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Editorial

Prezados membros da Remeqg-I!

A edi¢do desse bimestre conta com artigo da pesquisadora tecno-
logista do Inmetro Dr2. Janaina Marques Rodrigues Caixeiro, que
aborda a importdncia do usudrio saber a diferenca entre um
Material de Referéncia (MR) e um Material de Referéncia Certifi-

cado (MRC), visto que isso estd intrinsicamente relacionado com a
sua correta utilizagdo.

Ndo se esque¢cam de contribuir com as pautas ou escrever artigos
para as proximas edigcdes do Boletim da Remeq-I.

Boa Leitura!

Vanderléa de Souza

Coordenadora da Remeqg-I|
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Vocé sabe quando
utilizar um MR ou MRC?

Janaina Marques Rodrigues Caixeiro

Laboratério de Andlise Orgdanica (Labor)
AR I I G o Divisdo de Metrologia Quimica e Térmica (Dimqt)

As diretrizes para o uso de materiais de referéncia estdo estabelecidas no guia ISO Guide 33:2015 [1]
publicado pelo ISO REMCO (International Standardization Organization Reference Material Committee).
Atualmente, este documento estd em estdgio final de tradu¢do na comissdo ABNT CEE 150, que € uma comis-
sdo de estudos especial da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) para a drea de materiais de
referéncia. Contudo, antes de saber quando utilizar um material de referéncia (MR) ou um material de referén-
cia certificado (MRC) é fundamental que o usudrio entenda o que diferencia um MR de um MRC, esta diferen-
ciagdo estd intrinsecamente relacionada ao uso dado ao material.

Material de referéncia € um material suficientemente homogéneo e estdvel com respeito a uma ou
mais propriedades especificadas, que foi estabelecido como sendo adequado para o seu uso pretendido em
um processo de medi¢do [2]. As notas1e 2 que acompanham esta definigdo ressaltam que, além de MR ser um
termo genérico, as propriedades especificadas podem ser qualitativas ou quantitativas.

Como exemplo de um material de referéncia, podemos citar a amostra utilizada como item de ensaio
em um ensaio de proficiéncia ou, ainda, um material utilizado como amostra de controle de qualidade com o
objetivo de se avaliar a precisdo de um método de medi¢gdo. Em relagdo a materiais de referéncia com proprie-
dades qualitativas, podem ser citados um fragmento de DNA contendo uma sequéncia especifica de nucleoti-
deos, uma solugdo compreendida por Urina contendo 19-androstenediona ou uma carta de cores com indica-

¢do de uma ou mais cores especificadas [3].

Um material de referéncia pode, ainda, estar incorporado a um dispositivo fabricado para um fim
especifico, como, por exemplo, a substéncia de ponto triplo conhecido numa célula de ponto triplo, um vidro de
densidade 6ptica conhecida num suporte de filtro de transmiss@o ou esferas de granulometria uniforme colo-
cadas sobre uma lémina de microscépio [3].

Dentro da familia dos materiais de referéncia, hd os materiais de referéncia certificados (MRC), que
por definicdo sdo materiais de referéncia caracterizados por um procedimento metrologicamente vdlido para
uma ou mais propriedades especificadas, acompanhados de um certificado que fornece o valor de proprieda-
de especificadaq, sua incerteza associada e uma declarag¢do de rastreabilidade metroldgica [2],[4].

A nota 1 que acompanha a definicdo diz que o conceito de valor inclui atributos qualitativos, como
identidade ou sequéncia. As incertezas para tais atributos podem ser expressas como probabilidade ou niveis
de confianga.

A definicdo de MRC ndo deixa margem de duvida de que, obrigatoriamente, todo material de referén-
cia, para ser um material de referéncia certificado, tem que necessariamente ser acompanhado de um certifi-
cado e que este certificado tem que apresentar um valor de propriedade, e que este valor deve apresentar uma
incerteza associada e ter uma declaracgdo de rastreabilidade metroldgica.
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O estabelecimento da rastreabilidade metroldgica é essencial para a confiabilidade e exatiddo de um resulta-
do de medig¢do. Conforme consta de sua definicdo, os MRC obrigatoriamente necessitam de rastreabilidade
estabelecida e declarada no certificado em relacdo aos seus valores de propriedade certificados. Em termos
prdticos, o estabelecimento da rastreabilidade metroldgica significa que todas as medigdes feitas na calibra-
¢do de um sistema de medicdo, que estd sendo utilizado para prover um resultado de medicdo, foram feitas
com a mdaxima confiabilidade disponivel, de forma que irdo transferir esta confiabilidade para o resultado que
estd sendo medido. Esta confiabilidade é determinada pelo uso de um método ou sistema primdrio de medi-
¢cao', pelo uso de um MRC como padrdo de calibra¢do ou, ainda, pela determinacdo da pureza dos padroes
comerciais utilizados como padrdo de calibragdo. '

O VIM (Vocabuldrio Internacional de Termos Fundamentais e Gerais em Metrologia) [3] possui uma
definicdo andloga &a apresentada anteriormente, definindo MRC como um material acompanhado de uma
documentacdo emitida por uma entidade reconhecida, a qual fornece um ou mais valores de propriedades
especificadas com as incertezas e as rastreabilidades associadas, utilizando procedimentos vdlidos. Contudo,
é importante ressaltar que a definicdo do VIM destaca que a documentacdo que acompanha o MRC deve ser
emitida por uma entidade reconhecida. Esta entidade é estabelecida no ABNT ISO Guia 30 [2] como o produtor
de material de referéncia. Por definigdo, este produtor é uma organizagdo ou companhia, publica ou privada
que é completamente responsdvel pelo planejamento e gerenciamento do projeto, assinalamento e decisdo
dos valores de propriedade e incertezas relevantes, autorizagdo dos valores de propriedade e emissdo do
certificado de material de referéncia ou outra documentacdo associada ao material [2].

A especificidade dos MRC ressalta uma diferenciacdo dos MR quanto & finalidade de uso. Enquanto
que um MRC, ao ser aplicado dentro dos requisitos metrolégicos como um padrdo de calibragdo em uma medi-
cdo, ird prover rastreabilidade ao resultado desta medicdo, o mesmo ndo se aplica a um MR (ndo certificado),
pois este necessariamente pode ndo ter uma rastreabilidade estabelecida e declarada. A Norma Inmetro
Técnica, NIT-Dicla-30 [5] estabelece a politica de rastreabilidade da Cgcre/Inmetro (Coordenagdo-Geral de

Acreditacdo do Inmetro) com respeito a materiais de referéncia.

Um outro conceito de diferenciacdo quanto ao uso de MR e MRC estd associado a exatiddo. Quando
ha MRC disponiveis estes sdo as ferramentas indispensdveis para a verificacdo e o estabelecimento da exati-
ddo de um método de medicdo. J& os MR sdo mais apropriadamente aplicados a verificagcdo e ao estabeleci-

mento da precisdo de um método.

O usudrio deve sempre ter em mente que a aplicacdo bem-sucedida de um método depende do seu
uso correto, no que se refere a habilidade do operador, adequag¢do do equipamento, reagentes e padrées. Com
isso, materiais de referéncia ndo certificados podem ser usados para treinamento, para o controle interno de
qualidade e para avaliacdo da repetibilidade e da reprodutibilidade de um método. J&d quando se calibra um
equipamento ou um procedimento de medi¢do, quando se atribui valor a um outro material ou quando a exati-
ddo do método estd sendo avaliada, o uso do MRC é essencial.

TUm método primdrio ou um sistema primdrio de medi¢do é equivalente a um procedimento de medi¢do primdrio,
que estd definido no VIM 2012 [2] como um procedimento de medi¢do de referéncia utilizado para obter um resultado

de medigdo sem relagdo com um padrdo duma grandeza de mesma natureza.
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O I1SO Guide 33:2015 [1] destaca, de acordo com a finalidade, quando deve ser utilizado um MR ou um

MRC, conforme apresentado a seguir:

® rara avaliagdo da precisdo (repetibilidade) é recomendado o uso de um MR, que deve ser homogéneo e
estdvel para uma determinada propriedade, seja ela quantitativa ou qualitativa. Neste caso, ndo é neces-
sdrio o uso de um MRC, ja que o objetivo principal ndo é avaliar a exatiddo do método, mas sim a sua varia-
¢do. Contudo, quando da realizagdo do experimento, as medicdes em replicata devem ser realizadas de
forma independente, ou seja, como replicatas verdadeiras. O pensamento que o usudrio deve ter ao utilizar
um material de referéncia para avaliacdo de repetibilidade é de que o método que utiliza terd a mesma
performance, apresentard a mesma varidncia, para o material de referéncia e para a amostra real, forne-

cendo maior segurang¢a para o usudrio.

@ Paraavaliagdo de desvio de um método (avaliagdo da tendéncia/exatiddo) hd a necessidade do uso de um
MRC, uma vez que se compara um valor de medigdo com um valor verdadeiro. Neste caso, é essencial que

o valor verdadeiro tenha uma declaracgdo da rastreabilidade metrolégica, ou seja, deve-se utilizar um MRC.

O ISO Guide 33 [1] recomenda a Equag¢do 1 como uma ferramenta de avaliagdo do desvio de um método. Se o
critério estabelecido nesta Equacdo for atendido, significa que hd concordéncia entre o valor medido e o valor
declarado no certificado, ndo havendo, portanto, desvio do método.

Xyre ~ xmedl k- JH:MRC + U e

Onde:

xwure: Valor da propriedade certificada declarado no certificado do MRC;

Xmed: Valor medido quando se analisa o MRC;

Uwmrc: incerteza padrdo combinada associada ao valor da propriedade certificada;
Umed: incerteza padrdo combinada associada ao valor medido.

k: fator de abrangéncia.

@ Para a calibracdo de um equipamento ou de um procedimento de medicdo é necessdrio o uso de um MRC,
ja que a rastreabilidade metrolégica do resultado obtido através do uso do equipamento ou da aplicagdo
do procedimento de medi¢cdo é dependente da calibracdo realizada. Sendo assim, somente um padrdo
com a confiabilidade de um MRC poderd fornecer um resultado também confidvel, com incerteza de medi-

¢do e rastreabilidade declaradas.

@ Para atribuigdo de valor a outros MR: frequentemente MRC sdo utilizados para preparar outros MR por
meio de dilui¢gdes, misturas, fortificagdo, dentre outros, o que significa que o valor de propriedade do novo
MR é dependente do MRC utilizado na preparac¢do, logo hd a necessidade de que o material de referéncia
de partida tenha o seu valor de propriedade com confiabilidade elevada, estando associado a este uma

incerteza e a declarag¢do de sua rastreabilidade metrolégica.
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@ Para escalas convencionais: alguns tipos de medigdes ndo se encaixam no padrdo convencional do siste-
ma internacional de unidades (SI) e, por isto, sdo realizadas em uma escala convencional. As escalas
convencionais tém dois pilares fundamentais: um (ou mais) material(is) de referéncia certificado(s), que
prové(m) o(s) ponto(s) fixo(s) e uma especificacdo padrdo (ou documento similar), que fornece o procedi-
mento de medi¢do. Ambos precisam ser definidos para assegurar a comparabilidade das medi¢gdes na
respectiva escala convencional. A escala de pH e a de numero de octanos sdo exemplos de escalas conven-
cionais internacionalmente utilizadas.

A Tabela 1ilustra quais caracteristicas dos materiais de referéncia devem estar presentes e serem ates-
tadas em seu certificado ou documentagcdo que o acompanha de acordo com a sua finalidade de uso [1].

Tabela 1: Requisitos para o uso de materiais de referéncia de acordo com a finalidade.

i & Atribuicdo de
Controle da Controle de Calibragdo/ ¢
o o escalas valor a outro
precisdo tendéncia convencionais MR
EspecificagGo da Requerido Requerido Requerido Requerido
propriedade de interesse
Valor de proprie dade _ Requerido Requerido Requerido
Declaragdo de incerteza . Requerido Requerido Requerido
Nivel de homogeneidade Requerido Requerido Requerido Requerido
especificado
Nivel de estabilidade Requerido Requerido Requerido Requerido
especificado
DeclaragGo de _ Requerido Requerido Requerido
rastreabilidade metrolégica
Instruces para uso Requerido Requerido Requerido Requerido
Data de validade do B Requerido Requerido Requerido
certificado

Além das caracteristicas apresentadas na Tabela 1, ao selecionar um MRC, o usudrio deve ter estabeleci-
do quais as propriedades deste sdo relevantes para o seu processo de medi¢do, uma vez que algumas caracte-
risticas sdo imprescindiveis de serem avaliadas [1]. Estas caracteristicas sdo, conforme orientagdo do ISO Guide
33:2015, o nivel do MRC (por exemplo, o MRC deve ter propriedades certificadas em um nivel compativel (ou apro-
priado) em relagdo a sua utilizagdo), a matriz e a forma (devem ser o mais compativel possivel com a amostra
real utilizada no procedimento de medi¢do), a quantidade minima de amostra do MRC a ser utilizada, a quanti-
dade de unidades (a aquisi¢do de MRC de lotes diferentes para a aplicagdo em um mesmo processo de medi¢do
deve ser evitada), incerteza aceitdavel do valor certificado (a incerteza do valor certificado deve ser compativel
com a exatiddo e a precisdo requeridas no processo de medi¢cdo) e a comutatividade do material, pois quando

relevante, o usudrio deve avaliar se o MRC é comutdvel em relagdo ao uso pretendido.
As caracteristicas acima citadas que estdo elencadas no ISO Guide 33:2015 [1] estdo referenciadas neste

como sendo para MRC. Contudo, cabe ao usudrio de um MR avalid-las também quanto & aplicabilidade no seu
processo de medigdo.
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O meio pelo qual o usudrio tem de avaliar se um MRC ou MR atende ou ndo a sua finalidade é a andlise
critica do certificado do referido MRC ou da documenta¢do que acompanha o MR, como, por exemplo, uma
declarac¢do. Em se tratando dos MRC, é essencial que o usudrio verifique se estes estdo certificados efetivamente
para a propriedade de interesse e que o valor ndo seja meramente indicativo, pois, neste caso, para a proprieda-
de em questdo, o material ndo serd um MRC. Se o valor foi declarado como de referéncia, o material para esta
propriedade é somente um MR e se o valor for declarado como informativo ou indicativo significa somente uma

informacdo sobre a propriedade em questdo, sem qualquer cardater de MR ou MRC.

Referéncias Bibliogrdficas

[1] 1ISO Guide 33:2015, Reference Materials — Good practice in using reference materials.

[2] ABNT ISO Guia 30:2016, Materiais de referéncia - Termos e definigdes.

[3] INMETRO, Vocabuldrio Internacional de Metrologia: conceitos fundamentais e gerais e termos associa-
dos (VIM 2012), 12 Edi¢cdo Luso - Brasileira, Rio de Janeiro, 2012.

[4] Emons, H; Fajgelj, A.; Van der Veen, AM.H.; and Watters, R. New definitions on reference materials.
Accreditation and Quality Assurance, 10, p. 576-578, 2006.

[5] NIT-Dicla-030, Rastreabilidade metrolégica na acreditacdo de organismos de avaliagdo da conformi-

dade e no reconhecimento da conformidade aos principios das BPL. Inmetro, Revisdo 09, 2015.

') REMEQ-| REMEQ-1

Rede de Metrologia Quimica do Inmetro

Edicao 05




AGENDA

7° Congresso Latino americano de residuos de agrotdxicos (7th LAPRW)

Entre os dias 5 e 8 de maio de 2019, em Foz do Iguagu (Parand/Brasil), acontecerd o 7° Congresso Latino America-
no de Residuos de Agrotoéxicos.

A presidente do Comité Cientifico do LAPRW e presidente do LAPRW 2019 é a professora lonara Pizzutti, do
Centro de Pesquisa e Andlise de Residuos e Contaminantes (CEPARC) da Universidade Federal de Santa Maria

(UFSM), Departamento de Quimica. O CEPARC/UFSM é uma organizagdo afiliada @ Remeqg-I.

O prazo para envio de resumos para apresentacdo como poster é até 25 de fevereiro e para apresentag¢do oral é
11 de fevereiro.

Site do evento (em inglés e espanhol):
http://laprw2019.com.br/

E-mail para contato:
contato@laprw2019.com.br

Congresso Brasileiro de Metrologia — 2019

O Metrologia 2019 acontecerd de 24 a 27 de novembro de 2019, no CentroSul, em Floriandpolis, SC.

Realizado pela Sociedade Brasileira De Metrologia (SBM), o Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecno-
logia (Inmetro) e o Instituto de Radioprotecdo e Dosimetria (IRD), o congresso tem por objetivo reunir pessods e
instituicoes para a construgdo de estratégias voltadas para a disseminag¢do da cultura da metrologia e avalia-
¢do da conformidade como fatores essenciais ao desenvolvimento sustentdvel de nossa sociedade.

A abertura das Inscrigoes e Submissoes de Artigos serd em 8 de Abril de 2019.

E importante destacar que no CBM ocorrerd o 5° Workshop da Rede de Metrologia Quimica do Inmetro (Remeg-I).
Participem!

Fonte: http://www.metrologia2019.org.br/
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SERVICOS

Conheca o processo de importacdao de produtos quimicos controlados
pelo Exército Brasileiro:

http://www2.inmetro.gov.br/remeq-i/wpi-conteudo/uploads/Importacao-de-PCEs-CTEX-Parte-1.pdf

http://www2.inmetro.gov.br/remeq-i/wpi-conteudo/uploads/Importacao-de-PCEs-CTEX-Parte-2.pdf

Contribua com a Remeqg-I
Quer sugerir pautas ou escrever artigos para as proximas edigoes do Newsletter da Remeq-I?

Mande um e-mail para remeqg-i@inmetro.gov.br.

Esse espaco é de vocés. Participem!
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