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Identificacdo do item

MRC: diclofenaco sddico (nome quimico: 4cido 2-[(2,6-diclorofenil)amino]acético, sal s6dico)
Unidade produtora: Divisiao de Metrologia Quimica e Térmica (Dimqt)
Numeracio do lote: MRC 8937.0001

Cédigo do servico: 8937
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Chefe da Divisdao de Metrologia Quimica e Térmica

O MRC e seu certificado atendem aos requisitos dos guias ABNT ISO GUIA 31 [1] e ABNT NBR ISO 17034 [2] e da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 [3].

Este certificado é valido apenas para o item acima, nao sendo extensivo a quaisquer outros e somente pode ser reproduzido de forma integral.
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Descrigdo e preparagdao do MRC

O MRC de diclofenaco sédico (Tabela 1) consiste de um p6 cristalino branco, envasado em frasco de vidro ambar
contendo 500 mg do material s6lido, com tampa de borracha e lacre de aluminio.

Tabela 1 - Dados do diclofenaco sodico

Formula molecular C1sH10CbNOz.Na Foérmula estrutural
Peso molecular 318,1 g mol-1 ol COONa
DCB 02930 H
CAS 15307-79-6 cl

DCB: Denomina¢do Comum Brasileira
CAS: Chemical Abstracts Service

Metodologia analitica

Este MRC foi submetido a estudos de caracterizacdo, homogeneidade e estabilidade conforme a norma ABNT
NBR ISO 17034 [2] e o guia ISO guia 35 [4], sendo as incertezas de'medicdo estimadas conforme o ISO guia 35
[4], o Guia para a Expressao da-Incerteza de Medic¢ao [5] e o guia Eurachem/Citac CG 4 [6].

A fragcdo méssica de diclofenaco sodico foi calculada por balango de massa, através da equagdo abaixo:

Diclofenaco sédico (mg/ g) =1000-X impurezas orgnicas ~ X impurezas inorganicas ~ X impurezas voldteis

As impurezas organicas foram determinadas através do teste de substincias relacionadas por cromatografia liquida
de alta eficiéncia (CLAE) segundo a monografia da Farmacopeia Americana 34 ed. (USP 34) [5]. Para andlise de
volateis, foi realizado o teste de perda por dessecacdo, de acordo com a Farmacopeia Brasileira IV ed. [6],
enquanto as impurezas inorganicas foram determinadas por ICP-MS.

A frac@o mdssica de impurezas organicas determinada conforme USP 34 foi confirmada por HPLC utilizando
colunas cianopropil e C18-Ar. A fracdo mdssica de impurezas inorgdnicas determinada por ICP-MS foi
confirmada através de estudos interlaboratoriais usando ICP-OES, GF-AAS e cromatografia de troca idnica.

O resultado de teor obtido por balan¢o de massa foi confirmado por Ressonancia Magnética Nuclear quantitativa
(RMNg).

Nota: Considerando que o MRC serd dessecado antes do uso (ver item “Armazenagem e Manipulag@o”), a fracdo
madssica de diclofenaco sddico descrito neste certificado foi calculada por balan¢o de massa considerando a fragio
mdssica de impurezas voldteis como zero.
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Rastreabilidade metrologica

O valor certificado foi obtido por balango de massa e sua rastreabilidade ao Sistema Internacional de Unidades
(SI) é garantida pela confirmacdo da fracdo mdssica de impurezas organicas determinada por HPLC conforme
USP 34 através da andlise de HPLC utilizando colunas cianopropil e C18-Ar, pela confirmacio da fracdo méssica
de impurezas inorgéinicas obtida por ICP-MS através de estudos interlaboratoriais utilizando ICP-OES, GF-AAS
e cromatografia de troca idnica, com confirmacio do resultado de teor (balango de massa) por Ressonéncia
Magnética Nuclear quantitativa (RMNq), bem como pelo célculo de incertezas em todas as etapas.

Uso pretendido

Este MRC tem como objetivo garantir a rastreabilidade metrolégica de medi¢Ges nas andlises de diclofenaco
sodico, o que serd assegurado somente se as instrugdes contidas neste certificado forem devidamente seguidas.

Nota: Este MRC deve ser utilizado unicamente para testes e ensaios.

Instrucoes para uso

O pé deve ser seco a 105 °C por 3 horas.antes do uso [7]. A fim de se garantir a tomada de uma amostra homogénea,
a massa minima a ser utilizada € 15 mg.

Transporte e armazenagem

Este MRC deve ser armazenado em frascos bem fechados, mantidos em local protegido contra a incidéncia de luz
[7,8].

Todas as informacdes referentes ao transporte e seguranga estdo contidas na FISPQ (Ficha de Informacédo de
Seguranca de Produtos Quimicos), disponiveis no enderego eletronico (www.inmetro.gov.br).

Valor certificado

O valor certificado de teor de diclofenaco sddico, com sua respectiva incerteza expandida, obtida a partir da
incerteza padrdo combinada multiplicada pelo fator de abrangéncia (k = 2) para um nivel de confianga de
aproximadamente 95 %, baseada no “Guia para a Expressdo da Incerteza de Medicdo” [5], esta descrito abaixo:

(999,8 + 1,1) mg/g

A incerteza padrao combinada do MRC foi obtida pela combinagdo das incertezas associadas as determinacdes
de impurezas organicas, inorginicas e volateis, ao estudo de homogeneidade e aos estudos de estabilidade de curta
e longa duracio, estimadas de acordo com as referéncias previamente citadas. O grau de homogeneidade deste
MRC foi determinado e a incerteza inerente a heterogeneidade da amostra estd incluida na incerteza expandida
do MRC [4].
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As medig¢Oes analiticas foram realizadas por: R. Nogueira, S. M. Queiroz, G. E. B. Silva, Rodrigo C. de Sena, J.
L. N. Fernandes, A. C. S. Feliciano, B. C. Garrido e R. M. Borges. A avaliacido dos resultados foi realizada por
R. Nogueira, E. C. P. Rego e W. F. C. Rocha.

Prazo de validade

O MRC 8937.0001 ¢ valido até 23 de janeiro de 2020. Este MRC deve ser manuseado e armazenado de acordo
com as instrugcdes 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 MRC. Qualquer alteragdo no valor certificado
observada durante o monitoramento serd imediatamente comunicada ao usudrio.

Observagoes

Este certificado cancela e substitui o certificado DIMCI 0040/2013d emitido em 07/02/2018.
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