26/07/2023 08:31 SEl/Inmetro - 1567878 - Certificado de Material de Referéncia (Portugués)

Servigo Publico Federal
Ministério do Desenvolvimento, Industria, Comércio e Servigos

INMETRO Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (Inmetro)

Certificado de Material
de Referéncia

DIMCI 0850/2023

Numero do Certificado

Identificagdo do item

MRC: Hidroxiapatita - a

Unidade produtora

Divisdo de Metrologia de Materiais (Dimat)

Numeragdo do lote

MRC 7966.0001

Cédigo do servigo

7966

Data de emissdo: A data de emissdo deste certificado é correspondente a data da Ultima assinatura eletronica presente
ao final do certificado.

Declaragdo

O MRC e seu certificado atendem aos requisitos das normas ABNT NBR ISO 17034 [1] e ABNT NBR ISO/IEC 17025 [2] e ao
guia ABNT ISO GUIA 31 [3]. Este certificado é valido apenas para o item acima, ndo sendo extensivo a quaisquer outros e
somente pode ser reproduzido de forma integral.

Descrigdo e preparagéo do MRC

Este Material de Referéncia Certificado (MRC) consiste de um pd branco de hidroxiapatita (HA) de fase cristalina com
morfologia anisotrépica (HA-a), sintetizado a partir da reagdo entre nitrato de calcio tetrahidratado e hidrogenofosfato de
di-aménio. A razdo molar de célcio para fosforo (Ca/P) deste MRC é consistente com a razdo molar tedrica de 1,67 e a
composi¢do estequiométrica da hidroxiapatita com a férmula quimica de Ca;g(PO4)g(OH),. Cada unidade deste MRC

consiste em um frasco de aproximadamente 2 g de pé de HA-a.

Uso pretendido

Este MRC tem sua utilizagcdo destinada ao controle de qualidade, ao desenvolvimento e a validagdo de métodos para
medi¢bes das propriedades fisicas e quimicas de apatitas de origem bioldgica, geoldgica ou sintética. A comutatividade
deste MRC ndo foi avaliada.
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Valor certificado

O valor certificado é o que apresenta a mais elevada confian¢a na sua exatiddo e para o qual todas as fontes de erro
conhecidas ou potenciais foram pesquisadas e consideradas.

Os valores certificados da fragdo mdssica total para cada constituinte (Ca e P) estdo discriminados na Tabela 1. Os valores
apresentados na Tabela 1 estdo certificados em base seca. A razdo molar Ca/P certificada apresentada na tabela 2 é
derivada das determinacg8es de calcio e fosforo. A incerteza listada com cada valor certificado é a incerteza expandida (U)
para um nivel de confianga de aproximadamente 95 % e fator de abrangéncia k=2 [4].

Tabela 1: Valores certificados para a fragdo em massa de Ca e de P

Fracdo em massa U (k=2)
Mensurando (%] %]
Ca 39,9 11
P 18,44 0,90

Tabela 2: Valor certificado para a razio molar Ca/P

Mensurando Razdo molar U (k=2)
Ca/P 1,672 0,068

A incerteza expandida foi calculada pela multiplicagdo do fator de abrangéncia com a combinagdo das contribui¢Ges de
incerteza-padrdao dos estudos de homogeneidade, estabilidade nas condi¢cGes de transporte e armazenamento, e
caracterizagdo [5].

Valor informativo

Valor informativo é um valor nao certificado que nao atende aos requisitos da ABNT NBR ISO 17034 para a certificacdo e
pode ou nao ser fornecido com incerteza associada. Esta incerteza pode refletir apenas a precisdo das medi¢des e nao
incluir todas as fontes de incerteza ou refletir uma falta de concordancia estatistica suficiente entre diferentes métodos.

Os valores informativos do MRC para os parametros de rede a e ¢ e para tamanho médio dos cristalitos obtidos por
difracdo de raios X estdo discriminados na Tabela 3. Os valores informados representam a média dos resultados obtidos
durante o estudo de homogeneidade, estabilidade e caracterizacdo. As incertezas-padrdo (u) indicadas representam a
combinagdo dos desvios-padrdo de avaliagdo da homogeneidade, estatisticos (refinamento Rietveld) e de avaliacdo da
estabilidade de longo prazo.

Tabela 3: Valores informativos para os parametros de rede e tamanho médio dos cristalitos

a u(a) c ule) | %0, | use,) | 1902, | 1002y | 1030 | 1030 )
[nm] [nm] [nm] [hm] [ [am]| [nm] | [nm]| [nm] | [nm] | [nm]

0,942 06 | 0,000 08 | 0,688 21 | 0,000 06 | 124 7 177 11 109 10

Rastreabilidade metrologica

Os resultados reportados possuem rastreabilidade metroldgica garantida mediante o uso das solu¢des-padrao certificadas
SRM 3109a (Ca) e SRM 3139a (P) — NIST. As fragOes madssicas expressas possuem rastreabilidade metroldgica a unidade de
massa (kg) do Sl, por meio do uso de balangas calibradas.

Meétodo analitico

As medi¢des dos estudos de homogeneidade e estabilidade foram realizados por ICP-OES. As medi¢des dos estudos de
caracterizagdo foram realizados por duas técnicas analiticas independentes, apresentadas na Tabela 4. O valor de cada
propriedade certificada foi obtido através da média entre os valores obtidos pelos métodos aplicados.
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Tabela 4: Técnicas analiticas empregadas na caracterizagao do MR

Parametro Técnica
Ca ICP-OES, EAA
P ICP-OES, ICP-MS

A razdo molar Ca/P é derivada das medi¢des das fracdes massicas de calcio e fésforo.

Subcontratagdo

N3o aplicdvel.

Instrugées para uso

Antes do uso, o MRC deve ser homogeneizado (inversao manual). Para as medigdes das fragdes massicas de Ca e P, o MRC
deve ser seco a 120 °C por no minimo 4 horas. Alternativamente, pode-se usar outro método para a determinagdo do
teor de umidade para expressar os resultados em base seca.

A quantidade minima para que os valores certificados sejam validos dentro das incertezas declaradas é de 200 mg. Este
MRC é de uso unico.

Transporte e armazenagem

O MRC deve ser armazenado na faixa de temperatura de 19 °C a 25 °C. A temperatura maxima que a amostra pode ser
submetida em condigdes de transporte é de 50 °C, por até 5 semanas.

Todas as informacgdes referentes ao transporte e seguranca estdo contidas na FISPQ (Ficha de Informacgdo de Seguranga de
Produtos Quimicos), disponiveis no enderego eletrénico
(http://www.inmetro.gov.br/metcientifica/formularios/form_mrc.asp).

Prazo de validade
O MRC 7966.0001 é valido até 30 de novembro de 2027.

Este MRC deve ser manuseado e armazenado de acordo com as instrugdes contidas neste certificado. O certificado ndo
tera valor caso o MRC seja danificado, contaminado ou alterado.

O Inmetro mantém um programa de monitoramento de todos os MR e MRC. Qualquer alteragao no valor informativo ou
no valor certificado durante o prazo de validade sera comunicada ao usuario.

Atribui¢oes Nomes
Chefe da Divisdo de Metrologia de Materiais Oleksii Kuznetsov.
Emily S. Dutra.

Marcelo D. de Almeida.
Oleksii Kuznetsov.
Rodrigo C. de Sena.

Responsaveis pelas medi¢des analiticas

Sandra M. Landi.

Responsaveis pela avaliagdo dos resultados . .
P P ¢ Vania S. de Oliveira.

Observagoes

N3o aplicdvel.

Historico de revisdo

N3o aplicdvel.
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