAL DE APOIO LABORATORIAL — CGAL
RESIDUOS E CONTAMINANTES EM ALIMENTOS

PROCEDIMENTOS PARA AVALIACAO DE PROCESSO DE CREDENC IAMENTO DE LABORATORIO

v' Requisitos e Critérios Especificos para a Orgadizae Funcionamento dos
Laboratérios de Analises de Residuos e Contamisante Alimentos Integrantes
da Rede Nacional de Laboratérios Agropecuarios;

v' Guia para validacdo de métodos analiticos e centlel qualidade interna das
analises de monitoramento do plano nacional dduesie contaminantes — PNCR

(Guia de validacao).

4. RESPONSABILIDADES

A responsabilidade pela revisdo do contetdo destegimento é da RCA/CGAL.

A revisdo deste procedimento seré feita a cadameses ou quando se fizer necessério.

5. DEFINICOES

As definicbes adotadas estdo nas seguintes docognent
v Instrucdo Normativa MAPA n° 01, de 16/01/2007, m#ga no DOU n°
17/01/2007.
v PROC SAC/CGAL N1
v" PROC SAC/CGAL N2

6. SIGLAS

CRC: Coordenacédo de Residuos e Contaminantes;
CGAL: Coordenacéo Geral de Apoio Laboratorial;

CT: Comisséao Técnica da CGAL,;

Form. SAC/CGAL: Formulario para registros do SACALG
MAPA: Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abasteento;

AN NN N

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF
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PNCRC: Plano Nacional de Controle de Residuos ¢a@onantes;
Proc. SAC/CGAL: Procedimento do SAC/CGAL,;

RCA: Residuos e Contaminantes em Alimento;

RDP: Relatério de Analise dos Documentos do Process

SAC: Servico de Auditoria e Credenciamento da CGAL;

SDA: Secretaria de Defesa Agropecuaria,

N N N N N N

SESD: Sistema de Entrada e Saida de documentos.

7. PROCEDIMENTO

Por se tratar de um procedimento interno da Areé,RSte documento no abordard em
detalhes todos os procedimentos do Processo desnciathento de laboratérios.

Entretanto, abordaremos em detalhes todos os Boscess quais a RCA esta envolvida.
Neste contexto, para melhor visualizagdo da RCArdetio Processo, encontra-se no

Anexo I, um fluxograma geral de todas as etapd®rdoesso de credenciamento.

7.1. Entrada do Processo no RCA encaminhado via SA@umero 1 do fluxograma

constante do Anexo I)

Quando da entrada no RCA, via despacho do SAC,neslwdos devem tomar as

seguintes acdes sequencialmente:
7.1.1- Chefe da Area:
7.1.1.1Verificar se o Processo foi devidamente cadastrmd8istema informatizado —

Sistema de Entrada e Saida de documentos (SESD).
7.1.1.1.1- Caso afirmativo — Encaminhar para o técnico damdevido empenho.

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF
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7.1.1.1.2- Caso negativo — Cadastrar o Processo e encangalao técnico dando

0 devido empenho.

7.1.2- Técnico:

7.1.2.1 —Confirmar se o analito e a matriz sdo do intereks®NCR, bem como 0s
limites estabelecidos (LMR e LMDR), baseado narligsto Normativa que a
CCRC atualiza anualmente e/ou em uma consultaerorando ou e-mail, se
ambos (analito e matriz) seréo de interesse do RINGR ano subseqtiente;

7.1.2.2 -Realizar a Andlise documental baseaddnstrucdo Normativa n°® 01, de
16/01/2007 e emitir o relatorio de analise dos documento®awesso (RDP)

utilizando o modelo constante Rorm. SAC/CGAL n° 05;

7.1.2.3— Verificar se o laboratoério é acreditado peloanigmo nacional de acreditacdo

segundo a norma NBR ISO/IEC 17025.

7.1.2.4— Verificar se o laboratério participa de testespdoficiéncia e comparacdes
inter-laboratoriais organizadas por provedores @&ierges, para 0S ensaios

objeto do credenciamento pleiteado e conforme godibilidade dos

provedores.

7.1.2.5 -Realizar a analise do relatdrio de validacdo daduodbgia analitica, baseado
no Guia de validag&o,caso a substancia e matriz sejam de interesséado P
Nacional de Controle de Residuos estabelecido@atadenacédo de Controle

de Residuos e Contaminantes;

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF
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7.1.2.6- Emissao de parecer técnico confornieoom. SAC/CGAL n° 13;

7.1.2.7 —Fazer uma minuta de memorando enderecada ao Gh&Ad, em nome do
chefe da Area. Utilizar o nimero de memorando querscontra na pasta

publica -\ibm33406\Controle de Processos - Residuos e Cantaantes,

7.1.2.8- Encaminhar o Processo com os documentos (For@/@&BAL n° 05 e Form.
SAC/CGAL n° 13 e a minuta de memorando) devidampreenchidos para o
Chefe da Area;

7.1.2.9- Alimentar o Sistema de Entrada e Saida de docims¢8BESD).

7.1.3- Chefe da Area:

7.1.3.1- Analisar o parecer técnico;

7.1.3.2— Em caso de concordancia com o parecer técn@ssiar e providenciar o
envio do memorando;

7.1.3.3- Em caso de discordancia com o parecer técnicanitireum parecer
justificando o fato (anexar ao Processo) e fazenowe memorando;

7.1.3.4— Providenciar o arquivamento das cépias dos memdos emitidos;

7.1.3.5— Providenciar o devido encaminhamento do Progess®no SAC e alimentar o
SESD.

Quando do retorno do Processo com a resposta mgseias para a RCA, via despacho do

SAC, os envolvidos devem tomar as seguintes agigescialmente:

7.1.4- Chefe da Area:
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7.1.4.1- Verificar se o Processo foi devidamente caddstra Sistema informatizado

— Sistema de Entrada e Saida de documentos (SESD).
7.1.4.1.1- Caso afirmativo — Encaminhar para o técnico damdevido empenho.
7.1.4.1.2- Caso negativo — Cadastrar o Processo e encanfialeao técnico dando

0 devido empenho.
7.1.4.2- Técnico:
7.1.4.1 Realizar a analise da documentacéo enviada (respastxigéncia);
7.1.4.2- Emissao de parecer técnico confornieoom. SAC/CGAL n° 13;
7.1.4.3 —Fazer uma minuta de memorando enderecada ao Gh&Ad, em nome do
chefe da Area. Utilizar o nimero de memorando quersontra na pasta

publica -\ibm33406\Controle de Processos - Residuos e Cantaantes,

7.1.4.4- Encaminhar o Processo com os documentos (Form@/GBAL n° 13 e a

minuta de memorando) devidamente preenchidos parefe da Area;
7.1.4.5- Alimentar o Sistema de Entrada e Saida de dociosi¢BESD).
7.1.5- Chefe da Area:
7.1.5.1- Analisar o parecer técnico;

7.1.5.2— Em caso de concordancia com o parecer técn&ssinar e providenciar o

envio do memorando;
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7.1.5.3- Em caso de discordancia com o parecer técnicanitireum parecer
justificando o fato (anexar ao Processo) e fazenavwo memorando;

7.1.5.4— Providenciar o arquivamento das cépias dos memdos emitidos;

7.1.5.5— Providenciar o devido encaminhamento do Progessno SAC e alimentar o
SESD.

7.2. Retorno do Processo ao RCA ap6s o procedimende auditoria (nUmero 2 do

fluxograma constante do Anexo )

Quando do retorno do Processo ao RCA, via desgizl$AC, os envolvidos devem tomar

as seguintes acOes seqguencialmente:

7.2.1- Chefe da Area:

7.2.1.1- Providenciar a alimentacdo do SESD;

7.2.1.2— Encaminhar o Processo para o técnico

7.2.2- Técnico:

7.2.2.1 -Realizar a Analise do Processo baseadinsiucdo Normativa n° 01, de
16/01/2007e Relatério da Auditoria instituida pelo SAC e &mo parecer
técnico conforme &orm. SAC/CGAL n° 13,

7.2.2.2 — Fazer uma minuta de memorando no nome do chefaem éhderecada ao
SAC. Utilizar o numero de memorando que se encamargasta publica -

\ibm33406\Controle de Processos - Residuos e Cantaantes
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7.2.2.3- Encaminhar o Processo com os documentos (For@/GBAL n°® 13 e a

minuta de memorando) devidamente preenchidos parefe da Area;

7.2.2.4- Alimentar o Sistema de Entrada e Saida de dodasi¢S8ESD).

7.2.3- Chefe da Area:

7.2.3.1- Analisar o parecer técnico;

7.2.3.2— Em caso de concordancia com o parecer técn&ssinar e providenciar o
envio do memorando;

7.2.3.3- Em caso de discordancia com o parecer técnicanitireum parecer
justificando o fato (anexar ao Processo) e fazenowe memorando;

7.2.3.4— Providenciar o arquivamento das copias dos memdos emitidos;

7.2.3.5— Providenciar o devido encaminhamento do Progessno SAC e alimentar o
SESD.
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PROC/RCA/ICGAL N° 02 - PROCEDIMENTOS PARA AVALIACAO DE
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Elaborado Aprovado

Servigo de Auditoria e Credenciamentg Residuosrgabinantes em
Alimentos

Dario Abbud Righi
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1. OBJETIVO:

Definir os procedimentos a serem utilizados pelaaAde Residuos e Contaminantes em
Alimentos (RCA/CGAL) para avaliagdo de Processos eXéensao de escopo de

laboratérios analiticos credenciados junto ao Ninis da Agricultura, Pecuaria e

Abastecimento — MAPA.

2. AREAS DA CGAL ENVOLVIDAS:

Servico de Auditoria e Credenciamento (SAC) e Resice Contaminantes em Alimentos
(RAC)

3. APLICACOES

Este POP constitui um instrumento para a Area dsidBes e Contaminantes em
Alimentos (RCA) devendo ser seguido pelos seusidésnpara a avaliacdo e
encaminhamento de Processos de extensdo de esedpbodatérios analiticos, visando
atender os requisitos da Instrugcdo Normativa n°d@116/01/2007 e PROC SAC/CGAL
N°1.

Para aplicacao deste POP é recomendado consuiagosites documentos:
v PROC SAC/CGAL N1;

v PROC SAC/CGAL N2;
v Instrugdo Normativa n° 01, de 16/01/2007, publicaa®.O.U. de 17/01/2007;
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v' Requisitos e Critérios Especificos para a Orgadizae Funcionamento dos
Laboratérios de Analises de Residuos e Contamisante Alimentos Integrantes
da Rede Nacional de Laboratérios Agropecuarios;

v' Guia para validacdo de métodos analiticos e centlel qualidade interna das
analises de monitoramento do plano nacional dduesie contaminantes — PNCR

(Guia de validacao).

4. RESPONSABILIDADES

A responsabilidade pela revisdo do contetdo destegimento é do RCA/CGAL.

A revisdo deste procedimento seré feita a cadameses ou quando se fizer necessério.

5. DEFINICOES

As definicbes adotadas estdo nas seguintes docognent
v Instrucdo Normativa MAPA n° 01, de 16/01/2007, m#ga no DOU n°
17/01/2007.
v PROC SAC/CGAL N1
v" PROC SAC/CGAL N2

6. SIGLAS

CRC: Coordenacéo de Residuos e Contaminantes
CGAL: Coordenacéo Geral de Apoio Laboratorial;

Form. SAC/CGAL: Formulario para registros do SACALG
MAPA: Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abasteento;
Proc. SAC/CGAL: Procedimento do SAC/CGAL,;

N X X X
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PNCRC: Programa Nacional de Controle de Resid@mnéaminantes;
RCA: Residuos e Contaminantes em Alimento;

RDP: Relatério de Analise dos Documentos do Process

SAC: Servico de Auditoria e Credenciamento da CGAL;

SESD: Sistema de Entrada e Saida de documentos

AN NN N

7. PROCEDIMENTO

Por se tratar de um procedimento interno da AreA,RSte documento n&o abordard em
detalhes todos os procedimentos do Processo deséwtede escopo. Entretanto,
abordaremos em detalhes todos os Processos, s @URCA esta envolvida. Neste
contexto, para melhor visualizacdo da RCA dentrd’dicesso, encontra-se no Anexo |,

um fluxograma geral de todas as etapas do Prodessxtensdo de escopo.

7.1. Entrada do Processo de extensdo de escopo n@ARencaminhado via SAC

(nimero 1 do fluxograma constante do Anexo )

Quando da entrada no RCA, via despacho do SAC,neslwdos devem tomar as

seguintes acdes sequencialmente:

7.1.1- Chefe da Area:

7.1.1.1Verificar se o Processo foi devidamente cadastred8istema informatizado —
Sistema de Entrada e Saida de documentos (SESD).
7.1.1.1.1- Caso afirmativo — Encaminhar para o técnico damdevido empenho.
7.1.1.1.2- Caso negativo — Cadastrar o Processo e encanfialeao técnico dando

0 devido empenho.
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7.1.2- Técnico:

7.1.2.1 —Confirmar se o analito e a matriz sdo do interess®NCR, bem como os
limites estabelecidos (LMR e LMDR), baseado narligsto Normativa que a
CRC atualiza anualmente e/ou em uma consulta, eiaorando, se ambos

(analito e matriz) serédo de interesse do PNCRnosabsequente;

7.1.2.2 -Realizar a Analise documental dos dados, informgmds laboratério no
Form. SAC/CGAL n° 02, baseado ndnstrucdo Normativa n° 01, de
16/01/2007

7.1.2.3— Verificar se o laboratoério é acreditado peloanigmo nacional de acreditacdo
segundo a norma NBR ISO/IEC 17025;

7.1.2.4— Verificar se o laboratério participa de testespdoficiéncia e comparacdes
inter-laboratoriais organizadas por provedores @&ientes, para 0S ensaios
objeto do credenciamento pleiteado e conforme godibilidade dos

provedores;

7.1.2.5- Realizar a andlise do relatério de validacdo daduidgia analitica, baseado
no Guia de validacdo,caso a substancia e a matriz sejam de interesB&ado
Nacional de Controle de Residuos (PNCRC) estalbelgmla Coordenacéo de

Residuos e Contaminantes (CRC);

7.1.2.6- Emisséo de parecer técnico conformeoom. SAC/CGAL n° 13;
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7.1.2.7 —Fazer uma minuta de memorando enderecada ao Gh&Ad, em nome do
chefe da Area. Utilizar o nimero de memorando querscontra na pasta

publica -\\ibm33406\Controle de Processos - Residuos e Cantaantes,

7.1.2.8- Encaminhar o Processo com os documentos (Form@/GBAL n° 13 e a

minuta de memorando) devidamente preenchidos parefe da Area;

7.1.2.9- Alimentar o Sistema de Entrada e Saida de docims¢8BESD).

7.1.3- Chefe da Area:

7.1.3.1- Analisar o parecer técnico;

7.1.3.2— Em caso de concordancia com o parecer técn@ssiar e providenciar o
envio do memorando;

7.1.3.3- Em caso de discordancia com o parecer técnicanitireum parecer
justificando o fato (anexar ao Processo) e fazenowe memorando;

7.1.3.4— Providenciar o arquivamento das cépias dos memdos emitidos;

7.1.3.5— Providenciar o devido encaminhamento do Progessno SAC e alimentar o
SESD.

Quando do retorno do Processo com a resposta agseias para a RCA, via despacho do

SAC, os envolvidos devem tomar as seguintes agigescialmente:

7.1.4- Chefe da Area:
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7.1.4.1- Verificar se o Processo foi devidamente caddstra Sistema informatizado
— Sistema de Entrada e Saida de documentos (SESD).
7.1.4.1.1- Caso afirmativo — Encaminhar para o técnico damdevido empenho.
7.1.4.1.2- Caso negativo — Cadastrar o Processo e encanfialeao técnico dando

0 devido empenho.
7.1.4.2- Técnico:
7.1.4.1 Realizar a analise da documentacdo enviada (respastxigéncia);
7.1.4.2- Emisséo de parecer técnico conformeoom. SAC/CGAL n° 13;
7.1.4.3 —Fazer uma minuta de memorando enderecada ao Gh&Ad, em nome do
chefe da Area. Utilizar o nimero de memorando quersontra na pasta

publica -\\ibm33406\Controle de Processos - Residuos e Cantaantes,

7.1.4.4- Encaminhar o Processo com os documentos (For@/GBAL n°® 13 e a

minuta de memorando) devidamente preenchidos parefe da Area;
7.1.4.5- Alimentar o Sistema de Entrada e Saida de docis¢8BESD).
7.1.5- Chefe da Area:
7.1.5.1- Analisar o parecer técnico;

7.1.5.2— Em caso de concordancia com o parecer técn@ssinar e providenciar o

envio do memorando;
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7.1.5.3- Em caso de discordancia com o parecer técnicanitireum parecer
justificando o fato (anexar ao Processo) e fazenavwo memorando;

7.1.5.4— Providenciar o arquivamento das cépias dos memdos emitidos;

7.1.5.5— Providenciar o devido encaminhamento do Progessno SAC e alimentar o
SESD.
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1. OBJETIVO
Definir os procedimentos a serem utilizados pel@aAde Residuos e Contaminantes em

Alimentos (RCA/CGAL) para acompanhar a execuc¢dodida rotina do PNCRC no ambito das
atividades realizadas pelos laboratérios em cungrinas demandas do referido Plano.

2. CAMPO DE APLICACAO
Este POP constitui uma normativa para a Area dédRes e Contaminantes em Alimentos

(RCA), devendo ser seguido pelos seus técnicosguarapanhar a execuc¢ao fisica da rotina do
PNCRC.

Para aplicacéo deste POP é recomendado consuftagoimites documentos:

<\

Manual de procedimentos do plano nacional de clentie residuos e contaminantes —
PNCRC para laboratérios (areas animal e vegetal);

Decreto N° 5.741, de 30/03/2006, publicado no D.@el31/03/2006;

Instrucdo Normativa MAPA n° 01, de 16/01/2007, maala no D.O.U de 17/01/2007;
Instrugdo Normativa MAPA n°® 42, de 20/12/1999, m#ula no D.O.U de 22/12/1999;
Instrucdo Normativa MAPA n° 24, de 14/07/2009, maala no D.O.U de 22/07/2009;

ANANENEN

3. RESPONSABILIDADES

A responsabilidade pela revisdo do conteudo desteegimento é da RCA/CGAL, sendo a
revisdo deste procedimento efetuada quando senipessario.

E atribuicdo do responsavel pela area técnica siglues e contaminantes em alimentos da
CGAL/SDA, garantir o cumprimento dos procedimerdescritos no presente documento, bem
como responsabilizar-se pelas agdes e decisOaetetpsgeadvierem.

E atribuicdo do gestor do SISRES — médulo labd@téealizar o acompanhamento da execugéo
fisica do PNCRC no ambito das atividades realizgodss laboratorios em cumprimento as
demandas do referido Plano;

E também atribuicdo do gestor do SISRES — modudorédorio, informar tempestivamente o
responsavel pela area técnica de residuos e cortat®s em alimentos da CGAL/SDA, de
guaisquer ocorréncias ou desvios identificados.
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4. DEFINICOES

Gestor do SISRES — moédulo laboratorio: Pessoa daLG€sponsavel pela operacao e avaliagao
do SISRES no que diz respeito a sua interface laboratorios, doravante denominado apenas
gestor.

As demais definicdes adotadas sdo aquelas cors@atmstrucdo Normativa MAPA n° 01, de
16/01/2007, publicada no DOU n° 17/01/2007.

5. SIGLAS

* PNCRC: Plano Nacional de Controle de Residuos ¢a@onantes
* SISRES: Sistema de Residuos e Contaminantes

* LANAGRO: Laboratorio Nacional Agropecuario

* CGAL: Coordenacao Geral de Apoio Laboratorial;

» SDA: Secretaria de Defesa Agropecuaria

* MAPA: Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abasteento;

6. LEGISLACOES E REGULAMENTOS TECNICOS APLICAVEIS
« Decreto N° 5.741, de 30/03/2006, publicado no D.@el31/03/2006;
* Instrugdo Normativa MAPA n° 01, de 16/01/2007, m#ala no D.O.U de 17/01/2007,
* Instrugdo Normativa MAPA n° 42, de 20/12/1999, m#ala no D.O.U de 22/12/19969;
* Instrugdo Normativa MAPA n° 24, de 14/07/2009, m#ala no D.O.U de 22/07/2009;
* Manual de procedimentos do plano nacional de clentte residuos e contaminantes —
PNCRC para laboratérios (areas animal e vegetal);
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7. PROCEDIMENTO — AREA ANIMAL

7.1 Acompanhamento dos sorteios realizados semamainte para o PNCRC

7.1.1 O gestor devera toda semana (preferenciagment dia antes da realizacdo do sorteio),
efetuar consulta a CCRC sobre a previsdo de arsoatrserem sorteadas para cada
combinacdo laboratorio/analito/matriz/espécie. pedcedimento tem a finalidade de
identificar a previsdo de amostras a serem encatasaos respectivos laboratorios e
realizar a sua adequacao a capacidade operacmaiesmos,

7.1.2 A RCA/CGAL devera retornar a planilha com a previg@& sorteio atualizada de acordo
com a capacidade operacional do Laboratério paZ&R@ O numero de amostras a serem
sorteadas/semana ndo deve ser superior a capaogadacional do laboratdrio por
semana, salvo em casos excepcionais de emergédeigpievio acordo com o referido
laboratorio;

7.1.3 Anexo | — Planilha Acompanhamento Semanal dos Bsrt€onsultar planilha na pasta
compartilhada através do caminho: \\masrvO3\RCAkRaio PNCRC\Rotina do PNCRC
2011\Planilha - Amostras sugeridas.

7.2 Relatério da Diferenca do Sorteio

7.2.1 A fim de identificar se a planilha de reconegfio do sorteio esta sendo seguida pela
CCRC, toda segunda-feira o gestor do SISRES degalaar a diferenca do sorteio, onde
deve ser preenchido: Estabelecimento, Espécie, dapAnalise, Laboratorio, Quantidade
Sorteada DIPOA (dados obtidos do SISRES, atravégedo de Menu “Parametros do
Sorteio — Consulta), Quantidade Recomendada CGA&ni{(Ra com a precisdo das
amostras sorteadas), Diferenca, Percentual de @Quemgo do PNCRC (Planilha com a
precisdo das amostras sorteadas),.

7.2.2 Caso a planilha néao esteja sendo seguidaralser enviado um Memorando para a CCRC,
0 modelo pode ser obtido pelo caminho: \\masrvO3WRGtina do PNCRC\Rotina do
PNCRC 2010\Memo.

7.2.3 Devera ser arquivado eletronicamente por flaaboo na pasta Compartilhada, caminho:
\\masrvO3\RCA\Rotina do PNCRC\Rotina do PNCRC 2Difékenc¢a no sorteio.

7.3 Envio de informagfes do Sorteio para os Labai@rios

7.3.1 A fim de informar a quantidade de amostrateadas por Laboratério naguela semana,
devera ser enviada toda segunda-feira de cada aemndemonstrativo do sorteio para o
Coordenador Técnico e o (s) RT (s).

7.3.2 O Demonstrativo deve ser retrado do SISRES EBW caminho:
sistemas.agricultura.gov.br/sisres, item do MenBorteio — Parametros do Sorteio -
Consulta;
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7.3.3 Devera ser arquivado eletronicamente por fladboo na pasta Compartilhada, caminho:
\\masrvO3\RCA\Rotina do PNCRC\Rotina do PNCRC 2Afrstras Sorteadas por
Laboratorio\Semana XX.

7.4 Amostras sorteadas acima do Programado para daboratorios

7.4.1 Amostras que forem sorteadas acima do vaewigbo no item 7.1.8 e que efetivamente
derem entrada nos laboratorios, deverdo ser acdragas de orientacdo para descarte
conforme o codigo 16 (Amostra descartada acimaagramado/capacidade operacional).

7.5 Acompanhamento da execuc¢do das andliseslisdas pelos laboratorios

7.5.1 A fim de verificar o cumprimento dos praza&ximos de analises previstos no Manual de
Procedimentos, o gestor devera a cada 15 diasaefeonsulta ao SISRES para
identificacdo de amostras com codigo 14 (AmostreeBigla pelo Laboratorio) que possuam
data superior a 15 dias Uteis em relacdo as daaseakbimento das mesmas pelo
laboratério;

7.5.2 Anexo Il — Pasta para verificacdo das aragstom prazo de analise vencido devera ser
consultada na Pasta Compartilhada através do camitimasrvO3\RCA\Rotina do
PNCRC\Rotina do PNCRC 2011\Verificacdo Semanal degtras com Prazo de Analise
Vencido.

7.6 Acompanhamento de amostras violadas

7.6.1 Fazer relatério diario prévio para verifi#a no Sistema de amostras com resultados acima
do limite de referéncia estabelecido na IN anuaPNCRC: Emitir relatérios gerenciais -
Relac&o das analises com violacao - Periodo initialia do ano e periodo final: dia atual.

A partir desse relatorio, passar as informacOesadmstras violadas para a pasta
demonstrativo de violagBes. Verificar se os respest comunicados de violacdo e
memorandos foram enviados & CCRC.

7.6.2 Anexo Il — Planilha de Controle de ViolagdConsultar planilha na Pasta Compartilhada
através do caminho: \\MasrvO3\rca\Rotina do PNCREMA do PNCRC 2011\Demonstrativo
de Violagbes\Animal.

7.7 Recebimento e envio de comunicado de violacdo de@stras do PNCRC

7.7.1 Quando o Comunicado de Violag&do juntamente com A Ci@gar via fax e/ou e-mail, o
gestor devera checar as informac¢des do comunicdddCOA,

7.7.2 ApOs esta checagem, o gestor devera fazer uma anideit Memorando para ser
encaminhando a CCRC, com c6pia para o Coordenaztat Ga CGAL,
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7.7.3 O responsavel pela RCA devera analisar o Comunjea@®A e assinar o memorando de
encaminhamento para a CCRC. O memorando devegbtagatoriamente, como anexo o

comunicado de violacao e o respectivo COA.

7.7.4 ApoOs a assinatura do memorando, a area responpéielarquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em copia, digitalizzngeivar a cOpia em arquivo especifico.
7.7.5 O gestor deverd manter a planilha de “Demonstrat&ywiolacfes” atualizada na pasta

compartilhada

7.8 Recebimento e envio do Termo de Rejeicdo de Amossra

7.8.1 Quando o Termo de Rejeicdo de Amostra chegar ad@&easiduos e contaminantes em
alimentos via fax, e-mail e/ou correio, o gestoreté checar as informacdes do TRA de
forma a garantir se nenhuma informacdo esté falta@dso alguma informagéo esteja

faltando, o gestor devera cobrar o envio destanmdgao do laboratorio.

7.8.2 ApOs esta checagem, o gestor devera fazer uma anidet Memorando para ser

encaminhando ao CGPE/DIPOA;

7.8.3 O responsavel pela RCA deveré analisar o memorarasina-lo. O memorando devera

ter, obrigatoriamente, como anexo 0s TRAs.

7.8.4 ApOs a assinatura do memorando, a area responpélelarquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em copia, digitalizargeiivar a cdpia em arquivo especifico.

Este procedimento deve englobar todos os TRAs

7.9Recebimento e envio de COAs investigacao

7.9.1 Quando o COA chegar a area de residuos e contaesnam alimentos via fax, e-mail
e/lou correio, o gestor devera checar as informadée€OA de forma a garantir se
nenhuma informacdo estd faltando. Caso algumanifcdio esteja faltando, o gestor

devera cobrar o envio desta informacao do labacator

7.9.2 AplOs esta checagem, o gestor devera fazer uma anidet Memorando para ser

encaminhando a CCRC/SDA

7.9.3 ApOs a assinatura do memorando, a area responpélelarquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em coépia, digitalizargeiivar a cdpia em arquivo especifico.

Este procedimento deve englobar todos os COAS.

7.9.4 Os Laboratorios devem enviar a CGAL os COAS de dtigacado assim que estes sdo

expedidos.

8.0 Recebimento e envio de COAdos programas especiais do DIPOA

8.01 Quando o COA chegar a area de residuogstaminantes em alimentos via fax, e-mail
elou correio, 0 gestor devera checar as informadoe€OA de forma a garantir se
nenhuma informacédo esta faltando. Caso algumanmafgéio esteja faltando, o gestor

devera cobrar o envio desta informacao do labacator
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8.02 ApoOs esta checagem, o gestor devera fazer mimata de Memorando para ser
encaminhando ao CGPE/DIPOA

8.03 O responsavel pela RCA deveré analisaemarando e assina-lo. O memorando devera
ter, obrigatoriamente, como anexo os COAs.

8.04 Apods a assinatura do memorando, a area respéngéie arquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em copia, digitalizargeiivar a copia em arquivo especifico.
Este procedimento deve englobar todos os COAs

8.1 Recebimento e envio de COAde Bovino Vivo

8.1.1 Quando o COA chegar a area de residaostaminantes em alimentos via fax, e-malil
elou correio, 0 gestor devera checar as informadoe€OA de forma a garantir se
nenhuma informacdo estd faltando. Caso algumaniaftéio esteja faltando, o gestor
devera cobrar o envio desta informacao do labacator

8.1.2 Apoés esta checagem, o gestor deverd fazer mmuta de Memorando para ser
encaminhando ao DSA/SDA.

8.1.3 O responsavel pela RCA devera analisaemorando e assina-lo. O memorando devera
ter, obrigatoriamente, como anexo os COAs.

8.1.4 Apods a assinatura do memorando, a areansdypel pelo arquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em cOpia, digitalizargeiivar a copia em arquivo especifico.
Este procedimento deve englobar todos os COAs
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9. PROCEDIMENTO — AREA VEGETAL

9.1.0 gestor deve obter junto & CCRC a previsdo ddecadensal, preferencialmente até a
altima semana do més anterior.

9.2.A fim de identificar a previsdo de amostras a semnaminhadas aos respectivos
laboratorios e sua adequacdo a capacidade opeahoiercaso dos Lanagros, o gestor
deverd atualizar o “Demonstrativo de Execuc¢éo &idic Més (em questao)” (Anexo Il
deste documento);

9.3.0 gestor deve encaminhar a planilha com as infadesage “Origem”, “Cultura”,
“Caodigo” e “Data de coleta prevista” ja preenchidas

9.4. 0 gestor deve acompanhar o preenchimento das deolarss da planilha por parte do
laboratorio

9.5.Uma vez concluido preenchimento do Demonstrativonde em questdo, o gestor deve
compilar os demonstrativos dos demais laboratonaguele més e encaminhar via
memorando para conhecimento da CCRC.

9.6.Com as informacfes do Demonstrativo de Execucacada laboratorio, o gestor deve
atualizar o arquivo “Controle de Andlises Geral RCJano-safra].xIs”

10. Verificacao de COAs

10.1. O gestor deve verificar diariamente os COAs danaotecebidos nas caixas de e-
mail pncrc.lab@agricultura.gov.lerdos e-mails pessoais da equipe da Area Vegatal p
observar eventuais equivocos em:
10.1.1.Preenchimento e Assinaturas
10.1.2.Resultados violativos desacompanhados de comunicado
10.1.3.Demora no envio apés conclusdo da analise
10.1.4.0utros problemas

10.2. Ao encontrar quaisquer falhas nos COAs, 0 gestee datrar em contato com o
laboratério e solicitar por e-mail a emissao dpeetivo suplemento.
10.3. O gestor deve ainda verificar se a CCRC esta capiad e-mails enviados pelos

laboratorios, e caso ndo esteja, encaminhar-lhes.

11. Amostras sorteadas acima do Programado para os Lalstorios

11.1. Amostras que forem sorteadas acima do valor pgeevi® item 7.1.8 e que
efetivamente derem entrada nos laboratorios, dev&sé acompanhadas de orientacao
para descarte conforme o codigo 16 (Amostra destart acima do
programado/capacidade operacional).
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12.Recebimento e envio de comunicacao de violacdo deastras do PNCRC

12.1. Quando o Comunicado de Violagdo juntamente com & @Quma copia da ROA
chegar via fax e/ou e-mail, o gestor devera chasanformacdes do comunicado e do
COA

12.2. ApoOs esta checagem, o gestor devera fazer uma andeitMemorando para ser
encaminhando a CCRC, com copia para o Coordenaztat Ga CGAL,

12.3. O responsavel pela RCA devera analisar o Comunicad®OA e assinar o
memorando de encaminhamento para a CCRC. O menooraledera ter,
obrigatoriamente, como anexo o comunicado de \@olag respectivo COA e uma
copia da ROA.

12.4. Apoés a assinatura do memorando, a area respons@echrquivo da RCA devera
entregar, pegar o0 recebido em coépia, digitalizaarguivar a copia em arquivo
especifico.

12.5. O gestor devera manter a planilha de “Demonstrate/eiolacdes” atualizada na pasta
compartilhada

O memorando devera ter
obrigatoriamente, como
anexo o comunicado de
violag&o, o respectivo COA e
uma c6pia da ROA

A

Ao receber o O gestor devera fazer O responsavel pela
Comunicado de uma minuta de RCA devera analisar o
violacéo/COA, Memorando para ser Comunicado, o COA e
checar encaminhado a assinar o memorando
informag6es dos CCRC, com cOpia de encaminhamento
mesmos para o Coordenador- para a CCRC.
Geral da CGAL

Apoés a assinatura do
memorando, a area
responsavel pelo arquivo
da RCA devera entregar,
pegar o recebido em
cOpia, digitalizar e
arquivar a copia em
arquivo especifico

O gestor devera manter
planilha de
“Demonstrativo de
violagbes” atualizada na
pasta compartilhada.
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13. Recebimento e envio do Termo de Rejeicdo dendstras

13.1. Quando o Termo de Rejeicdo de Amostra chegar adedResiduos e Contaminantes
em Alimentos via fax, e-mail e/ou correio, o gestevera checar as informacdes do
TRA de forma a garantir se nenhuma informacdo ésitando. Caso alguma
informacédo esteja faltando, o gestor devera cobramvio desta informagédo do
laboratorio.

13.2. ApoOs esta checagem, o gestor devera fazer uma andeitMemorando para ser
encaminhando a CGQV/DIPOV e a CCRC;

13.3. O responsavel pela RCA devera analisar o memorandssind-lo. O memorando
devera ter, obrigatoriamente, como anexo os TRASs.

13.4. Apoés a assinatura do memorando, a area respons@echrquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em coépia, digitalizaarguivar a copia em arquivo
especifico. Este procedimento deve englobar tosl@R#\s

14.COAs de Investigacao (INV)

14.1. O gestor deve receber informacéo por email orida@GQV contendo 0s processos
de investigacdo em que foram orientadas coletasardestras. O gestor deve
encaminhar a informacédo para os laboratérios eidadvnas analises em que foram
detectadas as violacdes e que realizardo as anddéisavestigacao.

14.2. Quando o COA chegar a area de residuos e contaesnam alimentos via fax, e-
mail e/ou correio, o gestor devera checar as irdgdms do COA de forma a garantir
se nenhuma informacéo esta faltando. Caso algufoamacédo esteja faltando, o
gestor devera cobrar o envio desta informacaoluwradddrio.

14.3. ApoOs esta checagem, o gestor devera fazer uma andweitMemorando para ser
encaminhando a CCRC/SDA

14.4. ApoOs a assinatura do memorando, a area respons@ehlrquivo da RCA devera
entregar, pegar o recebido em coépia, digitalizaarguivar a copia em arquivo
especifico. Este procedimento deve englobar tos @@As

15.Tabulacdo dos Termos de Rejeicdo de Amostras (TRAS)

15.1. ApoOs o procedimento descrito no item 12.4 ter sifduado, o gestor devera tabular
os dados (motivo de descarte, unidade da fedemghés) constante no TRA. Para
tanto deverd utilizar planilha de Excel disponivelcaminho: \\masrvO3\RCA\Rotina
do PNCRC\TRA\WModelo - tabulacdo TRA

15.2. ApoOs a finalizagdo da tabulacdo de cada més, mmeépel da area de residuos e
contaminantes em alimentos devera ser avisado.

Esplanada dos Ministérios - Bloco “D” — Anexo “B”
CEP: 70043-900 Brasilia/DF
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PROCEDIMENTO DE ARQUIVAMENTO ELETRONICO

1. OBJETIVO

Este Procedimento tem por objetivo disciplinar onaganhamento da rotina de encaminhamento
e arquivamento de documentos da Area de Residu@orgaminantes em Alimentos -
RCA/CGAL.

2. CAMPO DE APLICACAO

Este procedimento é aplicado em todas as etapasncminhamento e arquivamento de
documentos, desde o arquivamento do documento@atad arquivamento do comprovante de

recebimento.

3. RESPONSABILIDADES

A responsabilidade pela revisdo do conteudo desbeegimento € do responsavel pela
RCA/CGAL.

A revisao deste procedimento sera feita a cadameses ou quando se fizer necessario.

4. SIGLAS

RCA: Residuos e Contaminantes em Alimentos

CGAL: Coordenacao Geral de Apoio Laboratorial;
MAPA: Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abasteento;
Proc. RCA/CGAL: Procedimento do RCA/CGAL;

SPE: Servico de Protocolo e Expedicéo;

SIGID: Sistema de Gerenciamento de Documentos.

5. PROCEDIMENTO
5.1. Elaboracéo e Expedicao de Documentos da RCA

5.1.1. Todo documento elaborado pela RCA deverd ser goaeatd uma pasta no diretdrio:
\\masrvO3\RCA\Documentos RCA[ano] , conforme supée® (memorando, oficio,

memorando circular, oficio circular, nota técnjca)

5.1.2.0s documentos deverdo ser gravados numa sub-gagiajdentificacdo devera ser o

namero do documento em trés digitos, o ano e a Bi§IA seguido do assunto, separado
| Elaborado pela RCA | Aprovado pelo Responsavel daR@A/CGAL |
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por espacos e hifen. Exemplo: 001_[ano] RCA — Assdn Documento. Nesta sub-pasta
serdo mantidos tanto o arquivo editavel quanto acui@nto assinado e digitalizado (este

altimo em verséao pdf).

5.1.3Toda numeragdo de documento devera ser retiraddirdtrio de acordo com o ano
especifico: \masrvO3\RCA\Numeracdo de Documentos;

5.1.4Apo6s numerado o documento devera ser assinadorggponsavel pela RCA, e quando
necessario, encaminhado ao Gabinete da Coordena¢zeral para assinatura do
Coordenador da CGAL ou do seu Substituto;

5.1.5.0 responsavel pela elaboracdo do mesmo deveracpereum check-list indicando a
forma de envio do documento,afixando-o no mesmohéxk-list pode ser encontrado no
diretorio: \masrvO3\RCA\Documentos RCA [ano]\Chdisk

5.1.6.0 documento devera ser enviado conforme solicitedcheck-list;

5.1.7Uma copia digitalizada do documento devera seragi@awia sub-pasta anteriormente aberta
pelo responsavel pelo documento, com a mesma fdenaentificacdo citada no item
5.1.2;

5.1.800 envio de qualquer correspondéncia deve ser vigmdote ou via sedex, conforme a

urgéncia;

5.1.9Para envio via AR/SEDEX, devera ser preenchida (Bue para o SPE que consta no
diretorio: \\masrvO3\RCA\Documentos RCA [ano]\GU®IRE e ser salva conforme data de

envio;

5.1.10A numeragdo da Guia devera ser retirada do dicetigi acordo com o ano especifico:
\\masrvO3\RCA\Numeragéo de Documentos\Numerac&aodamentos [ano]\Guia SPE;

5.1.11.No diretorio: \\masrvO3\RCA\Documentos RCA [ano]&&uMalote havera um arquivo

onde podera ser consultado os dias de envio desragtos que irdo via malote;

5.1.12 Para envio via FAX, sempre devera ser confirmadecebimento do mesmo, juntamente
com o destinatério;

5.1.13.Para o encaminhamento de Comunicacao de Resu(tadizgdes) o documento néo sera

enviado ao Coordenador da CGAL, sera entregue spena copia deste a Coordenacao;
| Elaborado pela RCA | Aprovado pelo Responsavel daR@A/CGAL |
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5.1.14.0 procedimento acima descrito, NAO isenta a nedadsida utilizaco do arquivo fisico

da RCA.

5.2. Arquivamento de Guias e Comprovantes de Recebimento

5.2.1. As guias de retorno dos documentos enviados - Riaéverdo ser arquivadas na pasta de

Aviso de Recebimentos — AR, localizada no arquisizd

5.2.2Todas as guias e/ou comprovantes de envio que fgemadas (0s) referentes aquele

documento deveréo e arquivadas na pasta de Gypesligas.

DOCUMENTO APROVADO EM 08/09/2011
PRIMEIRA REVISAO APROVADA EM 08/09/2011

| Elaborado pela RCA | Aprovado pelo Responsavel daR@A/CGAL |

Pagina 4 de 4






&

MINISTERIO DA AGRICULTURA PECUARIA E ABASTECIMENTD
SECRETARIS DF DEFESA AGROFECLIARLS
COORDEMACAD GERAL DE APOIO LABDRATORIAL - CRAL
RESIDUDSE E CONTAMINANTES Ei ALIMENT S

PORCANGAL n” 03

Pigina 01 de 114

[l BEOE 20T

Vizpsdhir (1]

RELATORIO DE VALIDACAQ DE METODOS DE ANALISE DE

RESIDUOS QUIMICOS EM ALIMENTOS - AREA ANIMAL

RELATORIO DE VALIDACAO DE METODOS DE ANALISE DE
RESIDUOS QUIMICOS EM ALIMENTOS
Em atendimento a Instrucio Normativa N 01 de 16 de janeiro de 2007

Ensaio: Ivermectina-Muasculo de avestruz

Laboratorio: XXXXXXXXXX

EIBb-oracan FeviEan Diata
Daria Abbwd Righi, Erick Soares Lins qeEM
ADTVAGAD! Diata
Angelo de Queinz Maurico aaEn
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"hr","EL]Dﬁﬁl.iﬂ DO METODO DE ANALISE DE IVERMECTINA EM
MUSCULO DE AVESTRUZ

I nominacio Téenica do Método:

Amalise de ivermaecting em mdsculo de avestruy por cromatoeralia liquida acoplada a
esnectrometria de massas fmdem

Laboratdrie Responsivel:
{ Nome o Laloraeario]

Identificagdn/Cadigo do Estudo de Validacio Original:

Fideniificacdo’eadipn dado Jt.'u?u".r] faborarario]

(s _dados brutos deste_estudo_de validacdo_encontram-se_arguivados na
[ideniificar o widgol: J do lghoratario

Auntores [ Hesponsiveis:

I¥ata do inicio do{s) Estodods):

Thads o conclusio dols) Estudofs):

M one dd/mm/aaaa
Responsdvel Téomico pelo{s) BEstudos) de Vahdacio
Cargo/Fungio:
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DECLA I-L-'*ul.':iﬂ DE CONFORMIDADE ANALITICA

Declaramos que o estude agqui apréeseniado o execulado da exats maneira descrla
neste relatorio. sendo os resultados obtidos reprodutiveis. Estes resultados refletem
fielmeme as conclusdes aqui aprescniadas,

Todos os rascunhos ¢ dados brutos obtidos encontrame-se disponiveis ¢ arquivados
definitivamente ¢em nossos back-up s por meio de [fites DAT, p. ex). sob as codificagics
inlermias de nossos remistros, com rastreabilidade earantida peloosistema da qualidade.

Este relotorio foi claborado ¢ redigido pelos autores'responsdveis téenicos que sc

respunsabilicam pelos dados agui apreseniados,

Maome dd'mmiacnna
Responsavel Téonico pelo(s) Estudodsp de Yalidagio
Cargo/Tungio:

Nome dd'mmdaaaa
Responsdvel Téenico pelo Laboratdriv
Carpo'Fungio:
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L OBIETIVO

Este estudo iem coma objeiive validar o método deandlise de ivermecting em masculo de
avestrue por eromatografis lguida acoplada o espectrometna de massas am favclem

{LCAS-0MS,

I PADROES E SOLUCOES DE TRABALHO
O1s padries utilizadoes foram:

T ivrme:

Lote:

Cirau de pureza:
Fabricanis:

M. LIMITE DE REERENCIA estabelecido pela Coordenaciao de Coatrole de
Residuos ¢ Contaminantes do Ministério da Asricultura Pecudria ¢ Abastecimento
(CCRCMAPA) conforme [nstrugiio Normativa especifica.

Ohs: Caso o limite de refertncia nio esteja estabelecido em Instrucio Normativa, o
lahoratorio deve consultar formalmente a CCRC, e anexar a este relatdrio documento
a resposta definindo-o (seja LMR, TMC oo LMVINR).

LAE = 3thuw'ke , conforme [N o™ 082010,

IV, PRINCIPIO DO METODO EMPREGADO NOS ENSALOS

Descrever  resumidamente  as  condigdes  experimentais:  olimizagio  das  condiges

cromatograficas. condigfes da espectrometria de massas, método de extragfio:

V. PARAMETROS DE YALI I]'.-ll:.'.-;;l_]'

Todos as parimetros agqui informados Toram avabindos ende em vista as deteminaghes da
Area de Residuos e Contaminantes em Alimentos da COALSDA. atendendo os preceios
da Instrugdo Normativa N 01 de 16 de janeiro de 2007, Instrugdo Nommmativa N° 24 de 14

de julbo de 2009 ¢ Manual de Garantia da Qualidade Analitica.
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Vol ESPECIFICIDA D

A) Procedimento de determinacio utilizado:

Ohs: O [abormdno deve mvesticar em Blemtur clentilca o existénein de estudos que
apresentem substincias que possam ser potenciais interferentes para o analito em queskio,
sormr; 1someros, melabdlinos, produtos de degradagioe, substaneias enddgenas, constituintes
da matriz efe., ¢ deserever o procedimento executado para contormar esta interferéncia,
Foram consideradas duas propricdades du téenica analitica utilizads nesse relatdrio: empao
de retengdo o fon Faric, que conaiste na razdo de drea das duas ransighes analisadas do
compisio em estudo. O arguivos usados nesse este Bram os mesmaos gue foram wsados
nos esies de precisdo sob condicdes de reprodutibilidade, Os resuliados ¢ o critério de

aveilagio esiio apreseniados abaixo;

B Resuliados C¥tidos

Fabela 1: Resultados dos testes de especificidade para a andlise de ivermectina

Tempo de Retencio Valor (min} 258
[ (1M
CY 2.1%%
Critério e =3 %
acerabilidade
T Raro valir |.3
Transigdes (XXX =YYY. XXX=277) [or 02
v 4.5 %
Critério de < |5 %
et bilicade

V.2 SELETIVIDADE

Al Procedimenis de determinaciio wiilizado:

Com o intuite de averiguar a prescnga de interfercntes na regidio cromatografica de
inleresse, foram (ol Neadas 3 amostras brancas nos nivels:

s iugdke, correspondente oo menor nivel calibrado;
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o SOug/ky, cormespondente a |.0x o limite de referéncia; e
o Finwko, correspondente a | 5% o himite de referéncia
Ohbs.: O primeiro ponto a ser avaliade deve ser o do menor nivel calibrado, ainda que este

seja diferene do nivel 03xLME.

B Resulindos Diidos
Observa-se pelos cromatogramas abaixo que eventuais sinais interferentes ndo ultrapassam

3M%n erigério de aceitac ko) do sinal do analito no menor mivel calibrado.

[0 laboratorme deve insenr cromatogrames represenlabivos |

VIEFEITO MATRIZ

A) Procedimento de determinacio ulilizado:

Mes=e estudo, as vandncias para as replicatas com maLriz ¢ sam malriz sio refacionadas pelo
Teste F (Spedecor) com o objetivo de verificar a homogeneidade das variingias, Uma
variineia ¢ dividida pela outra (com a maior variineia no numerador) ¢ o valor ¢ comparado
com a tabela de valores F para n-1 graus de libendade e indice de confianga de 95%, pelo

TTRE NS

1 Hesuliados CObtidos

0% valores de F calcolados pare cada nivel de concentracio estio apresentados na fabela 2.

Tabela 2: Resultados obtidos para seletuvidade do método analitico.

K de Mivels de concentracas F calculado | Flabelade | Influéncia
replicatas tedrica de lvermecting ca matriz
fa 25 nokg 18,70 428 Paositiva

& B0 ugkg 4,48 428 Positve

i T4 pgkg 11,71 443 Positivo
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Com o resubtado acima, uso de celibracio em matrizcs brancas sc far necessiasio. Deste
mda, a forma de cahibragho deverd ser exatamente pual oo processo de andhse das

amosiras, ehiminando a difererca encontrada no este 7

V4 FAIXA LINEAR DE TRABALNO E LINEARIDAIDE
A) Procediments de determinagio otilizado:

Foram analisados cince diferentes niveis de concentracio. a saber: 25, 30, 75, 100 ¢
125peke. O valor de referénein de 50 poke & o Limite Maximo de Residuo (LME)
estabelecido no Breasil (1N MAPA 0820107,

*ara realizar este estudo. foram realwadas scis replicatas em cada uma das
conceniraghes ¢ determinado o coeficiente de correlagio quadratico para a curva de
calibragio.

B) Resultados Obtidos
05 resulados ¢ o enténo de aceitacio esilio apresentados abaixo:

Fabela 3: Besuliados dos tesdes de linearidade parn andbise de ivenmecting em matrie branca

Coeficiente angzular L2
Coelciente hnear 5133
Coeficiente de correlagio quadratico 0, 0903
Critério de aceiiabilidade 11,95
Faixa linear de trabalho 350 125 pehe

A figura | mostr o representacio geifica dos dados experimentais oblidos no ensmo de
linearidade
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v ] -
M ¥=10021x-0,8132
B = 09893
1200
1000 -
£ #on
g
(=8
g
o a0 -
A0
200
o : ; : ; : .
0 20 40 &0 A 100 130 140
Carefnks e B
Figura |: Representagto gralica da carva de calibrac@in do ensaio.

V.3 VERACIDADE! RECUPERACAD
A) Procedimento de determinacio utilizdo:

O galenlo do vemeidade foi feito a paric do parimetro peguperpgiio. 14 que ndio cstava

disponivel um MEC (Matenal de Releréncia Certilicado).

Para esle

estudo, amostras beancas ma mesma matriz foram fortilicadas em ez niveis

difercnies, conforme desceno abaixo,

-6 lortilicagtes no valor de 25 podke. equivalente ao menor nivel calibrado.

- 6 fortificagdes no valor de 50 pa'kg. equivalente a 1LO*MRL.,

=0 Tertificagtes no valor de 73 po'ke. equivaleme a 1L5*MRL.,

O gidleule do recuperngdo fob bascodo no seguinte frmuala;

Recuperagdo (%)=  Copg, detgrmingda na amostgy x 100

Conc. adicionada na amastra

A recuperagtes calculadas <o apresentadas na Tabela 4.
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Obs.d: Case o lsboratorio tenha optado por utilizer os dados originados do esmdo de

reprodutibilidade para o calculo de recuperacio, deve assim indcar.

Obs2: Caso o laborattrio enha realizado o estudo de Veracidade wtilizando MREC. deve

assim indiwor, ¢ deserever o prowedimaento ¢ os resuliodos obtidos,

Bl Resaltados Crbtidos

Ahaixg sio apresentados os resultados de recuperacio para cada concentracio estudada.

Tabela 4; Conventragdes ¢ recuperagdes para os diferentes niveis de fortilicos do.

L5*N R 1LIFFMREL I.5*MEL
?ﬁJIE,-"ln. g "_\-l:lpu,.-'l-.q _-'.".ﬁpu,."kl_u
Feplicatas Valar Recuperagio Valor Eecuperagdo | Valer | Becopemgho
k) {"4) {ueked [Voh (ke %)
1 233 Q3 4.0 & PR R QM
] 16.3 07 47,1 b4 b, | KA
3 3.0 | 24 A0.3 141 7116 a3
- 21.3 RS 28 110 753 | 1
> 2ra 82 Gl = 123 Bia 114
4 213 g3 1.0 103 55,1 73
Media 24,02 U B0 0,38 [0, 76 7348 0707
[Hesvino 4.12 4,33 6.2
Padrion
LW (%) 17.14 5.59 520

V.6 PRECISAO SOB CONDICOES DE REPETIBILIDADE

A Procedimento de determinacio utilizado:
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Para o estude de repetibilidade, amosiras  brancas na mesma mairiz  foram
fortificadas em rés niveis diferentes, replicatas independentes conforme descrito abaivo, e

analisadas sob as mesmas condicdes de medicio.

=0 Tortificagtes no valor de 25 po'ke, equivalente a (L53*MRIL.
- 6 fortificagbes no valor de 30 pp'ke, equivalenie a 1,0*MREL,

= [ortificagtes no valor de 75 pefhe. cquivalente o 1.5*MREL,

Em seguida foram caleulados a média global, desvio padriio ¢ os coeflicientes de

variecdo (Hal.

B} Resuliados (istidos

Aotabels 5 oapresenta os resultados obldos no oensiio de pregisiio sob condigdes de
repetibilidade. Como ¢ritério de aceitagdo para as concentragdes estudadas. CV deve ser
mener gue 20%,

labela 50 Coeficientes de Varacio obtidos nos testes de precisdo sob condicdes de
repetibilidade

Replicatas 0.5*MRL 1.0*MRL 1.2*MEL
25ugkg 50ua/kg Tapg’kg
1 26,2 571 3.1
2 25.0 4B 4 71.3
Passo 1 3 28.1 6.7 85.0
4 27.5 48.7 5.3
5 274 56.9 5.1
6 258 45.4 66.2
1 24.4 432 /6.5
2 19.9 80.9 794
Passo 2 3 26.9 44 8 816
4 258 441 r.4
] 25.8 49.9 5.3
5] 25.8 50.% 771
1 23.3 ad [} 1D
2 26.8 47 1 71.9
Passo 3 3 31.0 503 &6 1
4 21.3 54 8 716
5 20,5 515 75.3
& 21.2 51.0 82,6
Média 251 488 75.69
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Desvio padrio 2.8 5.0 &.03
GV (%) 11.62 10.11 787

V.7 PRECISAO 508 f.'ﬁ:"'tll]ll‘.:"l"lll:".'."i DE REPRODUTIBILIDA T

Al Procediments de determinacio wiilizado:

Para o estudo de reprodutibilidade. amwstras brancas na mesma matriz foram
fortificadas em teds nivers dilerentes, conforme descrto abaoxo, ¢ analissdas em diferenies
condigbes, As varidveis determinantes foram: dia de andlise. analista de preparo da analise ¢

analiste de quaniiDeagio da andlise,
-0 lortificagtes no valoe de 25 po'ke, equivalente a L5%MEL.
- & fortificagies no valor de 30 po'ke, equivalente a 1LO*MRL..

= Tortificactes no valor de 75 pe'ke, equivalente a 1L3¥MEL.

Fabelo & Variagho de analistos considerada no estudo de reprodutibilidade

MY Amosiras Miveis [¥in Analista Preparo Amalista Instrumental
| & 3 il Eriedma Conceigio Hellen Almeida
| % 3 iz Flellen Almeida Fernanda Brandio
| & 1 il Fernanda Brandio Fredna Conceiclo

Foram calculados a meédia plobal, desvio padeio e os coehicientes de vanagio.

B Resultados Chtidos
A mbela T apresenta os resultados para todos o niveis de fortificagdo. Comao critério de

aceilacio para as concentra¢des estudadas, OV deve ser menor que 20%,

Tubela 7 Coelicientes de Vanagio obodos nos tlestes de precisfio wob condigtes de
reprodutibibidade

F.Eplil::ataE 0,5%8 L. 5.0 KL 1, 5* 8121,
25patky S0palkg T5pgika

1 26,3 58,2 )

F: 27.3 489 723

Passo 1 3 293 47,2 &4 .6

4 27 8 49 & 7.2

5 259 56,3 75.4

8 253 497 B6 5

1 243 4513 768
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2 188 50,8 766

Passo 2 3 26,8 452 2.3
4 254 443 743

5 25.2 51,0 84.5

& 24 8 50.6 783

1 234 49,7 70.8

2 299 a6 7 723

Pazss 3 3 30.0 50,2 65.5
4 240 a4 2 706

B 2186 2.3 75.4

g 213 a2 3 g1.4

Média 25.18 50.65 76,77
Desvio padric 2.4 4,71 7 Be
CV (%) 11.12 8.30 4,83

VA DETERMINACAQ DE CC alfa (para substincia permitida, o=5%)
Al Procedimento de determinacho utilizado:

O OO T cadeulodo a pactic do desvie padedo obtido me ensaio de precisio sob
condighes de reproddutibihdade. Come o analito em questdo & de uso permitidoe, uma curva
de calibragdo T criada seguindo as sénes de normas da 150 11843, sendo o CCa
determinado como a concentragio cormespondente o limite permitide mais |04 veres o
desvio padriio da reprodutibilidade do weor medido no limie mbsame de residue (LVIR) A

tabela & apresenta of resultados obtidos para o CC alfa.

By Resaltados Ovbtidos

labela 8; Dados ¢ caleulos uttheados para caleular o CCa (pgke)

Digsvio padrio da LMK CCio = LMR + 1,64*DP reprodutibilidade
reprodutibilidade
4.71 A0 5112

V.9 DETERMINACAQ DE CC heta (pura substincia permitida, f=5%)
Al Procedimento de determinacio otilizado:
O CCP foi caleulado a partir do desvio padeo obtida no ensaio de precisdo sob

condighes de reprodutibilidade. Como o analito em questdo € de use permitido. uma
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curva de calibragiio f0i criada seguindo as sérics de normas da 150 11843, sendo o CCp

determinade como o CCa mais 1,64 vezes o desvio padrfio da reprodutibilidade. Abaixo

sfio apresentados os resultados obtidos para 0 CC beta

B} Hesultados Obtidos

Abaixo & apresentado o caloulo de CCP (pakg )

CCOp = CCa + | 64*Desvio padriio da reprodutibilidade
CCP =57.72 + 1.64%4.71

COP = 6349 up/kyp

V.0 ROBUSTEZ

O estuclo de robuster avaliou as seouintes modificagdes, com as guais observou-ge

estabilidade no comportamento do meétado,
¢ Vanagho de marca de reagentes
o Variagho de marca de colunas cromatograficas

s  Chutros

VI CONCLUSOES

A tabela abaixo resume os entérios avaliades ¢ os confronta com os critérios de

acils:io.
Pariimetro Resulindo Ohiido Critério Avalingio
Seletividade Auséneia de interlerentes Sinais < 30% do sinal | Conforme
no tempe de neengdo do do analit menor
analito nivel calibrdos
Linearidade R-{1.953 B0 98 Conlorme
Veracidade/Recuperagio | Em 23Pgkg. Reg=96,8% Entre B0 ¢ 111R% Conforme
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Em 5Dpe'ke. Ree=1008%

Enire B¢ 1107

Conforme

Em 73pgike, Ree=979% Entre B0e 1 1{E4 Confame
Repetitividade Em 5pgke. CV=11.6% CV=X"4 Conforme
Em Spadkg, CV10,1%0 CyV-<HFh Conforme
Em 73pgkg. CV=T 3% CW=EG C onforme
Feprodutibilidade Em 23ppke, CV=11.1% CV=2"0 Conforme
Em S0peke, CV=9 3% O T | ) L onforme
Em 73pghe, CV=4.4% W= Conforme

O métdn referente a0 estudo de validagio nas condigdes descritas  acima.

somprovom gue o mesmo ¢ adequade a0 uso pretendido, 30 gque alende aos enlérios

estudados. Detalhes de cada pardmetro de validagdo constam no corpo desse relatorio.

VIl - RE
l.

[n.l

ol
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Pecudria e Abastecimenti,

das Comunidades Européias, L221/8.
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Instrugte Moemativa 24 de 14 de juiho de 2009, Minisiério da apricultura.
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(25 (k dados referentes a0 LMR ¢ demais parimetros da validacdo, s8o ficticios c.
portanto pdo refleteny a realidade, Servem apenas para ilustragio do madelo de relatdrio,
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RELATORIO DE VALIDACAO DE METODOS DE ANALISE DE
RESIDUOS QUIMICOS EM ALIMENTOS
Em atendimento a Instrugiio Normativa N" 01 de 16 de janeiro de 2007

Ensaio: Muiti-Residuos de Agrotoxicos em Matrizes com alto teor de agua

Laboratorio: XXXXXXXXXX

Elabomiio Heve o Ciats

Erck Sosres Lins 2E08M11
Apeouagia Data:

Argeln de Qusiroz Mauricio ZH08M11
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VALI Dhgﬂﬂ DO METODO DE ANALISE MULTI-RESIDUOS DE
AGROTOXICOS EM MATRIZES COM ALTO TEOR DE AGUA

Denominacio Técnica do Método:

Andlise guantitatva multi-residuos de agrtoxicos em matnzes com alie feor de dousn por
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (GC-MS) e por cromatografia
liquida acoplada a espectrometria de massas em fandem (LC-MS/MS), utilizando extragio
pelo método QuECHERS

Laboratirie Responsavel:

§ Ve dle Lepbravaraiio]

ldentificaciio/Cadigo do Estude de Validacio Original:

fideniificacdo’'codign .fi"f.lu"r.ljrl-#fu faboraioriol

(s dados_brutos_deste_estudo de validagdo _encontram-se_arguivados na

fideniificar a wnidade J do labaratario,

Auntores ! Hesponsdveis:

ata oo inicio dofs) Estudols):

Data da conclosiao dofs) Estudo{s):

Nome ddimm/aana
Responsdvel Téemco pelo{s) Estudod s} de Vahdagiio
Cargo/Fungdo:
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DECLARACAOQ DE CONFORMIDADE ANALITICA

Declaramos que o ¢studo agui apresentado foi executado da exata mancira descrita
neste relatdrio, sendo os resultados ohtidos reprodutiveis. Estes resultados refletem ficlmente
s conglusdes squi apresentadas,

Todos o4 rascunhos @ dados brotos obtidos encontram-se disponiveis e arquivados
definitivamente. ¢m nossos hack-tp 'y por meio de [fitas DAT, peex], sob as codificapdes
inlerms de nossos registeos, com rasireabihidade garantida pelo sistema da quelidade.

Este relatdrio foi elaborade e redigido pelos autoresresponsaveis téemicos gue s

responsabilicam pelos dados agui apresentados,

T onrse dad mmdanan
Responsive! Téenico peloeds) Estudeds) de Validaghio
Cargo/lungio:

Mame dd/mm/anaa
Responsavel Téonico pele Labortorio
Cargo'Fungdo:
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L ORBIETIVO

Este estudae wem come objetive validar o méundo de amdlise quantiativa multi-residucs de
agroddnicos em matrizes com ako teor de Agea por cromatogralia gasosa acoplada a
cspectrometria de massas (GC-MS) ¢ por cromatogratia liguida acoplada a espectrometria de

massas fodem (LC-MS/MS), utilizando extragdo pelo mémdo QuiEChERS.

1L APLICABILIDADE DO METODO

-1, Limites de Referéncia

05 Limites de Referéncia considerndos foram agueles esabeledidos . pela Coordenagdio de
Confrole  de Residuos ¢ Contaminamies do Ministério da Apricultura, Pecudriz e

Abastecimento (CCRC/MAPA L conforme Instrugio Normativa n” 2602010,

11-2. Matrizes Avalindas

Perante o grupo de Matrizes com alto teor de dgua, a matriz tomada como referéncia foi
Tomate. A respostia do méuxdo fof avaliada no csiade do Parimetro Efcite Mariz parg as
seguintes matrizes dentro do grupo representado (ret. CACAGL. 40-1993 Rev. | -2003 )

Magd. Meldo. Cenoura ¢ Pimentdo.

1. PADROES E SOLUCOES DE TRABALHO

Tabela 1. Padries wtilizados po estudo de validag fice.

M ome Lote I Fabricante Girau de pureza (%) :

Trverir tatas Inhas quamdo for necessario.

HI-1. Concentragin das selughes padrio estogue
Analitos X, ¥ ¢ 7 — solugio em concentragdo 1 0Meg/ml.
Amnalito W — 100pgmL

-2, Padrio Interno
Foi utilizado como padeio interne para a andlise do LO-MS/MS o 20 -Carbiaryl.
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IV, PRINCIPIO DO METODO

O méode possul como principio de extragds e clean-up o procedimente QuBEChERS
modificado [rel]. Os analitos foram extraidos de XXg de amostra homogeneizada com
solugiio de aceromitrila@ado acético (P 1), Foi adicionado tampdio (e MeS04, T NaCl, Ig
Mad citrto dihidratado e 0,52 Na2H citrato sesquihidrasado), Apés agitagio e centrifugagdo,
foi retirada oma aliguota de XXmk do sobrenadante ¢ adicionados XXmg de PSA ¢ YYmg
de Mgs04. Feitn nova centrifugagdo. uma nova aliquota de Y¥ml. do sobrenadante foi
retirada e translenida para o vial, adicionanda-se acetonitmla na proporgao 121

Fara a andlise por LC-MSMS, foram adicionados ao extrato XXul. do padrdo interno A
Carbaryl.

WNa auséncia de material de referéncia ¢ materal de relferéncia certificado pam wdos 0%
analitos estudados, foram empregadas para validagfio direta. amostras brancas de tomate,
meldo, cencura ¢ pimentdn adguiridos de producio orsinica, Tortilicadas com solugdes

padrie mistas conende wodos os analitos em concentragdes conhecidas.

V. PARAMETROS AVALIADOS

Abaixo sio relacionados os parimetros de validagio avaliados ¢ respectivos resultados ¢
cnténos de aceitabilhidade,

lodos os parimetros agqui mformados foram determinados ¢ evaliados em atendimento is
determinagdes da Area de Residuos ¢ Contaminantes em Alimemtos da CGALSDA, em
cumprimento gos precetios da Instrugio Nomativan®” 010 de 16 de janeiro de 2007 ¢ do

Manual de Garantia da Oualidade Analitica.

V.1 EFEITO MATRIZ
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Conhecendo-sg a existéneia de efcito matriz para uma série de padrdes de

agroddxicos a partir de dados da Interatura, optou-s¢ por realizar o validagdo do método

assumindo-se o presenga deste efeno. Assim, todas as curvas construidas na validagio

foram curvas matrnzadas,

{Ohs Caso o laboratdrie opte por utilizar corva de calibragiio em solvente, deve demansirar

avsencia de efere mainz)

V.2 FAIXA LINEAR DE TRABALHO E LINEARIDADE

Foram analisados cinco niveis diferentes de concentregfio para a calibragdo, conforme

planilha do anexo 1, a saber, O0H05, (010, 0,050, 0,100 ¢ (0,1 530mpkg,

Para realizar este estudo, Toram realizados 5 repheatas em cadn oma dos

concenfrapdes ¢ determinado o coeliciente de comelogliio quednitico parn a curva de

calibragio. Abaixo sio spresentadas as curvas de cada analitg, na matey representativa

(tomate) ¢ nas marizes representadas (Magld. Melio, Cenoura ¢ Pimentio). inclusive o

respectiva coeliciente de correlaglio quadrinen,

[imserir praficos |

Matmz: 'omate

“latrie: Meldo

Meclato Acelato
ey 1o T4
i & (e ]
(b 0
L] 0
: - 3 ]
| =

bR L
il a1
i) -

— -— ] . _— -.

B & i 3 X Lk ] o o ] o 1] ] &

Cerengda Gt B

Matnz: Tomate
Alacloro

Matriz: Meldo
Alaclor
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Figura 1: Representacto gralica da curva de calibrac@in do ensaio.

Obs.: O lgboratdrio pode inserir graficos com curvas sobrepostas de matrizes para cada

amalito,

A ondlise de residucs das curvas de calibrgiio ¢ apresentada abuxo. O eriténo de
aceitahilidade ¢ gue seja menor do gue +20%.

[mserir Figura da andlise dos residuog)

Foi considerads a faixa de 0,005 a 0.1 50mgike como Mixa de trabalbo lnear para wdos
apalitos, excceto Ciflutnna. Flion ¢ Pieimicarbe. Para estes a linearidade observada se
CRCOnirava nas secuintes faixas:

CifTutrina; O,003-0, lmghe

Etioan: 001 -0150mgke

Pirimicarbse: 0,01 0,1 50mg/ke

[inserir respectivos grificos)

V.3 DEMAIS MATRIZES
Messe estudo, as varifincias para a5 replicatas com matriz de referéncia ¢ outra matriz 5o
relacionadas pele Teste T oiSnedecor) com o objetiva de verilicar o homoeenedade das

varigneios, Uma variancia ¢ dividida pela outra (com 2 maior varidneia no numerador) ¢ o
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valor ¢ comparado com a tabela de valores F opara n-1 graus de liberdade e indice de

confianca de 25%. pelo menos.

Para este método, a calibragio ¢ Reiw em curva matnizada. Os valores de Focaleulados pam
cada nivel de concentragdio estiio apresentados na tabela B do anexo 1. A matriz utilizada

come relerénein @i Fomale. ¢ cada nivel foi snalisedo em 5 replicatas.

Para avaliar a aplicabilidade do méioda para as culmas matcizes propostas, foram comparadas
as curvas de calibragio, ¢ estudes de recuperagdo. Os resulados encontrados, bem conw o8
tesulledos de teste T sio mostrados no tabels B do Anexo | deste docamentas,

Com os resultados apresentados, assume-se¢ que o uso de calibragdo em matrizes brancas de

Fomate € suliciente para as demais matrizes do grupo.

V4 LIMITES DE DETECCAO F DE QUANTIFICACAO (LOD F LOO)

O pivel maiz baixo estudado para todo o pool de analitos no qual os critérios de acurdcia ¢
precisdo foram atendidos ¢ apresentado na tabela A do anexo | {(obtide do nivel mais baixo
calibradn),

[Deserever caleulo do LOD e do LU

V.5 ESPECIFICIDADE

Crbs.: O laboratdrio deve investigar em lilemtiura cientifica a existéneia de estudos gue
apresentem substdncias que possam ser potencims interlerentes para o analito enk guestio,
comuo; isomeros, metabolitos, produtos de degradagiio. substincias enddgenas, constituinies

da matriz eic., ¢ descrever o procediniento executado para contornm esta imerleréncia,

aix sd0 apresentados cromatogramas das amostras nie fortificadas, a fim de demonstrar
Ah 1 tad il d 5] [ortificad fim de d lri
que nfo ha sinais da matriz que interfiram na regido cromatografics de interesse.

[inserr croamativeramas representalivos]
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Foram abordacks dois pardmetros para esia avaliacho. apresentados ma tabela abaiso:

denominagdo dos ions quanmificadorqualificador ¢ tempo de retengio, apresentados na tabela
ab o

Fabela |, Pardmetros de fragmentagiio dos agrotoxicos estudados:

I Agretoxics  Tempode

nr |I" framsicao (gquantij [ 2" transicio (quali)
Retencio (min} |V} 1opg2  [cEw) [0 CE (V)
1 Acefso 1.9 il 184, 17 1435,1 |15 £ T R A5
2 Alacloro 17 A 2701 a0 27014238, | 15
Jrve i peeenters S forem nece ssaricas

[3f*: Potencial de declustering para os (ons precursores
CE: Emergiade colisio

Vi VERACIDADE

0 caleulo de veracidade fn leito a partir do pardmeten RFEEI‘ER.&('.—iﬂ.j:—J quie nio eslava
disponivel um MRC {Matenal de Referéncia Certificado).

V.7 EXATIDACOY RECUPERACAD

Fara o csludo de mecupermgdo, amoestras brancas na mesma mateiz foam fortificadas em 3

nivels diferentes, conforme descrito abaixo.

3 lortificagdes noomener nivel calibrado,

3 Torificagdes no mivel do LME (ou LMDR, ou Limae de Beferéneia Defawln).
- 5 fortificagdes em 0. Img'kg

O cdleulo da recupemgdo fon baseado na seguinte [Srmmualas
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Recuperacdo ("e} = Lone. deie miinada na anmostre 1 10

Cone. adicionada na amostm

O ertdrie ¢ acerloglio (faixe de 70% a 120%%) st apresentodo no documento SANCO
HU6E4/ 2K

Oz resultados 580 apresentados na tabela A do Anexo 1.

O analito Carbossulfan apresentou recoperseio menor gue 70%, ¢ o analite TridTuraling
apresentou recuperagdo malor gue 120%, No entamo, dadas as caracieristicas desies dois
analitos ¢ os bops resultados de ambos nos eswidos de precisio, [oram considerados

satisfatorios para 0 método multiresiduns,

V& PRECISAO SOB CONDICOES DE REPETIBILIDADE
Para o estudo de repetibilidade. amostras brancas na mesma matriz foram fortificadas

em brés nivers diferentes, conforme deserito abaixo, ¢ analisadgs sab as mesmas condiches de

medigio. Este procedimento foi realizado mais duas veres.

O lorificagdes no nivel HIEmeke (menor nivel calibrado}
- b fortificagdes no nivel O.00Imp'kg,

= O lorificagies no nivel 0, lmalke.




-

MINISTERIO DA AGRICULTURA PECUARIA E ABASTECIMENTD PORCANGAL n” 03

SECRETARIS OF DEFESA AGROPECLIARLA Feétzima 011 de 014

E | Jow: BRR M Yorsdi 1)
COORDENACAD GERAL OE ARCIO LABORATORIAL - CGAL Ll s
RESIDUDS E CONTAMIMANTES EM ALIMENTOS

RELATORIO DE VALIDACAO DE METODOS DE ANALISE DE
RESIDUOS QUIMICOS EM ALIMENTOS — ARFA VEGETAL

Em seguida foram caleulados a média global. desvio padrio ¢ os cocficientes de
variscao. O resultados obtidos no ensaio de precisio sob condicdes de repetihilidade sio

apresentados na tabela A doancxo 1.

V9 PRECISAQ SOB CONDICOES DE REPRODUTIBILIDADE

Para o estude de reprodutibilidade. amostras broncas na mesmo mateiz  foram
fortificadas em trés nivers diferentes, conlorme descritn abaixo, e analisadas em diferentes
condigbes, As varidveis determinantes foram: dia de andlise. analista de preparmo da andlise ¢

analista de quantificagio da anilise,

b lortificaghes no nivel OUHSmegke (menor nivel calibrado).
— & [orificagdes no nivel 0 Imeke,

~ 6 fortificagdes no nivel 0, Imp/kg.

N Amuostras Miveis [Yin Analista Prepam Anulista Instramental
s 3 il Ertedna Conceicio Hellen Almeida
I8 3 02 Hellen Almeida Fernanda Brandio
I8 3 K Ericdna Conceiglio Fernanda Brandiio

Fm seguida foram caleulados n média global, desvio padrio e os coelicientes de
variagin. (0 resultados obtidos no ensaio de precis@o sob condigfes de repetibilidade sio

apresentados e tabela A doanexo 1.

V.U INCERTEZA DE MEDICAD
O cileolo de inceriera do método anal tico considerou as scguintes [onies, coma B que
podem afetar o resultado da analise:

I. Pureza do padriio de Referéncia Certificado

2, Pesagem dos padrdes ¢ das amostras

3. Moteriaw volumétricos emvolvidos
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4. Curvade Calibracio

5. Reprodutibilidade parcial (CV%)

Apenas dois desies fatores contribuem de forma significativa para a incerteza do
método {curva de calibragio ¢ reprodutibilidade parcial), endo as demais contribuicdo
desprezivel. Para o edleulo da incertesa da curva de calibragd@io, utilizou-se o procedimento
[descrever procediments ¢ calculos], ¢ para a incemerss associada & reprodutibilidade parcial,
i ugilizado o valor de OV no nivel 0.0 Tmgke.

Para combinagie dessas mcertezas. ol ublizado o procedimento [descrever
procedimento ¢ calculos), chegando-se assim ao valor de incerteza expandida do método para

cada analitymatriz, descritos na tabela A do Anexo 1.

Vil ROBUSTEZE

O estudo de robuster ¢ feito por meio do monitoramento dos resuliados das Amostras
Controle & venilicagies de desempenho do sistema ao longo da rotina

(s, O laboratono deve descrever outros mecanismos de avaliacdo da robustez, caso opte

pur tal,

VI CONCLUSOES

A tabela abaixo resume a avaliagho dos parimetros de validagio inicial do método:
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Tabela 10: Pardimetros estudados ¢ conclusdes a respeito dos critérios de aceitacio

Parimetro Critério de Aceitacho Avaliacio

Linearidade Residuos <£20% na cunva de Conforme
calibragie

Efeito Matrie Comparagdo entre o curva em Conforme

[ solvente ¢ carva nd matriz:
[ Frge<Fane Lac=km

L0 Mivel mais baixo =L MR Conforme
ohservado, que atenda os critdérios
de pourdcia ¢ precisio,

Fspecificidade I Resposta obtida da amostea nfio | Conforme
| fortificada, <30% do LOG,
Acuricia Recuperaciio meédia nos dois Conforme
nivers fortificados, entre 70 @
[ 20R4,
Precisio ( Kepetibilidade) |L VW Conforme
Precisio ( Reprod, CV<20M% Conforme
intralaboratorial)

(» método referente ao estudo de validagdo nas condigdes descritas  acima,
comprovam que o mesmo & adegquade ae wso peetendide, 3 gue aende acs oitérivs

estudados. Detalhes de eada pardmetre de validagio constam no corpn desse relatdrio
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S Os dados referentes ao LMR ¢ demais paraimetrod da validagiio, sio ficticios e. portanio
ndo refletem o realidade, Servem apenas para ilustragio do modelo de reladrio.




Modelo de Relatdrio de Validagao - Multiresiduos de Agrotdxicos em Matrizes com alto teor de dgua

Tabela Al Resulados dos estudos de Linearidads, Recuperagio, Repelifividads & Raprodubibilidade e Incerlezs de medicao

[prdximo ao LMR default, cu
Linearidade [menor nivel calibrado] (mglk 0.01] (mglk outre nivel (0.1mgkyg, poex
Recuperacio |Repe |Repro Recuperacdo |Repe |Repro |Recuperagdo [Repe |[Repro | Incerteza
R’ Madia [%) CV([%) JCV(%) Madia (%)  JCWV(%) JCV(%) |Madia (%) CVi%) |CVii:) [ %)

hoefato 00027 0,01)0,010-0.150 {0, 5a46| BE, 7E 7.3 7.43] 763 B10] 11.3] o g2 6,95 a7 2224

lﬂmilﬁif_hhmh.'l—l

| ELS

Pagna 1 d= 1



Maodals de Relatddio de Validago - Multiresidess de Agrotdxicos am Matrizes com alie teor do agua

Tabkela B: Resultad os oMidos para tesie do efeflo da matrz no metodo anallico COmparando as varkencas entre a malr |z de referéncla Tomate & as demas
Be1. Tomate x Maga

[menar nivel calibrade] mglkg [préxima ao LMR default, ou 0,01] [mg/kg) outro nivel (1,1 mgikg, . ox]
Tomate Ma Tomate ] Tomane I.IAE
R’ e CUpEragaa T T cuperagaa |
Anatite | Tomate | B Magi |Arcado Plee |Area do Pico [Media (%)  |Area do Pico JArea do Plco [Media{%)  |Area do Plco |Area do Pico [Media (%) Efzito matriz
=Ll
Arefata 19948 0985 |F cale Flal

M de replicatas e coda nivel = §

Pagina 1 oe &




E-2_ Tomate @ Meddo

ITl [menor nivel calibrado] mg!
amale

Er '
Analito Efaite matnz
INTEETir
Acefato Fralc Flal

lelafel=lellol dolfelolo]

M de replicatas ce cada nivel=5
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E-3. Tomate x Cencura

[menor nivel calibrade] malky [[Er&sima ac LMR defaull, ou 0.01] img'kg) | autro nivel (0.1Mgikg, p. &)
erTHIIB‘ cmate ra ocmake =1 :

BTFOLra oura
R " _ Recuperagan _ |H:¢¢|.wt#u _ Recuperagsa
Analitg Tomate | Cenoura JArea do Plce |Area do Pico [Madia (% [Area do Pice |Area do Fico |Medla (%) Area do Pico |Area do Pice |Madia (% Efeito matriz
=12
4.’4;1#.1h:h LI LT 0 OEh |Feale Fiah

&

=

i

=

10

11

B

K

14

L=

FiC

M e replicatas e cada nivel s §
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E-4. Tomate x Pimentdo

[menar aivel calil mg!
e BT

%ﬁmn LWR w%:;:‘fni [mmﬂ aulro nivel ﬁ.iwr

: L R . |lum|:-umh _ |nmwuﬂu _ Recuperacia
Analitg Tomate | Pimentao JArea do Plco |Area do Pico [Madia (%] [Area do Pice |Area do Fico |Medla (%) Area do Pico |Area do Pice |Madia (% Efeito matriz
=12
4.’4;1#.1h:h LI LT 0 OEh |Feale Fiah

&

=

i

=

10

11

B

K

14

L=

FiC

M e replicatas e cada nivel s §
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