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ZE PACEL RESPONDE UMA PERGUNTA MUITO

INTERESSANTE

Pergunta: O que é um material de referéncia e como ele é produzido?

Resposta elaborada por: Juliana Ferreira de Oliveira (jfoliveira@ipt.br), Patricia Hama (phama@ipt.br),
Patricia Hinata (phinata@ipt.br) — Unidade de Tecnologias Regulatérias e Metroldgicas do Instituto de
Pesquisas Tecnologica do Estado de Sao Paulo — IPT.

aterial de referéncia (MR), por defini¢do, é um
material suficientemente homogéneo e estavel em re-
lagdo a propriedades especificas, preparado para se
adequar a uma utiliza¢do pretendida numa medi¢do ou num
exame de propriedades qualitativas'. Para ser considerado
certificado (MRC) faz-se necessdrio a atribuicio de valores de
propriedades e suas incertezas, e o fornecimento de uma decla-
ragdo de rastreabilidade metroldgica dos valores certificados?.
H4 mais de 30 anos, um comité da International Organi-
zation for Standardization (ISO) iniciou as discussdes para
padronizar o vocabuldrio, as atividades, as estatisticas e os
documentos relacionados com a produgio de materiais de
referéncia, o que mais tarde ficou conhecido como a série de
ISO Guias: 30 para terminologia, 31 para contetdo de certi-
ficados, 32 para calibra¢do em quimica analitica, 33 para uso
de materiais de referéncia, 34 para definir os requisitos para
a competéncia de produtores e, por fim, 35 com as estatisticas
relacionadas com a produgao.
Muito antes disso, o entdo National Bureau of Standards

(NBS), atualmente conhecido como National Institute of

Standards and Technology (NIST), ja iniciava a produgdo do
seu primeiro lote de materiais de referéncia de ferro fundido,
em 1905, como forma de contribuir com as fundi¢des que for-
neciam materiais para as ferrovias e ndo conseguiam garantir a
qualidade das analises®.

No Brasil, a partir de um convénio entre o NIST e o Instituto
de Pesquisas Tecnoldgicas do Estado de Sdao Paulo (IPT), em
1975 foram iniciadas as produgdes de materiais de referéncia
em agos, seguidos por ferros fundidos, minerais, 6leos padrdo
de viscosidade, entre outros. A Figura 1 apresenta alguns ma-
teriais de referéncia certificados do IPT. A produgdo dos MRCs
segue, atualmente, de acordo com as diretrizes da norma ABNT
NBR ISO 170342

O projeto e desenvolvimento desses materiais se inicia
por um planejamento detalhado, passando pela selecdo de
matéria-prima, embalagens, avaliacdo da infraestrutura para
o processamento, estabelecimento das condi¢des de armaze-
namento e transporte, validacdo de metodologias, que serao
empregadas para a caracterizagdo do material, e estratégia

para estudos de homogeneidade e estabilidade.
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Figura 1. Materiais de referéncia certificados do IPT, com propriedades fisicas e quimicas certificadas: a) Viscosidade cinematica e

dindmica. b) Composigao quimica em agos e minerais.

Fotos do acervo do Laboratdrio de Referéncias Metroldgicas do IPT.
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Apds o processamento e envase do material selecionado
como candidato a material de referéncia, um niimero de uni-
dades representativo do lote é caracterizado em condi¢des de
repetibilidade, por um método com precisio adequada para
obtengdo do grau de homogeneidade. A avaliagdo é realizada
utilizando ferramentas estatisticas e o resultado da variabilida-
de entre frascos e dentro do frasco contribuem para o primeiro
componente de incerteza do valor certificado.

Os materiais de referéncia podem ser desde estéveis, como
os minerais, até pereciveis, como os materiais bioldgicos. Por
isso, outra etapa da producio é a realizagao do estudo de esta-
bilidade, fundamental para a garantia dos valores certificados
durante o seu periodo de validade.

Os estudos de estabilidade sao formas de demonstrar o
comportamento das propriedades fisicas, quimicas ou bio-
logicas do material em relagdo a variagdes de ambiente e ao
longo do tempo. A execu¢do desses estudos pode ser feita de
duas formas distintas: pelo método classico ou pelo isdcrono,
e a escolha dependerd, basicamente, da incerteza desejada e da
disponibilidade de tempo.

O método classico fornecerd resultados logo no inicio, sen-
do observado o comportamento do material 8 medida que o
estudo avanga.

No método isdcrono, todas as amostras sdo analisadas em
condigoes de repetibilidade, porém as medigdes sdo realizadas
apenas ao final do estudo. Essa abordagem tem a vantagem de
reduzir a dispersdo dos resultados ao longo do tempo e, conse-
quentemente, obter uma incerteza menor.

A avaliagio estatistica mais simples para esse estudo é ba-
seada em um modelo de regressio linear. Os resultados obtidos
contribuem para as incertezas de estabilidade de curto prazo,
onde sdo avaliadas as condigdes do transporte, e a incerteza de
longo prazo, onde avalia-se as condi¢des de armazenamento.

Com a finaliza¢do dos estudos e a defini¢do de que o ma-
terial é suficientemente homogéneo e estavel, a caracterizagio
¢ realizada de acordo com o material, o tipo de propriedade,

se é quantitativa ou qualitativa, e se o mensurando é depen-

dente do método. As abordagens mais comuns sdo: utilizagdo
de um unico método de referéncia em um dnico laboratdrio;
utilizagdo de dois ou mais métodos e um ou mais laborato-
rios; utilizagdo de uma rede de laboratdrios para determinagéo
de propriedades dependentes do método, como por exemplo
o ponto de fulgor. Os resultados obtidos por um tnico labo-
ratério ou por consenso de uma rede de laboratdrios, geram
os valores certificados da propriedade e a incerteza referente
a caracterizagao.

A incerteza associada ao valor atribuido da propriedade cer-

tificada ¢é estimada pela equagio a seguir:

— 2 2 2 2
UMRrc = Juhomog + Uest curto T Uest longo+ucarac

Sendo: incerteza do estudo de homogeneidade; incerteza
do estudo de estabilidade de curto prazo; incerteza do estudo
de estabilidade de longo prazo; incerteza da caracterizagéo.

Ao final de todo o processo, o certificado do material é
emitido de acordo com os requisitos descritos no documento
ABNT ISO Guia 31*. A identificacdo do material, o uso pre-
tendido, a validade e as informagdes sobre o armazenamento
sdo alguns dos requisitos obrigatérios nos documentos de um
MR ou do MRC. Outros requisitos, como valores de proprie-
dade, incerteza e rastreabilidade metroldgica, sdo conteudos
opcionais no documento de um MR, mas mandatdrios para
o MRC.

O uso de materiais de referéncia pode ter como objetivo a
validagdo de metodologias analiticas, a calibragdo e verificagdo de
instrumentos, a garantia da confiabilidade dos resultados e a ras-
treabilidade metrologica de medicoes, aplicado a diversas areas.
Para a industria de papel e celulose, por exemplo, os materiais
NIST SRM 8495 e SRM 8496 apresentam valores de referéncia
para as propriedades fisico-quimicas de polpa Kraft branqueada.
Inclusive, um deles foi preparado utilizando matéria-prima brasi-

leira — produzida a partir de madeira de eucalipto. |
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