Selecao e Uso de Materiais de Referéncia
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Apresentacao

Ola! Seja muito bem-vindo ao curso de Selegdo e Uso de Materiais de Referéncia.

Na aula de hoje, conheceremos e entenderemos alguns conceitos importantes relacionados aos
materiais de referéncia e veremos a diferenga entre material de referéncia e material de referéncia
certificado. Também falaremos sobre o que é rastreabilidade e sobre sua importancia metroldgica e

finalizaremos a aula falando sobre o uso dos materiais de referéncia no controle de precisao.
Vamos comecgar?

Bons estudos!
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1. Conceitos Importantes

Para que possamos falar sobre Selecdo e Uso de Materiais de Referéncia, é necessario primeiro,

discutirmos e entendermos alguns conceitos importantes.

Entdo, vamos a eles:

1.1. Materiais de referéncia — O que sdo e para que servem?

Que tal refletirmos um pouco sobre o motivo pelo qual os laboratérios utilizam os materiais de

referéncia em seus processos e porque eles ajudam a garantir a validade dos seus resultados.

Alguém poderia responder: “Simples! Porque € requisito obrigatdrio da ABNT NBR ISO/IEC 17025!”

Bom, isto é verdade! Mas, vocé ja pensou que existe um motivo para isto ser requisito obrigatorio?

Entdo, vamos analisar melhor o assunto!

O que é um material de referéncia (MR)?

Segundo a norma ABNT ISO Guia 30:2016 — Materiais de referéncia — Termos e defini¢cdes selecionados
é um “material suficientemente homogéneo e estdvel com relagdo a uma ou mais propriedades
especificadas, que foi estabelecido como sendo adequado para o seu uso pretendido em um processo de

medi¢Go”.

Mas entdo, o que é um material de referéncia certificado (MRC)?

Vejamos:
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Também segundo a norma ABNT ISO Guia 30:2016 —
Materiais de referéncia — Termos e defini¢cdes
selecionados é um “material de referéncia (MR)
caracterizado por um procedimento metrologicamente
vdlido para uma ou mais propriedades especificadas,

acompanhado de um certificado que fornece o valor de

propriedade especificada, sua incerteza associada e
Fonte da imagem: Controllab uma declaragdo de rastreabilidade metroldgica”.
Em outras palavras, material de referéncia, nada mais é do que um tipo de padrdo de medicdo.

Os materiais de referéncia certificados (MRCs) sdo padrdes utilizados para verificar a qualidade e a
rastreabilidade metroldgica dos produtos, eles servem para validar métodos de medicdo analitica ou

para a calibracdo de instrumentos de medicdo.

Certo! Mas e o que ¢ a rastreabilidade metroldgica?

1.2. Rastreabilidade metroldgica

A : O VIM - Vocabuldrio Internacional de
Lv“) Q\‘% Metrologia, edi¢do luso-portuguesa de 2012,

-~ {j define Rastreabilidade metrolégica como sendo
P de referi los laboratorios
de calibragdo e ensaio

Laboatdrios do chéo de fabrica

a “propriedade de um resultado de medicdo pela

qual tal resultado pode ser relacionado a uma
referéncia através de uma cadeia ininterrupta e

documentada de calibragdes, cada uma contribuindo para a incerteza de medicéo” .

A ilustracdo a seguir ajuda a compreender melhor esses conceitos.

Observe:

@
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https://d1wzqgw0ugww5g.cloudfront.net/wp-content/uploads/img_tabela_potencial_redox-1.png

Material de Referéncia (MR):
material suficientemente homogéneo
e estavel com respeito a uma ou mais ISOREMCO

propriedades especificadas, que foi

estabelecido como sendo adequado

para o seu uso pretendido em um

processo de medicao. Material de Referéncia Certificado (MRC):

= 4 ilin® - . -
Nome da familia caracterizado por um procedimento metrologicamente
valido para uma ou mais propriedades especificadas,

acompanhado de um certificado que fornece o valor
de propriedade especificada, sua incerteza associada

Materiais de Referéncia e uma declaragdo de rastreabilidade metroldgica.

O~

Materiais de Referéncia

Homogeneidade Estabilidade

Rastreabilidade,
Incerteza de medicdo

- e Certificado

Continuando...

Os materiais de referéncia sdo particularmente importantes para quimica analitica e andlise clinica.

Como a maioria dos instrumentos analiticos é comparativa, para uma calibracdo precisa, ela requer uma
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amostra de composicdo conhecida, ou seja, um material de referéncia. Por isso, esses materiais sdo
produzidos sob rigorosos procedimentos de fabricacdo e diferem dos reagentes de laboratdrio em sua

certificacdo e rastreabilidade dos dados fornecidos.

Entdo, nesta logica, os materiais de referéncia, que possuem um valor certificado, ou seja, um valor
conhecido, auxiliam e apoiam os laboratérios na necessidade de confirmarem os métodos ou validarem
os métodos ndao normalizados, ou modificados, para que tenham garantia da validade dos seus

resultados.

Na pratica, o processo é realizado com um material de referéncia e, por termos seu valor de propriedade
definido e sua incerteza de medicdo declarada, consegue-se comprovar que o processo analitico ou de

calibracdo se mantém estavel e controlado.

Porém, nem sempre é possivel garantir uma rastreabilidade metroldgica, como por exemplo, no caso
de MRCs bioldgicos. Nessas situacbes, € importante que o laboratério adquira os MRCs de organismos
acreditados na ABNT NBR ISO/IEC 17034 - Requisitos gerais para a competéncia de produtores de

material de referéncia, ou por organismos reconhecidos e autorizados pelos organismos acreditadores.

Veja alguns exemplos de materiais de referéncia:

Fonte: Solucdes Industriais

Fonte: Ambifood

Fonte: Embrapa

- ]

Material de Referéncia
para Padrdes de
Calibracéo de pH

Utilizado para calibracdo
e checagem de
pHmetros.

[
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Material de referéncia
de forrageira

Utilizado para
determinacgdo dos teores
de nutrientes e de
contaminantes
inorganicos em amostras
de plantas usadas como
fonte de alimento para
0s animais que
normalmente sdo
analisadas em
laboratdrios
agropecuarios.

Material de referéncia
para Padrao de massa

Utilizado para
determinacgdo e
calibragdo ou checagem
de instrumentos de
pesagem

Material de referéncia
para Padrées de
micotoxinas

As solugdes padrdo de
micotoxinas podem ser
utilizadas para preparar
uma curva de calibragdo
em um sistema HPLC,
garantindo a
determinacgdo precisa da
toxina. A solucdo padrdo
também pode ser usada
para extrair amostras, a
fim de verificar a
eficiéncia de extracdo da
toxina de certos
alimentos, usando um
solvente especifico.


https://www.target.com.br/produtos/normas-tecnicas/44338/nbriso17034-requisitos-gerais-para-a-competencia-de-produtores-de-material-de-referencia
https://www.target.com.br/produtos/normas-tecnicas/44338/nbriso17034-requisitos-gerais-para-a-competencia-de-produtores-de-material-de-referencia
https://www.solucoesindustriais.com.br/empresa/prestadores-de-servicos/elus-instrumentacao/produtos/servicos/venda-de-material-de-referencia-certificado
https://www.embrapa.br/busca-de-imagens/-/midia/2377001/material-de-referencia-brachiaria-brizantha
https://www.ambifood.com/pt/catalogo/alimentar/micotoxinas/padroes-e-materiais-de-referencia/
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Talvez para ficar ainda mais claro, poderiamos fazer a seguinte analogia:

Material de referéncia (MR) é um termo genérico (conforme inclusive Nota 1, do item 2.1.1 da ABNT

ISO Guia 30:2016) enquanto que o material de referéncia certificado

(MRC) é um material de referéncia com rastreabilidade metroldgica.

Desta forma, podemos dizer que todo MRC é um MR, porém nem todo

MR serd um MRC.

Entendido?

Mas vocé sabe quais sdo as principais aplicagcbes do MRC?

Os MR e em especial os MRCs, sdo utilizados para calibragdo de equipamento ou para procedimento de

medicdo, estabelecimento de rastreabilidade metroldgica, validacdo de método, atribuicdo de valores

para outros materiais, controle de qualidade de uma medi¢cdo ou procedimento de medicdo e

manutencdo de escalas convencionais.

\Calibracao'de
equipamento
ou paraum
procedimento
de medi¢cao

ﬁ

Estabelecer
rastreabilidade
metrolagica

p

Validagao/

confirmagao
Qmétodo

P

Q Controle da

oo WU G
de esc:‘;\Ias : . [

convencionais S

Y de medicao
Atribuicao de
valores para

outros
materiais

Bom, agora que ja vimos alguns conceitos essenciais para a compreensdo do tema do curso, vamos falar

sobre a sele¢cdo de materiais de referéncia?

Entdo, vamos la!
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R - Vocé ja parou para pensar o porqué de selecionar o material
4 v’ de referéncia que serd utilizado para determinado
| ”

"= procedimento?

Qual a importancia disto?

Fonte da imagem: ControlLab

Bom... A questdo da selecdo é muito especifica para cada situacao.

Os MR de forma geral sdo caracterizados por uma ou mais propriedades. E estes valores de propriedade
devem estar acompanhados por uma especificacdo clara da propriedade em questdo, declaracdo de
incerteza (quando apropriado), uma declaracdo de rastreabilidade metrolégica (quando apropriado) e

o periodo de validade do certificado.

Quando o MR ndo possui valores de propriedade, é necessario que as informacdes de homogeneidade

e a estabilidade de longo prazo das propriedades estejam declaradas.

A especificacdo adequada da propriedade auxilia muito a decidir se 0 MRC é adequado para a aplicacdo

pretendida.

Entdo, a selecdo de materiais de referéncia tem a ver com o que queremos avaliar, medir, controlar...

Sdo inUmeras possibilidades.
Observe esse exemplo que consta na ABNT ISO Guia 33...

“Para elementos-traco em solo, é importante especificar se é do teor total, do teor
obtido pela digestéio incompleta (por exemplo, dgua régia), extrato lixiviado, ou uma

espécie quimica em particular contendo o elemento-trago”.

Portanto, parainiciar a selecdo do MR, o mais importante é ter bem definido qual o valor de propriedade

(ou o “tipo” de propriedade) que se deseja.

Uma duvida muito comum é sobre como é possivel se obter informacdes a respeito dos MR.
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Sobre os materiais de referéncia em si, é possivel encontrar informagBes nos seguintes enderecos

eletrénicos:

e Materiais de referéncia disponiveis em ambito internacional:

https://rrr.bam.de/RRR/Navigation/EN/Reference-Materials/COMAR/comar.html

COMAR ¢ um banco de dados no qual materiais de referéncia (MR) podem ser consultados
considerando, dentre outros, o pais de origem, o produtor, suas propriedades fisicas, composicao,
forma, etc. Vale ressaltar que os produtores sdo responsaveis por inserir as informacdes do MR
ampliando o banco de dados, dessa forma, nem todos os materiais disponiveis sdo certificados de

acordo com os requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17034.

e Materiais de referéncia produzidos pelos Institutos Nacionais de Metrologia signatarios do Acordo do

CIPM: http://kcdb.bipm.org

e Materiais de referéncia produzidos pelo Inmetro:

http://www.inmetro.gov.br/metcientifica/mrc.asp

J& sobre os produtores de materiais de referéncia, é possivel a consulta as seguintes bases:

e Produtores de materiais de referéncia (PMR) acreditados pela Cgcre:

http://www.inmetro.gov.br/credenciamento/acre prod mr.asp

e Produtores de materiais de referéncia acreditados por outros Organismos de Acreditacdo: Esses PMR
podem ser acessados nos proprios sites desses organismos de acreditacdo ou pelo endereco eletrénico

de organismos de acreditacdo signatarios da ILAC: http://ilac.org/signatory-search/

Esse endereco eletrénico ird remeter ao site do Organismo de Acreditagdo conforme critérios
de busca disponibilizados. Para encontrar o Produtor de Material de Referéncia acreditado pelo

Organismo de Acreditacdo, deve ser feita a pesquisa no site do Organismo de Acreditacdo desejado.

E importante ressaltar que ao fazer a aquisicdo de um dado material de referéncia, o
laboratdrio deve considerar o uso pretendido do referido material, o escopo do Produtor de Material
de Referéncia, assim como os requisitos de rastreabilidade definidos pelo Organismo Acreditador (NIT-

Dicla-030, no caso do Brasil).
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https://rrr.bam.de/RRR/Navigation/EN/Reference-Materials/COMAR/comar.html
http://kcdb.bipm.org/
http://www.inmetro.gov.br/metcientifica/mrc.asp
http://www.inmetro.gov.br/credenciamento/acre_prod_mr.asp
http://ilac.org/signatory-search/

Adicionalmente, os materiais de referéncia podem ser encontrados em varias bases de dados na

internet, como por exemplo: BIPM (Bureau Internacional de Pesos e Medidas):

e MRC de laboratérios de andlises clinicas: http://www.bipm.org/jctim/

e Demais MRC: http://kcdb.bipm.org/appendixC/search.asp?reset=1&met=QM

Alguns Institutos Nacionais de Metrologia:

e Brasil - INMETRO: http://inmetro.gov.br/credenciamento/acre prod mr.asp

e Japdo—NMU: https://www.nmij.jp/english/info/center/#m3

e  USA —NIST: https://www.nist.gov/srm

Outros enderecos eletrénicos:

e EPTIS - Sistema de informacdo mundial para ensaios de proficiéncia: http://www.eptis.bam.de

e FEurachem — Instituicdo europeia tendo como foco a quimica analitica:

http://www.eurachem.org/

*Informacdes obtidas no DOQ-CGCRE-016 - Orientacdes para a selecdo e uso de materiais de referéncia

com foco em ensaios quimicos, rev 03.

3. Uso dos materiais de referéncia e materiais de referéncia certificados

Para falarmos sobre o uso mais adequado de materiais
de referéncia, vamos utilizar como base a norma ABNT
ISO GUIA 33:2019 — Materiais de referéncia — Boas
praticas no uso de materiais de referéncia, que traz
orientag®es sobre os tipos mais adequados para cada

situacdo.

O Anexo A, na Tabela A.1, nos traz as caracteristicas-chave de um material de referéncia com respeito

as suas aplicacdes.

Observe:

ABNT ISO GUIA 33:2019 Controle Controle Calibracdo/ | Atribuicdo de

s
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da da ’ escalas valora

precisdo tendéncia convencionais outro MR

Especificacdo da propriedade de interesse Requerido Requerido Requerido Requerido
Valor de propriedade - Requerido Requerido Requerido
Declaragdo de incerteza - Requerido Requerido Requerido

Nivel de homogeneidade especificado Requerido Requerido Requerido Requerido
Nivel de estabilidade especificado Requerido Requerido Requerido Requerido
Declaracdo de rastreabilidade metroldgica - Requerido Requerido Requerido
InstrugBes para uso Requerido Requerido Requerido Requerido

Data de validade do certificado - Requerido Requerido Requerido

Fonte: ABNT ISO GUIA 33:2019 — Materiais de referéncia — Boas prdticas no uso de materiais de referéncia.

Agora, vamos analisar cada tipo de uso de forma individual?
4. Controle da Precisao

Para se fazer o controle da precisdo, podemos utilizar um material de referéncia e esta informacdo é
embasada pelo item 5.5 da ABNT ISO GUIA 33:2019 — Materiais de referéncia — Boas praticas no uso de

materiais de referéncia, que estabelece o seguinte:

“Valores, dados como “indicativos”, “informativos”, “para informacéo” ou de outra
forma identificados como ndo sendo abrangidos pelas declaragcées de rastreabilidade
metroldgica ou incerteza de medicdo, sdo considerados improprios para uso em
aplicagbes metroldgicas que requerem um valor atribuido ao mensurando, como
calibragdo ou atribuicdo de valores para outros materiais. Estes valores sdo, entretanto,
uteis para verificar se um MR é adequado para controle de precisdo, ou para outras

aplicagbes que ndo requeiram valores de propriedade.”

ABNT 1SO GUIA 33:2019 I
T T T da precisao

Especificagdo da propriedade de interesse Requerido

Valor de propriedade -

Declaragdo de incerteza =

s
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Nivel de homogeneidade especificado Requerido

Nivel de estabilidade especificado Requerido

Declaragdo de rastreabilidade metroldgica -

Instrugdes para uso Requerido

Data de validade do certificado -

Com o objetivo de facilitar o entendimento e a correta aplicagdo dos MRs nesta situa¢do, o DOQ-Cgcre-
016 - Orientacdes para a sele¢do e uso de materiais de referéncia com foco em ensaios quimicos, rev

03, traz exemplos do uso para a avaliagdo da precisdo em formato de perguntas e respostas.
Observe o texto adaptado:

O laboratdrio “Total” utilizou o MRC 8300.0006 para avaliar a precisGo das medicdes de pH em dgua

potdvel.
Essa situacdo, é adequada?
Sim!

Apesar de um MR ndo certificado poder ser utilizado para avaliar a precisGo de uma medicéo, um MRC

também pode ser utilizado para esta finalidade.

Veja outro exemplo:

O laboratorio “100 %” utilizou o MR 9000.0004 para avaliar a precisGo das medicdes de pH em dgua

potavel.
Essa situacdo, é adequada?
Sim!

Uma das finalidades de um MR é a avaliagdo da preciséo das medigdes.

o
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E para finalizar, um ultimo exemplo...

O laboratdrio “Andlise Sempre” utilizou o controle interno de qualidade CQ 100 para avaliar a precisdo

das medigées de pH em andlises de dgua potdvel.

Isto esta correto?

Sim!

Esta agdo foi considerada correta assumindo-se que o controle interno CQ 100 atende as caracteristicas
necessdrias para avaliagdo da precisdo, ou seja, que este seja um MR que, sequndo a orientagdo do item
8.3.1 do ISO Guide 33, tenha suficiente homogeneidade e estabilidade e que a estabilidade do MR com
respeito a todas as propriedades de interesse deve ser no minimo suficiente para o periodo de tempo em

que as medicdes de avaliagdo da precisdo sejam realizadas.

de materiais de referéncia traz informacdes adicionais sobre a selecdo de MR.

@ O item 13.3 do ABNT ISO GUIA 33:2019 — Materiais de referéncia — Boas prdticas no uso
Dica

E com isto concluimos a aula de hoje!

Na préxima aula continuaremos falando sobre quais os materiais de referéncia adequados quando se
deseja realizar um controle de tendéncia, atribuicdo de valor a outro MR e calibragdo/escalas
convencionais. Além disso, falaremos sobre a documentacdo necessaria que deve acompanhar os

materiais de referéncia.

Até a proxima aula!

.
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