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Numero do Certificado

Identificagdo do item

Material de Referéncia Certificado (MRC) de contaminantes organicos em cachaga (metanol, butanol, 2-butanol, propanol
e isobutanol)

Unidade produtora

Divisdo de Metrologia Quimica (Dquim)

Numeragdo do lote

MRC 8653.0002

Cédigo do servigo

8653

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.

Este certificado é consistente com as Capacidades de Medigado e Calibragdo (CMCs) que estdo incluidas no apéndice C do
Acordo de Reconhecimento Mutuo (MRA) estabelecido pelo Comité Internacional de Pesos e Medidas (CIPM). Conforme
os termos do MRA, todos os institutos participantes reconhecem entre si a validade dos seus certificados de medicdo para
cada uma das grandezas, faixas e incertezas de medicdo declaradas no Apéndice C (para mais detalhes ver
http://www.bipm.org).

Descrigdo e preparagéo do MRC

Este Material de Referéncia Certificado (MRC) consiste de uma matriz comercial de cachaga fortificada. O MRC foi
envasado em frasco de vidro ambar contendo aproximadamente 6 mL de solucdo.
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Uso pretendido

Este MRC é destinado a validagdo e ao controle de qualidade de métodos para a determinagdo de metanol, butanol, 2-
butanol, propanol e isobutanol em cachaga e bebidas destiladas com teor alcodlico similar. A comutatividade deste
material ndo foi avaliada.

Valor certificado

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

Os valores certificados com suas incertezas expandidas (U) para um nivel de confianca de aproximadamente 95 % e fator
de abrangéncia k=2 [4] estdo descritos nas Tabelas 1 e 2:

Tabela 1: Valores certificados para os contaminantes orgdnicos em mg/100 g de cachaga

Substancia Valor u
(mg/100 g) | (mg/100 g)
metanol 11,37 0,50
butanol 1,59 0,31
2-butanol 4,29 0,24
propanol 19,9 1,2
isobutanol 21,4 1,0

Tabela 2: Valores certificados para os contaminantes organicos em mg/100 mL* de cachaga

Substancia Valor v
(mg/100 mL) (mg/100 mL)
metanol 10,80 0,47
butanol 1,51 0,29
2-butanol 4,08 0,23
propanol 18,9 1,1
isobutanol 20,3 0,9

*Valor certificado em mg/100 mL foi convertido através da densidade do MRC de contaminantes organicos em cachaca a

20°C (d=0,950179 + 0,000049 g/cm3). Esta incerteza foi incorporada na incerteza expandida relativa a unidade de volume
(mg/100 mL).

A incerteza expandida foi calculada pela multiplicagdo do fator de abrangéncia com a combinagdo das contribui¢cdes de
incerteza-padrdao dos estudos de homogeneidade, estabilidade na condicdo de armazenamento, e caracterizagdo [5].
A estabilidade na condicdo de transporte foi avaliada, mas ndo foi combinada na incerteza do MRC, por ser
significativamente menor que a contribuicdo da estabilidade na condigdo de armazenamento.

Valor informativo

Valor informativo é um valor ndo certificado que ndo atende aos requisitos da ABNT NBR ISO 17034 para a certificagdo e
pode ou ndo 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.

Nao aplicavel.

Rastreabilidade metrologica

Os valores certificados da fracdo mdssica de metanol, butanol, 2-butanol, propanol e isobutanol possuem rastreabilidade
metrolégica a unidade de quantidade de matéria (mol) do Sistema Internacional de Unidades (Sl), por meio da
determinagdo da pureza dos padrdes de metanol, butanol, 2-butanol, propanol e isobutanol, utilizados no preparo
gravimétrico das solugdes de calibracdo, através do balanco de massas, que é um procedimento de medicdo primaria. O
preparo gravimétrico da solugdo de calibragdo garantiu rastreabilidade metrolégica ao kg, unidade de massa do SI, por
meio do uso de balangas calibradas com padrdes de massa nacionais.
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Meétodo analitico

O estudo de caracterizagao foi realizado por cromatografia gasosa com detecgdo por ionizagdo em chama (CG-DIC) e por
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM), conforme requisito descrito na ABNT ISO Guia 35
[5]. Os estudos de homogeneidade e estabilidade foram realizados por CG-EM.

CG-DIC. Coluna capilar HPFF-AP (50m x 0,25 mm, 0,33 um); programacao do forno: 39 °C por 3 min, de 65 °C a 120 °C a
uma taxa de 4 °C/min, até 180 °C a uma taxa de 10 °C/min por 5 min; vazdo do gas de arraste hélio 1,2 mL/min;
temperatura do injetor 230 °C; modo de inje¢do split (razdo 1:100); temperatura do detector 220 °C.

CG-EM. Condigdes cromatograficas: Coluna capilar HPFF-AP (50 m x 0,25 mm, 0,33 um); programacao do forno: 39 °C por
3 min, de 65 °C a 120 °C a uma taxa de 4 °C/min, até 180 °C a uma taxa de 10 °C/min por 5 min; vazdo do gas de arraste
hélio 1,2 mL/min; temperatura do injetor 230 °C; modo de injecdo split (razdo 1:100). Condicdes do espectrémetro de
massas: lonizagdo por elétrons a 70 eV; modo de aquisicdo no monitoramento de ion selecionado (MIS); temperatura da
fonte de ions, linha de transferéncia e quadrupolo de 230 °C, 280 °C e 150 °C, respectivamente.

Subcontratagdo

Nao aplicavel.

Instrugées para uso

O MRC somente deve ser aberto apds atingir a temperatura ambiente do laboratdrio. A aliquota minima que deve ser
utilizada é de 1,0 g. Este MRC deve ser manipulado o mais rdpido possivel apés abertura do frasco, sendo de uso unico.

O certificado ndo tera valor caso o MRC seja danificado, contaminado ou alterado.

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

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

Prazo de validade
O MRC 8653.0002 é valido até 30 de junho de 2025.

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

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

Atribuicoes Nomes

Chefe da Divisdo de Metrologia Quimica Janaina Marques Rodrigues Caixeiro
Chefe do Laboratoério de Analise Organica Eliane Cristina Pires do Rego
Responsavel pelas medigées analiticas Tania Maria Monteiro

Responsavel pela avaliagao dos resultados Eliane Cristina Pires do Rego
Observagoes

Este certificado cancela e substitui o certificado DIMCI 0077/2022 emitido em 23/03/2022.

Historico de revisdo

04/08/2023: Extensdo da validade do material.
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