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Introducéo

1.1.
Consideragdes iniciais

Nos tempos de hoje, é fundamental que os laboratérios disponham de
meios e critérios objetivos para demonstrar que as medi¢cdes analiticas
realizadas conduzem a resultados confiaveis e adequados a qualidade
pretendida [1].

A Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 [2] da importancia especial a
demonstracdo da rastreabilidade das medicées realizadas pelos laboratérios. Os
materiais de referéncia certificados (MRC) desempenham um papel fundamental
em todas as areas onde os resultados analiticos sdo necessarios. As principais
aplicacbes dos MRC incluem a calibracdo de instrumentos, a validacdo de
métodos, o controle e garantia de qualidade, além de comparacdes de analistas,
equipamentos, entre outros [3].

Um fator determinante para a confiabilidade dessas medicdes é que elas
sejam rastreaveis a uma solucéo padrdo de alta confiabilidade metroldgica, tais
como um MRC. As medi¢cdes de condutividade eletrolitica sdo amplamente
realizadas em diversas areas da industria, principalmente como meio de
monitorar a qualidade da agua, pois a 4gua € utilizada como matéria-prima nas
industrias farmacéuticas e alimenticias. Sdo ainda exemplos de utilizacdo da
medi¢do de condutividade em meio aquoso, 0 uso de agua de elevada pureza
em laboratérios de andlises clinicas, o controle da condutividade em vapores
industriais para evitar a corrosdo, bem como o monitoramento de efluentes
aquosos em laboratérios para o controle do meio ambiente e em medi¢cdes de
alcool combustivel [4].

Nesta dissertacdo, esta apresentada a descricdo do desenvolvimento e
certificacdo de um material de referéncia (MR) de baixa condutividade eletrolitica
pela ampla aplicacdo ja mencionada e ainda pela caréncia deste MRC no Pais e

na América do Sul.
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1.2.
Objetivo geral

O objetivo desta dissertacdo € desenvolver e certificar o material de
referéncia priméario de condutividade eletrolitica de valor nominal de 5 pS-cm™ a
25 °C, produzida a partir do sal KCl em 30% (massa/massa) de 1-propanol,
abrangendo os estudos de homogeneidade, caracterizagdo e estabilidade (de
curta e longa duracdo), com a finalidade de prover rastreabilidade e

confiabilidade aos resultados das medigbes desta grandeza.

1.3.
Objetivos especificos

e Planejar a quantidade e concentracdo da solucdo, o material e 0s
reagentes a serem utilizados, entre outros.

e Preparar e envasar a solucdo de condutividade eletrolitica com valor
nominal de 5 pS-cm™ candidata & MRC.

e Planejar a amostragem para os estudos necessarios de certificacdo da
solucdo candidata a MRC.

e Estudar a homogeneidade da solu¢do candidata a MRC: medicdes e
analise estatistica dos resultados que garantam a uniformidade das propriedades
fisico-quimicas do lote produzido.

e Estudar a estabilidade (curta e longa duracdo) da solucdo candidata a
MRC: medicbes e andlise estatistica dos resultados que garantam a
conservacédo das propriedades fisico-quimicas do lote produzido por um periodo
determinado em temperaturas especificadas.

e Caracterizar a solucéo candidata a MRC através do Sistema Primario de
Condutividade Eletrolitica, a fim de garantir sua rastreabilidade e confiabilidade.

e Realizar os célculos da estimativa da incerteza da solu¢do candidata a
MRC.

e Participar, em comparagfes internacionais no ambito do CCQM, para
evidenciar a comparabilidade dos resultados.

e Comprovar a confiabilidade da caracterizacdo, comparando o MRC
desenvolvido com outro no mesmo valor, ja existente no mercado.

e Identificar o MRC, através de rotulo e por fim, elaborar certificado.
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1.4.
Definicdo do problema de pesquisa

A questéo principal da dissertagéo:

E possivel dispor de materiais de referéncia certificados capazes de
garantir a rastreabilidade nos resultados das medicbes de condutividade
eletrolitica no Pais e na América do Sul?

1.5.
Motivacéao

O desenvolvimento deste trabalho tem como principal motivagcdo, a
caréncia de material de referéncia certificado para medicdo de baixa
condutividade eletrolitica primario para garantir a rastreabilidade nos resultados

das medic6es no Pais e na América do Sul.

1.6.
Metodologia

A Figura 1 apresenta a sequéncia da pesquisa em suas trés grandes
etapas: 1. pesquisa exploratdria; 2. pesquisa experimental e 3. otimizacdo. O
desenho da pesquisa mostra as principais fases e as sequéncias légicas que
deverdo ser seguidas durante os trabalhos de investigacdo, os métodos
utilizados, as unidades de analise e os critérios de interpretacao.

Na primeira etapa, pesquisou-se sobre os métodos primarios na Metrologia
em Quimica, 0s quais garantirdo a rastreabilidade dos MRC. Estudou-se sobre a
certificacdo de materiais de referéncia, de acordo com 0s ISO Guias 30 a 35 e
artigos relacionados ao tema. E por ultimo, explorou-se a importancia e as
aplicacdes das medi¢6es de condutividade eletrolitica.

Na segunda etapa, o0s principais métodos da pesquisa experimental foram
o preparo do MR, os estudos de homogeneidade e de estabilidade (curta e longa
duracéo) e por fim, a caracterizagdo. Na caracterizacdo foi utilizado o Sistema
Priméario de Condutividade Eletrolitica, a fim de garantir a rastreabilidade do
MRC. Apoés todas as etapas, foi feita a andalise estatistica e a interpretacdo dos
dados.

Por ultimo, a fase de otimizacdo (validagdo do método de caracterizagdo)
foi feita em duas fases, a comparacgéo interlaboratorial do resultado do Sistema

Priméario de Condutividade Eletrolitica com outros Institutos de Metrologia e a
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comparacgéao do resultado do valor de condutividade do MRC desenvolvido neste

trabalho com outro j4 existente no mercado.
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Etapa 2 - Pesquisa Experimental

Figura 1 - Esquema da pesquisa, seus componentes e métodos.
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1.7.
Estrutura do trabalho

A dissertacao esta dividida em 7 capitulos, incluindo a introdu¢éo, os quais
foram estruturados sob um enfoque I6gico que possa conduzir o leitor a entender
as principais etapas de certificacdo do material de referéncia, de caracterizacéao
desse material para garantia da rastrealibidade do MRC desenvolvido e a
importancia das medi¢Ges de condutividade eletrolitica.

O capitulo 2 traz a fundamentacéo teorica onde se destacam: a histéria da
Metrologia no mundo e no Pais, a importancia e o surgimento da Metrologia
Quimica, o dificil papel de garantir a rastreabilidade nos resultados das analises
guimicas e por fim, o desenvolvimento e certificacdo do MR.

O capitulo 3 apresenta a metodologia proposta mostrando a definicdo da
medi¢cdo de condutividade eletrolitica, os métodos e a rastreabilidade das
medi¢cbes de condutividade, dando destaque ao Sistema Priméario de
Condutividade Eletrolitica, e por Gltimo, as analises estatisticas dos dados.

O capitulo 4 trata da parte experimental destacando o planejamento e
desenvolvimento do MRC, incluindo a preparacdo da amostra, a amostragem, e
as medicbes da homogeneidade, estabilidade (curta e longa duragdo) e
caracterizacao.

No capitulo 5 sdo apresentados os resultados dos estudos da certificacédo
com seus respectivos valores de incerteza de medicdo, associados a discussao
dos resultados encontrados e as analises estatisticas dos dados das medicdes e
atingindo assim os objetivos gerais e especificos propostos.

Por fim o capitulo 6 trata das conclusdes da dissertacdo, apresentando de
forma sintética os resultados e as recomendacfes sugeridas, a fim de que a
certificacdo do material de referéncia possa ter uma aplicabilidade imediata
garantindo assim a rastreabilidade nas medi¢cdes de condutividade eletrolitica.
Espera-se que as recomendacbes sirvam para futuros estudos e

desenvolvimentos de outros MRC.
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