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Padroes, como viver (e medir)
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www.redemetrologica.com.br
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Fundada em 23 DE NOVEMBRO DE 1992
24 anos

Sede na FIERGS

281 LABORATORIOS ASSOCIADOS,
SENDO 196 RECONHECIDOS 1S017025
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REDE

METROLOGICA

MISSAO:

"Qualificar e fomentar uma rede de
laboratorios, disponibilizar  servicos em
conformidade com critérios internacionais e
difundir a cultura metroloégica, promovendo
parcerias, garantindo sua autossuficiéncia e
contribuindo com o  desenvolvimento
socioecondmico e tecnologico do Pais”.
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T Areas de atuagio da Rede:

* Avaliar e reconhecer competéncia técnica de laboratorios
de calibracdo e de ensaios pelas normas ISO/IEC 17025 e
ISO 15189;

* Realizar Programas de Ensaios de Proficiéncia;

e Realizar Cursos e Eventos em areas de Metrologia e
Qualidade;

* Dar Consultoria em Metrologia e Qualidade.
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Modelo de producao de
padroes técnicos no Brasil e
no exterior:

Existem Normas Internacionais que orientam a
producao de padrdes e materiais de referéncia.
Sao elas:



DR

METROLOGICA
7 ABNT NBRISO/Guia

Requisitos gerais para a
competéncia de produtores de
material de referéncia
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* Requisitos para empresas produtoras de
materiais de referéncia;

e Mesma ldogica da 17.025 (item 4 -
organizacao e gerenciamento);

* tem 5, requisitos técnicos e de
producao até certificados.
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ABNT NBR ISO/Guia 33:2015

Utilizacao de materiais de
referéncia certificados
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ABNT NBR ISO/Guia 35:2012

Materiais de referéncia —
Principios gerais e estatisticos para
certificacao
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DOQ-CGCRE-033 - revisao 00 de ago/2012

OrientacOes sobre analise critica da documentacao
associada aos Materiais de Referéncia adquiridos.

B Coordenagio Geral de Acreditagio

ORIENTAGOES SOBRE ANALISE CRITICA DA
DOCUMENTAGAO ASSOCIADA AOS MATERIAIS
DE REFERENCIA ADQUIRIDOS

Documento de carater orientativo

DOQ-CGCRE-033

(Revisdo 00 - AGO/2012)

Indica o que o rétulo deve conter:

a)
b)
c)
d)
e)

Cddigo do MR ou MRC

Ne do lote / batelada
Informacdes de seguranca
riscos

Dentre outros.

Importante!

Identificacao univoca no rotulo e na

documentacao
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RASTREABILIDADE METROLOGICA NA ACREDITAGAQ | NORMANC | REV.NO
DE ORGANISMOS DE AVALIAGAO DA CONFORMIDADE | _NIT-DICLA-030 9 ~
. E NO RECONHECIMENTO DA CONFORMIDADE APROVADAEM | PAGINA o ecoes e c u t u ra s

AOS PRINCIPIOS DAS BPL NOV/2015 01114

SUMARIO

Objetivo
Campo de Aplicagdo

Responsabilidade 1

B a) Registro no WFCC
Do Compl

Siglas

Definicoes

Aplicagdes dos Requisitos com respeito a Rastreabilidade Metroldgica
Quadro de aprovagio

DRNDDN W N -

10BJETIVO
Esta Norma define os laboratdrios fomecedores de servigos de calibraco, além de produtores de

e T ol s e v i Ex: Cepas da Fiocruz possuem.

das Boas Praticas de Laboratorio.

2 CAMPO DE APLICAGAO

Esta Noma aplica-se  Dicla aos laboratdrios de ensaio, de calibragdo e de analises clinicas,
produtores de materiais de referéncia e provedores de ensaios de proficiéncia acreditados e
postulantes a acreditacdo e aos avaliadores e especialistas que atuam nos processos de
acreditacdo de OAC. Esta Norma também & alicavel as instalacdes de teste reconhecidas e

NIT-DICLA-030 - revisao 09 de nov/2015
Rastreabilidade metrolégica na acreditacao de
organismos de avaliacao de conformidade e no
reconhecimento da conformidade aos principios da
BPL.

www.redaemetroiogica.com.n
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VIM - Vocabulario Internacional de Metrologia

Conceitua:

5 Padroes de Medicao - Definicao de uma dada grandeza,
com um valor determinado e uma incerteza de medicao
associada, utilizada como referéncia.

Ex 1: Solucao-tampao de referéncia com um pH de 7,072 e uma
incerteza padrao associada de 0,006.

Ex 2: Padrao de medicao de massa de 1 kg com uma incerteza-
padrao associada de 3 pg.

-
== |E

= ' =}

Fonte: 12 ed luso-brasileira — 2012 — IPQ —(Inst Portugués de Qualidade) / INMETRO
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5.2 Padrao de medicdo internacional - reconhecido pelos
signatarios de acordo internacional, tendo como propésito a
sua utilizacado mundial. Ex: O prototipo internacional do
kilograma.

5.3 Padrao de medicao nacional - reconhecido por uma
entidade nacional para servir dentro de um Estado ou
economia, como base para atribuir valores a outros padroes
de medicao de grandezas da mesma natureza

Fonte: 12 ed luso-brasileira — 2012 — IPQ —(Inst Portugués de Qualidade) / INMETRO
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5.13 Material de
referéncia — material,
homogéneo e estavel em
relacao a propriedades
especificas, preparado
para se adequar a uma
utilizacao pretendida em
numa medicao ou em um

exame de propriedades
qgualitativas.

REDE ::::-:rve+
METROLOGICA

Certificate of Analysis

Certipur® Certified Reference Material

Producer: Merck KGaA, Frankfurter Str. 250, 64293 Darmstadt, Germany.
Accreditation Merck KGaA is accredited as calibration Laboratory according
to DIN EN ISO/IEC 17025

Description of CRM: Calcium standard solution 1000 mg/l Ca
Ord. No.: 1.19778.0500

Lot No.: HC43401078

Composition: Ca(NO.); in HNO; Suprapur™ 0.5 mol/|

Certified value and uncertainty: 988 mg/kg Ca + 4 mg/kg Ca

Mass fraction (w/w) * expanded measurement uncertainty

Uchas — k= 2is the cov
probability and Uenarc:edesion IS the combine:
accordance to DIN EN ISO/IEC 17025

Density: The density of the standard solution is 1.015 glem” at 20°C

Calculated mass concentration 1002 mg/l Ca

Method of Analysis: Inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES)

Traceability: This refere
OES and i
lot 050825

NIST: National Institute of Standards and Technology. Gaithersburg,

aterial has been measured applying high precision ICP
tly traceable to the corresponding NIST SRM 3109a,

Storage: Store at +15°C to +25°C tightly ¢ d in the original container

Application and correct use: This reference material is intended for use as calibration standard for
atomic absorption spectrometry spectrophotometry and other analytical
techniques. Shake well before use and never pipet directly from the
original container

Date of release: 2014/09/02

Minimum shelf life: 2017/08/31

A. -é/[(z/(}fhl

Dipl.-<Ing. Ayfer Yildirim
(Laboratory manager)

Merck KGaA - Frankfurter Strafie 250, 64293 Darmstadt, Germany: +49 615

EMD Millipare Corp. - 290 Concord Road. Billerica, MA 01821, USA: +1-781-533-800

Fonte: 12 ed luso-brasileira — 2012 — IPQ —(Inst Portugués de Qualidade) / INMETRO
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5.14 Material de referéncia certificado — é
aquele acompanhado de documentacao
emitida por entidade reconhecida, que
fornece um ou mais valores de propriedades
especificadas com incertezas, rastreabilidades
associadas e usando procedimentos validos.

Fonte: 12 ed luso-brasileira — 2012 — IPQ —(Inst Portugués de Qualidade) / INMETRO
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protect more. test more.
7212 ACC Bivd. | Raleigh, NC 27617 | 800.234.7837

Certificate of Analysis

/Nitrite IC CRM - 1000 mg/L

Catalog Number: IC-031, 1C-031-5
Manufacture Date:  01/26/16 Hazards: irritant

Certifiod Date: 01/26/16 (See MSDS)
Certifiod
Bulk Number Analyte cASS Burity Concentration
(mg/L NOy)
W-806H-14 Sodium nitrite 7632-00-0 $9.899% 1000 + 460
Packaging, Storage, Instructions For Use
Store tightly capped at 2-8°C.
mmmmmm-uuq:h:::qmm Mbmhm:nu?tn
before mmmﬂumu the pipetted prevent
dnat ar m-u-:ﬂmmmm
egath ‘M
Traceability information

Analyte Source Materials: mwmmwwm"u-dhhmundum The
actual purtty is referenced abave. Nm.uumﬁm-nwumwmmmwﬁ

against appropriste NIST SRMs, If avallable.
Method: memnc-q-wnwmmmm

Al ona basis by an ISO 17025 accredited callbration laboratory
and are to NIST, able C tion Cerfificate upon request.

All balances are checked daily by an in-house standard operating procedure. The weights used for this dadly verification
are cafibrated annually by an ISO 17025 accredited calibration laboratory and are certified traceable to NIST. Certificate

of Calidration and Traceability avaisble upon request.

Thermometer: All thermometors are NIST through eters that are annyally by an ISO
17025 accredited calibration laboratory.
Gl Al used in the of our CRMs is Class A. memmn
hmdhwﬂdmw»lmmmm pipetors are d every four months
by an ISO 17025 accredited calibration lsboratory.
R 150 u Fiem -+ # 10002343 QM08 —'—-"_-'—._
ot AR 1674 Page 112 i 471220

2. PURITY OF STARTING MATERIALS

FumgnpwuyMM(PM?%)Nmuwmm(cmydwnydmh-umntuqmnnmm(w )
and 1o subtract the sum from 100%. Impurities below the imit are d with a i of half of

- P=|oo'/.-z'w,»;[ 5 ]

wmrmmatmngmwsmdmdbmmmamnmudmwmmwwmt) When drying
is due ,‘.wwmmmbymghmm KF-titration at Sigma-Aldrich
Lal ikali Seelzn (G y). Water TraceSELECT Ultra (18.2 Mrem; 0.22 ym fitered, all metallic traces at
ng kg '-level) and acid in TraceSELECT" quality was used for preparation.

3, TRACEABILITY MEASUREMENTS

Only ionally @.g. from NIST (USA) or BAM (

maeamnmmmnwsmmmwmswmmummmww f is

metal or an ads te salt of highest muumnmﬁmuuaﬂﬂybﬂ:mmmml(mwm

1o the S1 unit kg).

To the certified gr value all traceability measurements are performed with the most accurate and

precise analytical !ochnnque avallable. Therefore titrimelry measurement series are applied whenever possible
for trace When no ic technique is the are

performed with another analytical technigue, e.g. ICP-OES or AAS.

y) hlV! bun fully

and applied que used for y measurements of the
starting material. NIST SRM 728 / complexometric titration
bottled solution:  BAM 365 / complexometric titration

4. UNCERTAINTY Ewu.u:mon

Al d to Eurachem/CITAC Guide ™ and reported as combined expanded
uncertainties at the 95" confidence level For gravimetric preparation the uncertainty contributions are llustrated by
the following cause-effect diagram "

Typical contributions:

mass of purtty starting
starting material material u(mgy) <001%
(msu) (Psu) ulMpuen) <0.01%

u(Psw) <0.05%
u(Hom) <0.03%
u(Store) <0.17%
— 4 u(p) <0.05%
curvecton p———y aciiog Combined uncertainty"™:
sonent gty ransoratan Ue(Cemn) <0.2%

ditution and Expanded uncertainty:
h-r.n lduuon homogenization
(o) Hom) (Store) Weedd <%
CRM operations: S /‘z’ ff

7
Nam S/

I1SO Guide 34  ISO/IEC 17025 1SO 9001 |

1 1SO Guide 31:2000, ‘Reference materials - - Coments of certificates and labels”

"Reference materiais - General and statisacal prncipios for cortification”
EurachemvGITAC Guide, 3" Ed. (2012), "Quantifying uncanainty in analytcal measurement”

“ EurachemyCITAC Guide, 1 Ed. (2003) *Tracesbillty in chemical

sl Reichmuth, A, Wunderil, S Weber, M., WVRMLWWydmmmmmnmlm‘
Microchimica Acts 148: 133-141

18] by of the squared values

S1gma-AMsien Prosuction Gmo, Indusiresirasse 25, 471 BursSwizorend.  esymp 2 8 A | CIFICH

Tol 441817652611, Fax +41.01. 7666449

Certificate page 2 of 2

www.redemetrologica.com.br
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CeCERT"

2 Certified Reference Materials

SIGMA-ALDRICH'

with ISO Guide 31"

Object of certification: Calcium standard for AAS

Product No.: 69349

Lot: BCBQ6058V

Composition: Calcium carbonate (pure material) in 2% HNO; (prepared from HNO; TraceSELECT" and
water TraceSELECT Ultra, 18.2 MQ'cm, 0.22 pm filtered)

Density at 20°C: p=1012kgm™ Up) =05 kgm™

Intended use: Calibration of AAS, ICP, spectrophotometry or any other analytical technique.

Storing and handling: ~ This reference material shall be stored between 5°C and 30°C. Before every use of the
material the bottle must be shaken well and its temperature has to be 20°C. If storage of a
partially used bottle is necessary, the cap should be tightly sealed and the bottle should be
stored at reduced temperature (.g. refrigerator) to minimize transpiration rate.

Expiry date: SEP 2018
Certificate issue date: 13 OCT 2015
Bottle opening date:

Certified value traceable to S unit kg and uncertainty according to ISO Guide 35 12 and Eurachem/CITAC Guide ™
Constituent Certified value at 20°C and expanded uncertainty (U = Ku.; k= 2]

Calcium 988 mg kg™ % 4 mg kg™ 1000 mg L' + 4 mgL”’

1. CONCEPT OF CERTIFICATION AND TRACEABILITY STATEMENT

To guarantee top reliability of the values for this TraceCERT" certified reference material three independent
procedures were followed. The values have to agree in the range of their L inties, but the impurity corrected
value from the gravimetric preparation has been chosen as certified value “:

1. Gravimetric preparation using pure materials is a practical realization of congentration units, through conversion of
masses and mole fraction to mass fraction ¥l f the purity of the materials is demonstrated and if contamination
and loss of material is strictly prevented this approach allows highest accuracy and small uncertainties. The

h and direclly

certified value of TraceCERT" reference materials is based on this app ble to the Sl unit
kilogram.
Therefore prehensivel ized materials of highest purity are used (see paragraph 2). All balances are

¢h
certified by DKD and ualib:*ated with OIML Class E2 (up to 12 kg) and F2 (up to 64 kg) weights. The bulk solution
was homogenized by overhead tumbling in a PVDF container for at least 6 hours. A peristaltic pump with

perfluorinated polymer tubings was used for bottling.
2. The starting material is measured against a certified reference material (e.g. NIST or BAM) followed by gravimetric
& iahts. Co % this

prep using bal calibrated with S| il g qr y the value lated by
unbroken chain of parisons is ble to the refi to which the starting material is compared.
3. Whenever applicable the bottled TraceCERT® calibrati lution is pared to a second reference which is

independent from the first reference.

Certificate page 1 of 2 e Tal Mi.ﬁ?&:ﬂ". Fax Mla?fmﬁ SIGMA-ALDRICH

www.redemetrologica.com.br
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ABNT NBR ISO/IEC
17025:2005

Requisitos gerais para a
competéncia de laboratorios de
ensaio e calibracao
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NG
corsAt - Requisito 5.6 - Rastreabilidade de
medicao

5.6.1 “Todo equipamento utilizado em ensaios e/ou calibragdes, incluindo
equipamentos para medicoes auxiliares (por ex: condicoes ambientais),
que tenha efeito significativo sobre a exatidéo ou validade do resultado do
ensaio, calibragéo ou amostragem, deve ser calibrado antes de entrar em
servigo. O laboratorio deve estabelecer um programa e procedimento para
a calibracdo dos seus equipamentos.

Nota: Convém que tal programa inclua um sistema para seleg¢éo, uso,
calibracdo, verificagdo, controle e manutencdo dos padrées, dos materiais
de referéncia usados como padroées e do equipamento de medigéo e de
ensaio usado para realizar ensaios e calibracoes.”
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5.6.2.1 — Requisitos especificos
para Calibracao

* Rastreabilidade ao Sl dos seus proprios padrdes por cadeia
ininterrupta de calibracdes ou comparacoes.

* Aligacao ao Sl pode ser obtida por referéncia aos padroes
nacionais (primarios ou secundarios).

* Se a calibracao nao puder ser realizada nas unidades SI:
v’ Uso de materiais de referéncia certificados;
v Uso de métodos especificados e/ou padrées consensados;

v’ Participacdo em programa de comparacoes
interlaboratoriais é requerida sempre que possivel.
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5.6.2.2 — Requisitos especificos para Ensaio

* Mesmos requisitos para calibracao.

e Se a calibracao nao puder ser realizada nas unidades SlI:
v’ Uso de materiais de referéncia certificados;

v’ Uso de métodos especificados e/ou padrées consensados;

v’ Participagdo em programa de comparacoes
interlaboratoriais é requerida sempre que possivel.
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5.6.3 — Padroes de referéncia e materiais de
referéncia

5.6.3.1 — Padroes de referéncia — uso para calibracoes.
Devem ser calibrados antes e depois de qualquer ajuste.

5.6.3.2 — Materiais de referéncia — se possivel, devem ser
rastreaveis as unidades SI, ou a materiais de referéncia
certificados.

5.6.3.3 — Verificacoes intermediarias — sao necessarias a
manutencao da confianca na situacao da calibracao dos
padroes de referéncia, primario, de transferéncia e de
trabalho.
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Materiais de referéncia - rastreaveis ao Sl

(cartas controle)
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www.redemetrologica.com.br
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Padrdes de referéncia - para Calibracdes (curvas)

www.redemetrologica.com.br
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©orsAN - Requisito 5.9 — Garantia da qualidade
de resultados de ensaio e calibracao

a) Uso regular de materiais de referéncia certificados e/ou
controle interno da qualidade utilizando materiais de
referéncia certificados;

b) Participago em programas de comparacao
interlaboratorial ou de ensaios de proficiéncia;

c) Ensaios ou calibracdes replicadas, utilizando-se os mesmos
métodos ou métodos diferentes;

d) Reensaio ou recalibracao dos itens retidos;

e) Correlacdao de resultados de caracteristicas diferentes de
um item.
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Qual a
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Ajustar os Padroes
Técnicos a realidade,
para que se possa
avancar na gestao
ambiental
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corsan Dijficuldades para aquisicao de padroes
técnicos certificados, rastreaveis e com
certificado 1ISO/Guia 34 no Brasil:

e Preco elevado para aquisicao de padroes internacionais devido
as taxas de importacao;

e Falta de interesse de empresas importadoras nesses itens;

e Impossibilidade de importacao direta por empresas publicas;
e N3o participacao de empresas em processos licitatorios;

e Se participam, prazo de entrega superior 90 dias;

e Pequeno numero de fabricantes brasileiros ja acreditados pela
ABNT ISO/Guia 34.

Otimo!
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« Exemplos de dificuldades encontradas:

a) Alguns fabricantes possuem o mesmo padrao com e
sem ISO Guia 34. Muda preco.

b) DBO nao tem padréao nacional. J4 ha importado mas

muito caro.

c) Turbidez — nao ha padréo. Recurso? Diferentes
lotes.

d) Bioldgicos — muitas vezes ha dificuldade até em
transporte.

e) Faixa de conc do padrao diferente da faixa de uso.

f) Padréoes na matriz adequada. Os interferentes da
matriz podem interferir no padrao.
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Empresas acreditadas como RS
RSN Produtores de Materiais de Referéncia

e Area ambiental:

v’ Digicrom (pH e condutividade);
v'Visomes (pH e condutividade); r
v'Controllab (pH e condutividade).

e Qutras areas:

v'SENAI/CETEPO (elastdmeros / borrachas);
v"White Martins (gases);

v’ Air Liquide (gases);

v'Laboratdrio Bruch (anemia equina).

Fonte: www.inmetro.gov.br
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Como a Rede Metroldgica
pode participar e auxiliar na
adequacao dos padroes
técnicos a nossa realidade?

www.redemetrologica.com.br
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Com o conhecimento da necessidade
de buscar alternativas para esta
guestao, uma das areas de atuacao
da Rede Metrologica sao os
Programas de Ensaios de Proficiéncia
- Interlaboratoriais
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AREAS DOS PEP

DA REDE METROLOGICA RS
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Ensaios: Area Ambiental (dguas)

e Fisico-Quimica geral
(Meio Ambiente);

e Compostos Volateis;

e Cromatografia I0nica;
e Microbiologia;




REDE ............

METROLOGICA

CORSAN

Ensaios: Area Ambiental (dguas)

e Ecotoxico
e Hidrobio

e Amostragem (agua
superficial e subterranea);

ogia;
ogia;

e Agrotoxicos
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Amostragem de
agua superficial

oo
L)
o
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-
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www.redemetrologica
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~cmav - Meio Ambiente e Microbiolégico

www.redemetrologica.com.br
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Durante os programas podem
ser produzidos padrdes associados.
Podem ser fornecidos como auxilio
para os laboratérios nos controles
de qualidade.
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e Ensaios em lonas de freios;

e Agrotoxicos em geléias;

e Micotoxinas em amendoim;

e Analise de Inseticidas;

e Ensaios em fornos, fogdes e aquecedores;

e Calibracdao em geral.

PEPs in company:

Fumo; + EP da AGENCIA NACIONAL DE
PP/PE/EVA; AGUAS
Sangue; AN

Agua e Esgoto.
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Além dos Programas de
Ensaios de Proficiéncia
da area ambiental
existem outros nas
seguintes areas:

www.redemetrologica.com.br
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e f[emperatura
e Dimensional

e Pressao

e Torque
e Eletricidade

e Tempo

e Vlassa




Ensaios: Agropecuaria *
e Alimentos

e Azeite de Oliva

e Bebidas (vinhos, cachaca, sucos,
espumante, cerveja, destilados)

e Vacina Aftosa

e Anemia Equina
e Sanidade Aviaria
e Residuos Med. Vet.

e Graos (Arroz, feijio)

e Sementes (soja, trigo)

e Carnes (paté)
Mapa

[ANAGRO

DE DE LABORATORIOS N,
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Ensaios: Materiais e Produtos

e Corrosao em Metais;
e Moveis;

e Ensaios Mecanicos;
e Metalografia;

e Carvao;

e Saneantes;

e Combustiveis.
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e E uma avaliacdo externa e independente da qualidade
dos ensaios;

e As amostras enviadas sao como “padroes” para
verificacao da exatidao dos laboratorios;

* Propicia a identificacdao da necessidade de treinamento
dos analistas;

e Favorece a comparacao regular do desempenho do
laboratério com os outros participantes;

e Propicia a verificacao intermediaria das calibracoes,
sendo ferramenta de analise para extensao de
intervalo de calibracao;
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e Favorece analise critica de toda a sistematica do
laboratoério, desde o recebimento da amostra até o
resultado final;

e Pode ser utilizado como ferramenta de divulgacao do
laboratoério;

e Excelente instrumento para demonstracao de
competéncia técnica do laboratorio;

e Boa relacao custo x beneficio;
e Permite testar o padrao na matriz de interesse;

e Lab pode buscar programa cuja faixa de concentracao
seja a de seu interesse.
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Nao temos ciéncia do gue nao conhecemos.
Nao temos como agir sobre o que nao
conhecemos.
Nao conhecemos o gque nao procuramos.
Nao procuramos 0 que nao guestionamos.
Nao guestionamos o que nao medimos.
Se nao medimos, nao gerenciamos.

Como saber se estamos medindo certo (sem
padroes e sem interlaboratoriais)??

Fonte: Autor desconhecido - pagina do Facebook do Lab. Sao Lucas — Trés Lagoas —
Mato Grosso do Sul
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Obrigada!

andrea.anjos@corsan.com.br
andrea.vanjos@gmail.com

www.redemetrologica.com.br
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