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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 0112/2022a

Numero do Certificado

Identificagdo do item

Material de Referéncia Certificado (MRC) de Acido benzoico em suco de laranja

Unidade produtora

Divisdao de Metrologia Quimica (Dquim)

Numeragdo do lote

MRC 8741.0001

Cédigo do servigo

8741

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 solu¢do de acido benzoico em suco de laranja, preparada
através do método gravimétrico e analisada pela técnica de analise de fluxo utilizando-se detec¢do por espectrometro de
massas com dilui¢do isotdpica, e acido benzoico deuterado (D5) como padrdo interno. Este MRC foi produzido em lote de
5,9 L e envasado em frascos de vidro ambar de borossilicato tipo penicilina contendo 30 mL de solugdo cada.

Uso pretendido

Este MRC tem sua utilizagdo destinada a ensaios para determinagdo de fragdo massica de acido benzoico em sucos de
laranja. A comutatividade deste material ndo 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 sua incerteza expandida para um nivel de confianca de aproximadamente 95 % e fator de
abrangéncia k = 2 [6] estd discriminado a seguir:

Frag3o massica de cido benzoico em suco de laranja: (684 + 20) mg.kg™!

A incerteza expandida foi calculada pela combinagdo das contribuicdes de incerteza-padrdo dos estudos de
homogeneidade, estabilidade de curta e longa duragdo e caracterizagao [4].

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

O valor certificado possui rastreabilidade ao mol, unidade de quantidade de matéria do Sistema Internacional de
Unidades (SI) por meio da utilizagdo de acido benzoico puro com pureza e identidade certificadas (NIST SRM 350c) usando
coulometria, procedimento primario de medicdo. O preparo gravimétrico da solugdo de calibragdo garantiu
rastreabilidade metroldgica ao kg, unidade de massa do SI, por meio do uso de balancas calibradas com padrdes de massa
nacionais.

Meétodo analitico

O estudo de homogeneidade e os estudos de estabilidade foram realizados por cromatografia a gas acoplada a
espectrometria de massas, com as condi¢cdes conforme a Tabela 1. O estudo de caracterizagao foi baseado no preparo
gravimétrico do MRC, com as melhores praticas de corre¢do de valor, com a incerteza bem avaliada. A caracteriza¢do foi
confirmada utilizando-se de um método primario de medicdo, a espectrometria de massas com diluigdo isotépica, com
acoplamento de andlise de fluxo [4,5], com as condi¢cdes conforme a Tabela 2.

Tabela 1- CondigGes utilizadas para os estudos de homogeneidade e estabilidade

Volume de injegao 1,0 uL

Temperatura do Injetor 250°C

Split pulsado: Pulso de pressdo de 30 psi durante 0,5 minuto.
Split utilizado: 1:300

Modo de injegdo

Programacao do Forno 150 °C por um minuto; rampa de 50°C/min. até 280 °C

Coluna utilizada DB-.l 30 m, 0,25 mm didametro interno 0,25 um de espessura
de filme

Vazdo de gés na coluna 1,0 mL.mint

Monitoramento de massas Modo Scan. Monitorando o intervalo de m/z 50-300

Temperatura da linha de transferéncia 310°C

Temperatura da Fonte e do quadrupolo 250 2C e 150 °C, respectivamente

ions de quantificagdo — analitos Acido benzoico: m/z 179;

fons de quantificacdo— padrdo interno Acido benzoico deuterado: m/z 184;

fons de confirmag3o — analitos Acido benzoico: m/z 194

fons de confirmacdo — padréo interno Acido benzoico deuterado: m/z 199.
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Tabela 2- condig¢bes utilizadas para o estudo de caracterizagao

Volume de injecdo 1,0 uL
Solvente de arraste Metanol HPLC/4gua tipo 1 (proporg¢do 60/40)
Fluxo de solvente de arraste 0,5 mL.mim™~1
Eletronebulizagdo (electrospray) Modo negativo
Detecgdo por monitoramento de reagées Transicdo de quantificacdo do 4cido benzoico: 121-77 m/z;
multiplas (MRM) transicdo do 4cido benzoico deuterado: 126-82 m/z
Tensdo do capilar 2,8 kV
Tensdo do cone 27V
Temperatura de dessolvatagdo 300 eC
Fluxo de gas de dessolvatagao 650 L/h
Energia de colisao 10eV
Subcontratagdo
Nao aplicavel.

Instrugdes para uso

Antes do uso do material, o mesmo devera ficar em repouso por uma hora a temperatura ambiente (20 + 5) 2C, devendo
ser homogeneizado antes de sua utilizagdo.

A aliquota minima que deve ser utilizada é de 1 g.

O certificado ndo terd valor caso o MRC seja danificado, contaminado ou alterado, ou ainda se for utilizada uma
quantidade inferior a aliquota minima.

Ap0ds aberto, do melhor do nosso conhecimento, este MRC deve ser manipulado apenas durante o tempo necessdrio para
a realizacdo da medig¢do. O contato com possiveis contaminantes deve ser evitado.

O MRC pode ter seu uso repetido, pois um material idéntico foi testado anteriormente em um estudo de viabilidade, e o
valor de propriedade se mantém durante a validade do certificado, desde que respeitadas as condigdes do mesmo. Este
MRC também esta sendo analisado para uso repetido e, caso ocorra alguma alteragdo no valor de propriedade, os clientes
serdo informados.

Transporte e armazenagem

Este MRC deve ser armazenado, antes e depois de seu uso, em local protegido contra a incidéncia de luz e na faixa de
temperatura compreendida entre (-20 = 5) °C, de forma que ele fique congelado.

ApOs se retirar o lacre e o material for aberto pela primeira vez, para fecha-lo deve-se utilizar filme ou pelicula flexivel
propria para uso em laboratério em volta da tampa de pressdo na boca do frasco, de forma que o filme fique em volta de
toda a tampa vedando a boca do frasco. Ao se proceder desta forma, o MRC podera ser armazenado e reutilizado. Ndo se
deve realizar furos com seringa na tampa de pressao.

Este material ndo é inflamavel e nem tdxico. Ndo é aconselhavel a ingestdo do MRC, pois 0 mesmo ndo possui teste
toxicoldgico para este fim.

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 8741.0001 é valido até 31 de janeiro 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 sera comunicada ao usuario.
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Atribui¢oes Nomes

Chefe Substituto da Divisdao de Metrologia Quimica Fabiano Barbieri Gonzaga
Chefe do Laboratoério de Analise Organica Eliane Cristina Pires do Rego
Responsavel pelas medigées analiticas Lucas Junqueira Carvalho

Lucas Junqueira Carvalho
Responsaveis pela avaliagdo dos resultados Bruno Carius Garrido
Eliane Cristina Pires do Rego

Observagoes

Este certificado cancela e substitui o certificado DIMCI 0112/2022 emitido em 14/03/2022.

Histdrico de reviséo

25/01/2024 : Extens3o do prazo de validade do material.

10/03/2022 : Recertificacdo e extensdo do prazo de validade do material.
20/04/2021 : Alteragdo editorial.

02/02/2021 : Extensdo do prazo de validade do material.
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