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Fundamentacgao tedrica

2.1.
A metrologia

2.1.1.
Definicéo e histoérico

Etimologicamente, a palavra Metrologia vem do grego metro (medida) e
logos (tratado), e é definida como a ciéncia da medicdo e suas aplicacbes,
abrangendo todos os aspectos tedricos e praticos relativos as medicoes,
gualquer que seja a incerteza, em quaisquer campos da ciéncia e da tecnologia
[5], e tem como foco principal prover confiabilidade, credibilidade e uniformidade
aos resultados das medicbes. Como as medicGes estdo presentes, direta ou
indiretamente, em praticamente todos os processos de tomada de decisédo, a
abrangéncia da metrologia é imensa, envolvendo a inddstria, o comércio, a
saude e o meio ambiente, entre outras.

O uso da Metrologia [6] é que garante a qualidade do produto final
favorecendo as negociacdes pela confianca do cliente, sendo um diferenciador
tecnolbgico e comercial para as empresas. Reduz o consumo e o desperdicio de
matéria-prima pela calibracdo de componentes e equipamentos, aumentando a
produtividade. E ainda reduz a possibilidade de rejeicdo do produto,
resguardando os principios éticos e morais da empresa no atendimento das
necessidades da sociedade em que esta inserida, evitando desgastes que
podem comprometer a sua imagem no mercado.

No ano de 1795, durante a Revolugdo Francesa, se instituiu na Franca o
Sistema Métrico Decimal que tinha como base o metro e o quilograma. Este
sistema de medidas se estabeleceu com a finalidade de melhorar os dois
grandes inconvenientes que apresentavam as antigas medidas, onde as
unidades com igual nome variavam de uma provincia a outra, e as subdivisdes
das diferentes medidas ndo eram decimais, resultando em grandes
complicagdes para o calculo.

Em 20 de maio de 1875, 17 paises, incluindo o Brasil, assinaram em Paris

a Convencdo do Metro, criando o Bureau Internacional de Pesos e Medidas
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(BIPM), por ocasido da ultima se¢do da Conferéncia Diplomética do Metro.O
Sistema Métrico Decimal evoluiu ao longo do tempo e em 1960 [7], a 11?
Conferéncia Geral de Pesos e Medidas (CGPM) decidiu que o sistema deveria
ser chamado de Sistema Internacional de Unidades, Sl (Systéeme international
d’unités, Sl), envolvendo as unidades de base: metro, quilograma, segundo,
ampere, kelvin, candela e mol. Era um sistema de unidades simples e Unico que
podia ser reproduzido com exatiddo em qualguer momento e em qualquer lugar,
através de meios disponiveis para qualquer pessoa. Atualmente, o S| apresenta
7 unidades de base conforme observa-se na Tabela 1.

Tabela 1 - Grandezas e unidades de base do Sl [8].

UNIDADE SiI
GRANDEZA _
NOME SIMBOLO

Comprimento Metro M

Massa Quilograma Kg

Tempo Segundo S

Corrente Elétrica Ampere A
Temperatura Termodinamica Kelvin K
Quantidade de Matéria Mol Mol
Intensidade Luminosa Candela Cd

2.1.2.
Bureau Internacional de Pesos e Medidas (BIPM)

O BIPM tem sua sede em Paris, nos dominios do Pavilhdo Bretuil, posto a
sua disposicdo pelo governo francés. A manutencdo do BIPM é assegurada
pelos Estados membros da Convencdo do Metro, Institutos Nacionais de
Metrologia (INM), que hoje é integrada por 51 paises. O BIPM [9] tem por miss&o
assegurar a unificagdo mundial das medidas fisicas, sendo encarregado de:

e Estabelecer as unidades e os padrdes internacionais das principais
grandezas fisicas, além de conservar os protétipos internacionais;

e Efetuar a comparacéo dos padrées nacionais e internacionais;

e Efetuar e coordenar as determinacdes relativas as constantes fisicas que
intervém naquelas unidades.

O BIPM funciona sob fiscalizacdo exclusiva do Comité Internacional de
Pesos e Medidas (CIPM), sob autoridade da CGPM.

A CGPM ¢é formada por representantes de todos os Estados membros da

Convencdo do Metro e relne-se, atualmente, de quatro em quatro anos. Ela


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0813393/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0813393/CA

22

recebe em cada uma de suas sec¢fes o relatério do Comité Internacional sobre
os trabalhos executados, e tem por finalidade:

e Discutir e provocar as medidas necessarias para assegurar a propagacao
do SI;

e Sancionar o0s resultados das novas determinacdes metrolégicas
fundamentais e as diversas resolucdes cientificas de cunho internacional;

e Adotar as decisbes importantes concernentes a organizagdo e ao
desenvolvimento do BIPM.

O CIPM [10] é composto de dezoito representantes de Estados-Membros
sob a Convencao do Metro. Sua funcéo principal é promover a uniformidade
mundial das unidades de medida e isto é implantado por acdo direta ou
submetendo resolu¢cbes a CGPM.

O CIPM reune-se anualmente no BIPM e, dentre outros encargos, discute
os relatorios apresentados por seus Comités Consultivos.

O CIPM também deve:

e Discutir o trabalho do BIPM sob a autoridade delegada pela CGPM;

e Publicar um relatério anual sobre a posicao financeira e administrativa do
BIPM para os governos dos Estados membros da Convencéo do Metro;

¢ Discutir trabalhos de metrologia realizados em comum pelos Estados-
Membros e estabelecer diretrizes e coordenar atividades entre especialistas em
Metrologia;

¢ Estabelecer recomendacdes apropriadas.

Os 10 Comités Consultivos da Conferéncia Geral de Pesos e Medidas séo:
. Comité Consultivo de Eletricidade e Magnetismo (CCEM);

. Comité Consultivo de Fotometria e Radiometria (CCPR);
. Comité Consultivo de Termometria (CCT);

. Comité Consultivo de Comprimento (CCL);

. Comité Consultivo de Tempo e Frequéncias (CCTF);

. Comité Consultivo de Radiacdes lonizantes (CCRI);

. Comité Consultivo de Unidades (CCU);

. Comité Consultivo para a Massa e Grandezas Aparentes (CCM);

© 00 N O o~ W DN PP

. Comité Consultivo para a Quantidade da Matéria (CCQM);
10. Comité Consultivo de Acustica, Ultra-Som e Vibracdes (CCAUV).
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2.1.3.
Estrutura da metrologia mundial

Quando se observa a Metrologia nas grandes economias do mundo, pode-
se identificar uma estrutura bésica com trés principais componentes [11]:

e Sistema de controle metrolégico de carater compulsério, em areas
sujeitas a regulamentacéo do Estado - a Metrologia Legal;

e Redes de laboratorios de calibracdo e de ensaios, compostas por
entidades privadas e publicas, de elevada capilaridade, organizadas em funcgéo
das necessidades do mercado, no que se refere aos servicos demandados pelos
diversos setores da economia, e das demandas sociais, no que se refere aos
setores sob a responsabilidade do Estado. Em quaisquer dos casos, esses
servicos devem operar dentro de regras que assegurem sua credibilidade, sua
gualidade e garantam as condicdes de concorréncia e os direitos do cliente final.
Neste ponto, a existéncia de um soélido sistema de acreditacdo é fundamental;

e Instituto metroldgico nacional de direito publico (em alguns poucos paises
€ uma instituicdo privada, mas com controle e subvencao do Estado), que se
responsabiliza pelos padrdes nacionais e pela gestdo e operacdo das funcdes
estratégicas inerentes ao inicio da cadeia de rastreabilidade metroldgica no Pais.

E justamente essa instituicdo metroldgica, responsavel principalmente por
manter e conservar os padrdes metroldgicos de referéncia nacional, bem como
pela realizacdo ou reproducdo e disseminacédo (disseminagdo é o processo de
provimento de rastreabilidade a um grande nimero de usuarios, via uma cadeia
metrologica) das unidades de medida do Sl, e sua harmonizacdo em nivel
mundial, que constitui a esséncia do INM de cada pais. A realizacdo dessas
tarefas, por sua vez, requer elevado conhecimento cientifico e tecnolégico, além
de reconhecimento internacional, o que implica em permanente atividade de

pesquisa cientifica e tecnolégica, na fronteira do conhecimento.

2.1.4.
Confiabilidade metrolégica

De acordo com a ABNT NBR ISO/IEC 17025 [2], os laboratérios devem
assegurar a rastreabilidade das medi¢des ao Sl. Quando néo for possivel, deve-
se fornecer confiangca as medi¢Bes pelo estabelecimento da rastreabilidade a
padrBes apropriados, tais como, 0 uso de materiais de referéncia certificados
(MRC), uso de métodos especificados e/ou padrées consensados (claramente

descritos e acordados).
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Fatores Humanos

Manuseio dos itens
de Ensaio e
Calibracéo

Fatores Ambientais

Confiabilidade

Métodos de Ensaio e Metroldgica Fatores relacionados
Calibracéo a amostragem
Equipamentos Rastreabilidade das
utilizados medicdes

Figura 2 - Esquema dos diversos fatores que contribuem a confiabilidade metroldgica

em laboratérios de ensaio e calibragdo [12].

Em uma pesquisa realizada [13] verificou-se que as principais nao-
conformidades impeditivas para realizar a avaliacdo de laboratério de ensaio e
calibracdo sdo a falta de rastreabilidade, dentre outras, a falta de politicas e
procedimentos requeridos, procedimentos inadequados para calibracdo e
ensaios bem como o célculo da incerteza de medicdo, como podemos observar
na Figura 2. A falta de rastreabilidade estd em torno de 70% das nao-

conformidades observadas nas avalia¢cfes realizadas pela Cgcre/Inmetro.

2.1.5.
Importancia da rastreabilidade na metrologia

A confiabilidade das medicdes esta fortemente associada a rastreabilidade
metrologica que, segundo o VIM [5], é definida como “propriedade de um
resultado de medicdo pela qual tal resultado pode ser relacionado a uma
referéncia através de uma cadeia ininterrupta e documentada de calibragfes,
cada uma contribuindo para a incerteza de medicao”.

A rastreabilidade visa & comparabilidade dos resultados de medicéo entre
os diversos niveis hierarquicos.

A piramide da Figura 3 representa a cadeia de padrbes que possibilita
rastrear as medi¢des usadas nas industrias (laboratérios em geral) de acordo
com as definices das unidades do Sl. As rela¢des hierarquicas dessa cadeia

sdo estabelecidas com base nos niveis de incerteza envolvidos. O topo é
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constituido pelas definicbes fundamentais das unidades de medida do SI. No
segundo nivel, estdo os padrfes internacionais, mantidos pelo BIPM, nivel mais
alto na hierarquia da Metrologia e de mais alta exatiddo. Esta estrutura piramidal
se estende aos padrfes nacionais mantidos pelos INM, os quais comparam-se
entre si no ambito do BIPM, assegurando que todos o0s paises possuem a
mesma competéncia para uma determinada medicdo, aos padrdes de referéncia
de laboratérios de calibracdo e ensaios e aos padrdes de trabalho, chegando as
medicOes realizadas por usuarios finais [14].

@ Unidades do SI

Padr@es Internacionais

Padr@es dos Institutos Nacionais

Padrdes de Metrologia

Nacionais

Padrdes de referéncia dos laboratérios de
calibragdo acreditados de Metrologia

Calibracao

Padrdes de referéncia dos
laboratorios de ensaio acreditados

Ensaios

MmMO>»0 "M ~-WO>»>MXU—W0W>2D0

Padrdes de trabalho dos laboratérios
em geral

Laboratérios em geral

Figura 3 - Hierarquia do Sistema Metroldgico

2.1.6.
Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacao e Qualidade Industrial

O Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial
(Inmetro) [15] é wuma autarquia federal, vinculada ao Ministério do
Desenvolvimento, Indastria e Comércio Exterior (MDIC), que atua como
Secretaria Executiva do Conselho Nacional de Metrologia, Normalizagéo e
Qualidade Industrial (Conmetro), colegiado interministerial, que é o 6rgao
normativo do Sistema Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade
Industrial (Sinmetro).

O Sinmetro, o Conmetro e o Inmetro foram criados pela Lei 5.966, de 11
de dezembro de 1973, com o objetivo de integrar uma estrutura sistémica

articulada, cabendo ao Inmetro substituir o entdo Instituto Nacional de Pesos e
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Medidas (INPM) e ampliar significativamente o seu raio de atuagdo a servigo da
sociedade brasileira.

O Conmetro é um colegiado interministerial, do mais alto nivel,
responsavel por tracar as politicas e diretrizes nacionais da metrologia,
normalizagdo e qualidade industrial no Pais. Integram o Conmetro 0s ministros
do Desenvolvimento, Industria e Comércio Exterior; da Ciéncia e Tecnologia; da
Saulde; do Trabalho e Emprego; do Meio Ambiente; das Relagcbes Exteriores; da
Justica; da Agricultura, Pecuéria e do Abastecimento; da Defesa; o Presidente
do Inmetro e os Presidentes da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas -
ABNT, da Confederagdo Nacional da Industria - CNI e do Instituto de Defesa do
Consumidor - IDEC.

Entre as competéncias do Conmetro, de interesse para este estudo,
destacam-se:

e Formular, coordenar e supervisionar a politica nacional de metrologia,
normalizacdo industrial e certificacdo da qualidade de produtos, servicos e
pessoal, prevendo mecanismos de consulta que harmonizem os interesses
publicos, das empresas industriais e dos consumidores;

e Assegurar a uniformidade e a racionalizacdo das unidades de medida
utilizadas em todo o territorio nacional;

e Estabelecer regulamentos técnicos referentes a materiais e produtos
industriais;

e Fixar critérios e procedimentos para certificacdo da qualidade de
materiais e produtos industriais;

e Coordenar a participacdo nacional nas atividades internacionais de
metrologia, normalizacao e certificacdo da qualidade.

O Inmetro por sua vez, no ambito de sua ampla misséo institucional,
através da metrologia e da qualidade, objetiva fortalecer as empresas nacionais,
principalmente, quanto a sua competitividade por meio da adogdo de
mecanismos destinados a melhoria da qualidade de produtos e servigos, bem
como promover a qualidade de vida do cidadao.

Dentre as competéncias e atribuicdes do Inmetro, também de interesse
para este estudo, ressaltam-se:

¢ Executar as politicas nacionais de metrologia e da qualidade;

¢ Verificar a observancia das normas técnicas e legais, no que se refere as
unidades de medida, métodos de medicdo, medidas materializadas,

instrumentos de medicdo e produtos pré-medidos;


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0813393/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0813393/CA

27

e Manter e conservar os padroes das unidades de medida, assim como
implantar e manter a cadeia de rastreabilidade dos padrdes das unidades de
medida no Pais, de forma a torna-las harménicas internamente e compativeis no
plano internacional, visando, em nivel primario, a sua aceitacdo universal e, em
nivel secundario, a sua utilizacdo como suporte ao setor produtivo, com vistas a
gualidade de bens e servicos;

e Fortalecer a participagdo do Pais nas atividades internacionais
relacionadas com metrologia e qualidade, além de promover o intercambio com
entidades e organismos estrangeiros e internacionais;

ePlanejar e executar as atividades de acreditacdo de laboratérios de
calibracdo e de ensaios, de provedores de ensaios de proficiéncia, de
organismos de certificacdo, de inspecdo, de treinamento e de outros,
necessarios ao desenvolvimento da infra-estrutura de servigos tecnolégicos no
Pais;

e Coordenar, no ambito do Sinmetro, a certificacdo compulséria e
voluntaria de produtos, de processos, de servicos e a certificacdo voluntaria de

pessoal.

2.1.7.
Acordo de reconhecimento mutuo

No encontro realizado em Paris, 14 de outubro de 1999, os diretores dos
INM de 38 Paises Membros da Convencdo do Metro e representantes de 2
organizacdes internacionais, assinaram o Acordo de Reconhecimento Mutuo
(Mutual Recognition Arrangement - CIPM MRA) para referéncias nacionais de
medicao e para certificados de calibracdo e de medicdo. Um grande nimero de
institutos se agregou desde entéo.

Este comité jA4 surgiu com a grande responsabilidade de atingir o
reconhecimento mutuo internacional na area de Metrologia Quimica (MQ).
Assim, medidas quimicas aprovadas pelos 6rgaos de metrologia serdo incluidas
no banco de dados do BIPM de intercomparacgdes.

Este Acordo de Reconhecimento Muatuo é responsavel pela crescente
necessidade de um sistema aberto, compreensivel e transparente para fornecer
aos usuéarios, informagfes quantitativas confiaveis sobre a comparabilidade de
servicos e resultados de medigbes dos INM e fornecer base técnica para

acordos visando comércio internacional e regulamentacoes.
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2.2.
A metrologia quimica

O desenvolvimento da MQ [16] ocorreu, no cenario mundial, a partir de
1993 com a criagdo do CCQM, no féorum do BIPM, na Francga.

As principais atividades do CCQM se concentram nos métodos primarios
de medicdo, comparacdes internacionais e o estabelecimento da equivaléncia
entre os INM e aconselhar o CIPM a respeito de questdes referentes a MQ.

No Pais, o marco da MQ surgiu no Semindrio "Metrology in Chemistry - A
New Challenge for the Americas", que ocorreu no Rio de Janeiro, de 3 a 4 de
novembro de 1997.

Reconhecendo essa area como de extrema importancia estratégica para a
competitividade dos produtos e servigos brasileiros, o Inmetro criou em junho de
2000 a Divisao de Metrologia Quimica (Dquim), no ambito da Diretoria de
Metrologia Cientifica e Industrial (Dimci), atuando nas areas da Metrologia em
Eletroquimica, Quimica Orgéanica, Quimica Inorganica, Quimica do Estado

Gasoso, Motores a Combustdo, Combustiveis e Lubrificantes.

2.2.1.
Rastreabilidade na metrologia quimica

Na MQ [11] a rastreabilidade desempenha o mesmo papel relevante, para
a confiabilidade das medic¢bes, que nas demais areas da metrologia.

Entretanto, em funcado das especificidades da grandeza de base da MQ, a
Quantidade de Matéria, e de sua unidade basica, o mol, na MQ os Métodos
Priméarios de Medicdo (MPM) e os MRC sédo de extrema (ou fundamental
relevancia) para a rastreabilidade.

De modo a garantir os meios que assegurassem padronizacdo e
confiabilidade as medi¢cdes em MQ, na falta do padréo fisico primario do mol o
CCQM, baseado nos precedentes estabelecidos nas demais areas da
metrologia, definiu 0 uso de MPM como o Unico caminho para se estabelecer
medidas confiaveis (primarias) de “quantidade de matéria”.

Em 1998 o CCQM definiu MPM do seguinte modo:

“Um método primario de medicdo € um método que possui as mais altas
gualidades metrologicas, cuja operacdo pode ser completamente descrita e
compreendida, para o qual uma completa declaracdo de incertezas pode ser
feita em termos de unidades do SI, e cujos resultados séo, portanto, aceitos sem

referéncia a um padréo da grandeza sob medi¢ao” [17].
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A expressdo “as mais altas qualidades metrologicas” esta presente na
definicdo para enfatizar alguns aspectos, como, por exemplo, que o método
primario deve ter incertezas que sejam suficientemente pequenas para que 0s
resultados possam ser usados para estabelecer a rastreabilidade ao Sl. Na
pratica, ter as mais altas qualidades metrologicas significa ter sido realizado
utilizando as técnicas mais avancadas disponiveis.

A definicado de método primario € complementada pelo CCQM: “medicbes
de quantidade de matéria, para serem consideradas primarias, devem ser feitas
utilizando-se um método que é especifico para uma substancia definida e para o
gual os valores de todos os parametros, ou correcdes que dependem de outras
espécies ou da matriz, sdo conhecidos ou podem ser calculados com incerteza
apropriada”.

O CCQM também definiu os métodos primarios a serem utilizados para
medig¢ao de “quantidade de matéria”:

e Espectrometria de Massas por Diluicao Isot6pica;

e Coulometria;

e Gravimetria;

e Titrimetria;

¢ Determinacao do Ponto de Congelamento;

¢ Analise por Ativacdo Neutrénica.

Existem também os Sistemas Primarios de pH e Condutividade Eletrolitica,
gue apesar de ndo estarem relacionados acima (sua unidade ndo € reportada
em mol, e sim, em mV ou pH e S/m, respectivamente) sdo considerados
Métodos Primérios, pois se encontram no mais alto nivel hierarquico (menor
incerteza) para as respectivas medicoes.

Assim, em principio, toda medigcdo em Quimica, para estar rastreada ao S,
deveria ser feita utilizando-se métodos primarios. Entretanto, se por um lado o
uso desses métodos tem um altissimo custo em equipamentos, recursos
humanos especializados e conhecimento, além de serem poucos 0s métodos
disponiveis, por outro lado, o numero e a complexidade das analises quimicas
crescem continuamente, pois é praticamente infinito o nUmero de combinacdes
de substéncias quimicas, em diferentes matrizes (aAguas, tecidos humanos, solo,
etc.), que precisam ser analisados pelos mais diversos motivos.

Desse modo, o alto custo da utilizacdo dos métodos primarios
inviabilizaria, na pratica, a disseminacdo do uso de padrdes metrologicos de

medicdo, da MQ, nos diversos setores da economia e da sociedade que deles
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necessitam. E, principalmente, para superar este problema, e viabilizar
amplamente a padronizacao e a rastreabilidade das medi¢des de “quantidade de
matéria” (MQ), que os MRC s&o produzidos e utilizados.

A compreensdo do conceito de MRC em MQ envolve o exame de outros
conceitos, comegando pelo de MR:

“Material, suficientemente homogéneo e estavel em relagcao a propriedades
especificas, preparado para se adequar a uma utilizacdo pretendida numa
medicdo ou num exame de propriedades qualitativas” [5].

MRC é um “material de referéncia acompanhado de uma documentacdo
emitida por um organismo com autoridade, a qual fornece um ou mais valores de
propriedades especificadas com as incertezas e as rastreabilidades associadas,
utilizando procedimentos validos” [5].

Assim, o MRC é um MR “material, suficientemente homogéneo e estavel
em relacdo a propriedades especificas, preparado para se adequar a uma
utilizacao pretendida numa medicdo ou num exame de propriedades qualitativas
[5].

Logo, uma das caracteristicas mais importantes dos MRC, é que eles
oferecem rastreabilidade a unidade na qual se expressam o0s valores das
propriedades de interesse naquele MR.

A unidade mencionada na definicdo de MRC é uma das unidades de base
das grandezas de base do Sl (ver Tabela 1). Desse modo, em MQ os MRC
oferecem rastreabilidade ao mol, unidade de base de sua grandeza “Quantidade
de matéria”. Isto significa que quando um MRC for utilizado “na calibracdo de um
aparelho, na avaliacdo de um método de medi¢cdo ou atribuicdo de valores a
materiais” 0s resultados desses procedimentos terdo confiabilidade metroldgica,
pois estardo rastreados ao mol.

Entretanto, o0 mol ndo tem um padrdo fisico priméario e, por isto, a
rastreabilidade direta de uma medi¢do ao mol depende de esta ter sido realizada
por meio de um daqueles métodos priméarios de medicdo ja definidos. Logo, &
facil perceber que os MRC, em MQ, s6 podem oferecer rastreabilidade ao mol se
forem produzidos com os processos adequados, certificados por meio de
métodos analiticos também adequados e, sempre que possivel com base na
utilizagcéo de algum “padrao primario”.

O CCQM, em sua primeira reunidao, em 1995, definiu que “um material de
referéncia primario é aquele gue possui as mais altas qualidades metrologicas e

cujo valor é determinado por meio de um método primario” [18].
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Assim, dizer que um MRP possui as mais altas qualidades metroldgicas
significa dizer que foi produzido com as tecnologias mais avancadas disponiveis
e que foi certificado por meio de métodos primérios de medicdo, uma vez que
sdo essas condigbes que garantem a um MR as qualidades necessérias para
estar no topo da cadeia metroldgica, e assim poder ser classificado de “primario”.

Conforme apresentado anteriormente, existem poucos MPM por isso, a
certificacdo de MR também pode ser realizada através da andlise por dois ou
mais métodos independentes ou ainda pela comparacédo interlaboratorial
realizada por um determinado nimero minimo de laboratérios de competéncia

reconhecida [19].

2.2.2.
A Importancia dos materiais de referéncia certificados para as
economias nacionais

Ao longo dos ultimos anos a MQ e os MRC assumiram papel de grande
relevancia, tanto no plano nacional como no internacional. Em consequéncia,
nas Ultimas décadas do século passado este ramo da metrologia se estruturou,
em nivel mundial, no &mbito do BIPM.

Este processo se deu como resposta a forte demanda por qualidade e
confiabilidade das medicbes em Quimica, gerada pelo expressivo
desenvolvimento da ciéncia, da tecnologia e da economia mundial. Essa
demanda se originou, entre outros fatores, das necessidades especificas da
industria, do comércio mundial, e da necessidade de gestdo dos impactos,
causados pelo desenvolvimento industrial, sobre 0 meio-ambiente e a salde,
humana e animal.

Por um lado, as préprias necessidades das industrias, como, por exemplo,
as da area Quimica e as de semicondutores, ampliaram aceleradamente a
necessidade de medi¢gbes confidveis e em niveis de expressdo cada vez
menores, evoluindo, por exemplo, de “porcentagens” a “partes por bilhao”.

Do mesmo modo, o forte incremento das relagbes de troca também
ampliou significativamente esta demanda por qualidade e confiabilidade das
medicdes dos compostos quimicos, principalmente em funcdo da necessaria
comparabilidade e confiabilidade das caracteristicas metroldgicas dos objetos
das trocas comerciais, intra e entre paises [20].

Mais recentemente, essa necessidade de qualidade e confiabilidade das
medicdes em Quimica tornou-se ainda mais premente, em fungdo das barreiras

técnicas ao comércio internacional.
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Barreiras técnicas, considerando o estipulado pela Organizagdo Mundial
do Comércio (OMC), séo barreiras comerciais derivadas da utilizacdo de normas
ou regulamentos técnicos ndo transparentes ou ndo embasados em normas
internacionalmente aceitas ou, ainda, decorrentes da adoc¢do de procedimentos
de avaliacdo da conformidade ndo transparentes e/ou demasiadamente
dispendiosos, bem como de inspegbes excessivamente rigorosas [21].

Outro importante fenbmeno que ampliou continuamente a exigéncia de
qualidade e confiabilidade das medicbes em quimica foi o proprio
desenvolvimento das industrias dessa area.

Ao longo dos ultimos 25 anos, o desenvolvimento cientifico e tecnolégico
propiciou um forte crescimento das industrias quimicas e da participagdo destas
nas economias nacionais.

Os paises desenvolvidos perceberam mais rapidamente a importancia da
MQ e seu impacto na qualidade dos seus produtos comercializados que teriam
gue atender as exigéncias cada vez maiores do mundo globalizado. Por isso, a

implantaram em seus institutos nacionais de metrologia ha pelo menos 10 anos.

2.2.3.
Code d'Indexation des Matériaux de Référence

Existe atualmente uma base de dados internacional via Internet, o COMAR
(Code d’Indexation des MAtériaux de Référence), com informacdes sobre MRC.
S&o cerca de 11.000 MRC cadastrados, produzidos em diversos paises do
mundo. A COMAR possui atualmente informacdes de cerca de 250 produtores
de 26 paises e, apesar de existirem outras bases de dados, € a Unica que nao
possui vinculo com produtores de MRC. Os campos de aplicacao definidos para
cadastro na COMAR sdo: ferrosos, nao ferrosos, inorganicos, organicos,
propriedades fisicas, biol6gicos, qualidade de vida e industria [22].

Do Brasil constam MR produzidos pelo Instituto de Pesquisas
Tecnoldgicas do Estado de Sdo Paulo (IPT) e CETEM, classificados nos campos
de aplicagédo ferrosos, ndo ferrosos, inorganicos, organicos, propriedades fisicas
e industria. Nao h4 MRC brasileiros cadastrados nos campos biolégico e
gualidade de vida.

Se considerarmos agora a importancia fundamental dos MRC para a
metrologia quimica, fica evidente porque o dominio desta e sua estruturacgao,

bem como a producdo de MRC, se tornaram elementos estratégicos de grande
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importancia para o progresso das economias nacionais e o bem-estar de suas

populacoes.

2.2.4.
Programa de acreditacéo de produtores de materiais de referéncia no
Brasil

A acreditacao de produtores de MR esta ocorrendo segundo o ABNT ISO
GUIA 34 [23], em combinag¢do com a Norma ABNT ISO/IEC 17025 [2].

Os produtores de MR devem: demonstrar a qualidade das matérias-primas
utilizadas para o desenvolvimento dos MR, prover treinamento de pessoal,
elaboracéo de relatérios de analise dos materiais de referéncia desenvolvidos,
emissdo de certificados, entre outros parametros visando demonstrar a
competéncia técnica na producéo dos MR [24].

Os principais objetivos deste programa sao:

e Efetuar o levantamento da demanda por acreditacdo de produtores de
MR;

e Efetuar o levantamento da disponibilidade e necessidades de treinamento
de avaliadores;

e Implantar um programa de acreditacdo de produtores de materiais de
referéncia a ser executado pela Divisdo de Acreditacdo de Laboratérios (Dicla)
da Cgcre/lnmetro.

Atualmente, o programa de acreditacdo de produtores de MR esta
realizando um estudo piloto com produtores de MR, o qual visa acreditar os

Produtores de Materiais de Referéncia (PMR) candidatos. [12].

2.2.5.
Uso de materiais de referéncia certificados

Os MRC sao uma das principais ferramentas na determinacdo de muitos
aspectos da qualidade de medicdo e sdo usados para fins de validagdo de
métodos, no desenvolvimento de metodologias, nas incertezas de medicdo, na
calibracdo de instrumentos analiticos, no acompanhamento e avaliacdo do
desempenho de analistas, no controle e garantia da qualidade, no controle de
processos, na avaliacdo da proficiéncia laboratorial, bem como no controle e
atribuicdo de valores a outros materiais e principalmente, manter e estabelecer

rastreabilidade a escalas convencionais (ex.: escalas de dureza e pH) [19].
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2.2.5.1.
Calibracdo de instrumentos analiticos

Este € o caso onde padrdes de elementos quimicos puros séo utilizados
para construir curvas de calibragdo para uma determinada técnica analitica [25].

2.2.5.2.
Validagdo de métodos analiticos

Neste caso o MRC ¢é utilizado para realizar estudos que visam determinar
as seguintes caracteristicas de um procedimento analitico: limite de deteccéo,
limite de quantificagdo, faixa de trabalho, sensibilidade, precisédo, exatiddo,
linearidade, robustez e seletividade [25].

2.2.5.3.
Controle de qualidade

Neste caso o MR é utilizado como amostra de controle, para verificar se 0s
resultados obtidos em um determinado dia estdo em conformidade com os

resultados obtidos nos ensaios de validacdo do procedimento analitico [25].

2.254.
Desenvolvimento de material de referéncia secundario

Em alguns casos utiliza-se o MRP, que por definicdo foi caracterizado
utilizando-se um procedimento de medicdo de referéncia primario para certificar

uma propriedade em um material de referéncia secundario (MRS) [25].

2.3.
Caracteristicas dos materiais de referéncia certificados

A ISO Guia 33 [26] define como sendo 6 as principais caracteristicas dos
MRC.

Quanto ao nivel: O MRC deve ter propriedades certificadas em um nivel
compativel (ou apropriado) em relacdo a sua utlizagdo. Ex.: faixa de
concentracdo compativel.

Quanto a matriz. O MRC deve estar numa matriz 0 mais compativel
possivel em relacdo aquela que estd sendo utilizada no procedimento de

medicdo. Ex.: colesterol do soro.
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Quanto a forma: O MRC deve estar no mesmo estado fisico e forma do
gue o material que esta sendo medido no processo de medicdo. Ex.: solido
(HPA’s no solo).

Quanto a quantidade: A quantidade adquirida do MRC deve ser suficiente
para todo o processo de medicdo. A aquisicdo de MRC de lotes diferentes para a
aplicacdo em um mesmo processo de medigcéo deve ser evitada.

Quanto a estabilidade: As propriedades certificadas no MRC em uso num
proceso de medicdo devem ser estaveis no decorrer do experimento. O
certificado do MRC deve estabelecer os parametros referentes a estabilidade.

Quanto & incerteza: A incerteza do valor certificado deve ser compativel

com a exatidao e a confiabilidade requeridas no processo de medicéo.
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