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Certificado de Material
de Referéncia

DIMCI 0769/2023a

Numero do Certificado

Identificagdo do item

Certificado de Material de Referéncia (MRC) de Biodiesel de soja

Unidade produtora

Divisdao de Metrologia Quimica (Dquim)

Numeragdo do lote

MRC 8307.0001

Cédigo do servigo

8307

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 uma amostra de biodiesel de soja 100%.

O MRC foi envasado sob atmosfera de argénio em ampolas ambar de 10 mL cada.

Uso pretendido

Este MRC tem sua utilizacdo destinada a validacdo de metodologia e a garantia da qualidade dos resultados de medicao
dos parametros teores de agua, de metanol, de etanol e de ésteres totais, em biodiesel e em matrizes similares. A
comutatividade do material nao foi avaliada.
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Valor certificado

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

O valor certificado com a sua respectiva incerteza expandida, para um nivel de confianca de aproximadamente 95% (k=2)
[4], esta discriminado abaixo:

Teor de agua: (0,068 + 0,006) g/100 g
Teor de etanol: (0,103 + 0,036) g/100 g
Teor de metanol: (0,034 + 0,018) g/100 g
Teor de ésteres totais: (93,4 £ 6,4) g/100 g

Para o teor de agua, o valor certificado foi obtido pelo Laboratério de Andlise Organica da Divisdo de Metrologia
Quimica do Inmetro, sendo este valor verificado através de uma Comparacdo Interlaboratorial em Biodiesel, organizada
com o propésito de avaliar o valor de propriedade deste material de referéncia. O valor médio dos laboratérios cujos
resultados foram considerados satisfatérios foi concordante com o valor obtido pelo Inmetro. Os laboratérios com valores
satisfatorios foram aqueles que declararam o seu método de medigdo como validado e que forneceram resultados vélidos
para a analise do material controle NIST SRM 2772 utilizado na comparagdo. Todos os laboratérios utilizaram a técnica de
titulacdo Karl Fischer coulométrica na determinacdo do teor de dgua, mesmo método utilizado pelo Inmetro na atribuicao
do valor (caracterizagdo).

Para o teor de ésteres totais, encontraram-se, de acordo com o método utilizado, os ésteres palmitato de metila,
estearato de metila, oleato de metila, linoleato de metila, vacenato de metila e linolenato de metila. Assim, o valor
certificado é referente somente a estes ésteres.

O teor de metanol foi determinado utilizando-se um método de medicdo de referéncia. O teor de etanol
foi determinado considerando o uso de dois métodos de medicdo independentes. No item "Método analitico" sdo
apresentados os métodos por meio dos quais foram obtidos todos os valores certificados.

O grau de homogeneidade deste MRC foi determinado e a incerteza inerente a heterogeneidade da amostra esta incluida
na incerteza expandida do MRC [4, 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 ndo ser fornecido com incerteza associada. Esta incerteza pode refletir apenas a precisdo das medi¢Ges e ndo
incluir todas as fontes de incerteza ou refletir uma falta de concordancia estatistica suficiente entre diferentes métodos.

Nao aplicével.

Rastreabilidade metroldgica

O valor certificado para todos os parametros possui rastreabilidade ao kg, unidade de massa do SI, por meio do preparo
gravimétrico das solugdes de calibragdo empregando balangas calibradas com padrdes de massa nacionais.

O valor certificado para o parametro teor de dgua possui rastreabilidade metroldgica pelo uso da técnica de titulagdo Karl
Fischer coulométrica, procedimento primario de medigdo.

O valor certificado para o pardametros teor de metanol, teor de etanol e teor de ésteres totais apresenta rastreabilidade
metrolégica a unidade de quantidade de matéria (mol) do Sl pela determinagdo da pureza de todos os padrdes
utilizados por balango de massas.

Meétodo analitico
Teor de agua

O teor de 4gua em biodiesel foi determinado por titulagdo Karl Fischer coulométrica com solugdo de Hydranal coulomat
AG, um eletrodo de geragdo de corrente de 400 mA e um eletrodo indicador de platina. A faixa de tensdo aplicada foi de
50 a 70 mV. A titulagdo foi iniciada apds a estabilizagdo do equipamento com um drift de 20 pg/min em 120 s. As
temperaturas utilizadas para a extragdo de agua das replicatas das amostras foram de 140 °C e o valor de massa alvo
adotado foi de 2,5 g.

A metodologia supracitada foi a utilizada pelo Laboratério de Andlise Organica do Inmetro nos estudos de
homogeneidade, estabilidade e caracterizagao.
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Teor de ésteres totais, teor de metanol e teor de etanol

Para os estudos de homogeneidade, estabilidade de transporte (curta duragdo), armazenamento (longa duragdo) foram
utilizados os métodos descritos abaixo:

a) Determinagdo de teor de ésteres totais segundo a norma EN 14103:2011 [6] (cromatografia a gas com detector por
ionizacdo em chama);

b) Determinagdo do teor de etanol por método adaptado da norma NBR 15343:2012 [7] (cromatografia a gas acoplado a
espectrometro de massas);

c) Determinacdo do teor de metanol por 'TH-RMNgq, conforme manual de calibracdo do Inmetro [8].

Para o estudo de caracteriza¢do, foram utilizados os métodos descritos abaixo:

a) Determinacgdo de teor de ésteres totais segundo a norma EN 14103:2011 [6] (normalizacdo de area) e por curva de
calibracdo externa, ambos por cromatografia a gas com detector por ionizacdo em chama;

b) Determinagdo do teor de metanol por método adaptado da norma NBR 15343:2012 [7], com adi¢do padrdo e com
padrdo interno isotdpico, por cromatografia a gds acoplado a espectrometro de massas;

c) Determinagdo do teor de etanol por método adaptado da norma NBR 15343:2012 [7], com quantificagdo por
bracketing e exact matching em duas colunas diferentes, por cromatografia a gas acoplado a espectrometro de massas.

Subcontratagdo

Para os ensaios de teor de dgua, os laboratérios que participaram da comparagao interlaboratorial para avalia¢do do valor
de propriedade deste MRC, com resultados satisfatérios foram:

* BSBIOS Industria e Comércio Biodiesel Sul Brasil S/A (PR), Laboratério de Controle da Qualidade BSBios Marialva
¢ Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Laboratério de Combustiveis do CECOM-IQ/UFRGS.
¢ Petrobrds Biocombustivel S.A., Laboratdrio de Controle de Qualidade da Usina de Biodiesel de Candeias.

e Universidade Federal de Mato Grosso, Central Analitica de Combustiveis.

Instrugées para uso

O MRC somente deve ser aberto apds atingir a temperatura ambiente do laboratério. Cada ampola, antes de aberta, deve
ser colocada em ultrassom (equipamento com frequéncia ultrassonica de 40 kHz e poténcia ultrassonica de 135 Watts
RMS) durante 60 minutos a 40 °C. Apds aberto, este MRC ndo podera ser continuamente utilizado, pois ele contém
compostos volateis.

A massa minima de MRC a ser utilizada para teor de agua é de 2,5 g, para o teor de metanol e etanol é de 0,5 g e para
teor de ésteres 10 mg.

Transporte e armazenagem
O MRC deve ser armazenado na temperatura de (4 + 2) °C.

Todas as informag0es referentes ao transporte e seguranga estdo contidas na Ficha de Informacdo de Seguranca de
Produtos Quimicos (FISPQ), disponivel no endereco eletrénico do Inmetro
(http://www.inmetro.gov.br/metcientifica/formularios/form_mrc.asp).

Prazo de validade
O MRC 8307.0001 é valido até 28 de fevereiro de 2026.

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 garante a integridade deste MRC desde que respeitadas as condi¢Ges de utilizagdo do mesmo descritas neste
certificado.

O Inmetro mantém um programa de monitoramento de todos os MR e MRC. Qualquer alteragdo no valor de referéncia ou
no valor certificado durante o prazo de validade serd comunicada ao usudrio.
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Atribuigoes

Nomes

Chefe Substituto da Divisao de Metrologia Quimica

Fabiano Barbieri Gonzaga

Chefe do Laboratério de Andlise Organica

Eliane Cristina Pires do Rego

Responsavel pelas medigbes analiticas

Lucas Junqueira Carvalho

Responsaveis pela avaliagdo dos resultados

Eliane Cristina Pires do Rego

Gabriel Fonseca Sarmanho

Wagner Wollinger

Bruno Carius Garrido

Janaina Marques Rodrigues Caixeiro
Werickson Fortunato de Carvalho Rocha
Luiz Henrique da Conceigdo Real

Observagoes

Este certificado cancela e substitui o certificado DIMCI 0769/2023 emitido em 06/07/2023.

Histdrico de reviséio
25/01/2024 : Extens3o da validade do material.

26/06/2023: Inclusdo de novos parametros certificados.

15/12/2021 : Extensdo da validade do material.

30/04/2021 : Revisdo editorial para emiss3o de certificado eletrénico.

Referéncias

[1] ABNT NBR ISO 17034:2017, Requisitos gerais para a competéncia de produtores de material de referéncia.

[2] ABNT NBR ISO/IEC 17025: 2017, Requisitos gerais para competéncia de laboratdrios de ensaio e calibragdo.

[3] ABNT ISO GUIA 31:2017, Materiais de referéncia - Conteldo de certificados, rétulos e documentagdo associada.

[4] Avaliagdo de dados de medigdo - Guia para a expressao de incerteza de medi¢do — GUM 2008. Traduc¢do da 12 edicdo
de 2008 da publicacdo Evaluation of measurement data - Guide to the expression of uncertainty in measurement — GUM

2008, do BIPM. Duque de Caxias - RJ, 2012. Publicado pelo Inmetro.

[5] ISO GUIDE 35:2017, Reference materials -- Guidance for characterization and assessment of homogeneity and stability.

[6] EN 14103:2011, Fat and oil derivatives - Fatty Acid Methyl Esters (FAME) - Determination of ester and linolenic acid

methyl ester contents.

[7] ABNT NBR 15343:2012, Biodiesel — Determinac¢do da concentra¢do de metanol e/ou etanol por cromatografia gasosa.

[8] Wollinger, W. ; Garrido, B. C. CALIBRACAO EM RMNq - Guia para obter resultados rastredveis ao Sistema Internacional

de Unidades (SI) 2019.

Inmetro — Av. Nossa Senhora das Gragas, 50 — Xerém — Duque de Caxias — RJ — Brasil — CEP: 25250-020 Dimci — Tel: (21)

2679 9077/9210 — e-mail: mrc-solicitacao@inmetro.gov.br

75 DOCUMENTO ASSINADO ELETRONICAMENTE COM FUNDAMENTO NO
SEI (7§ ] ART. 62,5 12, DO DECRETO N2 8.539, DE 8 DE QUTUBRO DE 2015 EM
. 31/01/2024, AS 14:49, CONFORME HORARIO OFICIAL DE BRASILIA, POR

ELIANE CRISTINA PIRES DO REGO
Chefe do Laboratério de Analise Organica

# DOCUMENTO ASSINADO ELETRONICAMENTE COM FUNDAMENTO NO
SEI (79| ART.62,5 12 DO DECRETO NE 8.539, DE 8 DE QUTUBRO DE 2015 EM
. 01/02/2024, AS 08:31, CONFORME HORARIO OFICIAL DE BRASILIA, POR

FABIANO BARBIERI GONZAGA
Chefe da Divisdo de Metrologia Quimica, Substituto(a)

MOD-Dimci-013 - Rev. 17 — Publicado Fev/23 - Responsabilidade: Dimci — Referéncia(s): NIG-Dimci-003

A autenticidade deste documento pode ser conferida no Eﬁ- -
it ety
https://sei.inmetro.gov.br/sei/controlador_externo.php? mlqITH |-]'|"

acao=documento conferir&id orgao acesso externo=0
informando o cédigo verificador 1717357 e o cédigo CRC k.
3BCD4238.

https://sei.inmetro.gov.br/sei/controlador.php?acao=documento_imprimir_web&acao_origem=arvore_visualizar&id_documento=1873248&infra_si... 4/4


http://www.planalto.gov.br/ccivil_03/_Ato2015-2018/2015/Decreto/D8539.htm
http://www.planalto.gov.br/ccivil_03/_Ato2015-2018/2015/Decreto/D8539.htm
http://sei.inmetro.gov.br/sei/controlador_externo.php?acao=documento_conferir&id_orgao_acesso_externo=0

