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Quimica precisa de Metrologia??

SIM, as medicoes sao realmente IMPORTANTES!!

Medicoes: 80 bilhdes de EUR ou 1% do PIB Europeu

The Assessment of the Economic Role of Measurements and Testing in Modern Society. Survey directed by Geoffrey Williams, Pembroke§

ANALISE QUIMICA: um grande negacio ...
Os laboratorios estdo preparados para esta tarefa?

Entre 5 e 30% dos resultados de medi¢des quimicas sdo
Insatisfatorios!

Metrology in Chemistry. Current Activities and Future Requirements in Europe.
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Qualidade ==) Controle ==) MedicOes adequadas ==y Metrologia

Assim, mantenha-se calmo. Quem sabe
a Metrologia pode nos ajudar!
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Determinacao de cadmio e chumbo em
Bijuterias
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Laboratorio de Analise Inorganica

Areas de atuacio

v Medicdo priméria de elementos por gravimetria e ID-ICP-MS

v Determinacdo da pureza de padrdes primarios

v Desenvolvimento de material de referéncia certificado (MRC)

v Preparo de amostra (micro-ondas e HPA-S)

v  Técnicas espectrométricas (AAS, HR-CS-AAS, ICP OES e ICP-MS)
v' Cromatografia lénica (detectores de condutividade e UV-Vis)

v' Cromatografia liquida de alto desempenho (HPLC-UV-Vis)

v Especiacéo: técnicas hifenadas (HPLC-ICP-MS)

ICP-MS

ICP OES

I?estilador de
Acidos

HPLC-ICP-MS
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Poluente:
Substancia no lugar errado

Estratosfera: entre 15 km e 50 km de altitude.
O 0z06nio nao é poluente.
Os CFC’s sao poluentes.

Troposfera: do nivel do mar até 15 km de altitude.

O ozbnio é poluente.
Os CFC’s nao sao poluentes.
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Poluicao por metais pesados

Cu, Zn, Pb, Cd, Hg, Ni e Sn
Pilhas e baterias Mineracao (garimpo)

Contaminacao de aguas Os oceanos recebem por ano
subterréaneas, corregos 400.000 t de metais pesados
e riachos 80.000 t s6 de mercurio

Bioacumulagao = danos ao SNC
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Designation: F2923 — 11 ﬁﬂh/ Designation: F2000 - 13
Standard Specification for Standard Consumer Safety Specification for
Consumer Product Safety for Children's Jewelry? Adult Jewelry'
REGULAMENTOS cnps | DOR/2011-19
. 5 . o
Children’s Jewellery

REGULAMENTO (UE) N.° 494/2011 DA COMISSAO

de 20 de Maio de 2011 Regul ations

que altera o Regulamento (CE) n.° 1907/2006 do Parlamento Europeu e do Conselho, relativo ao
registo, avaliacdo, autorizagao e restricio de produtos quimicos (REACH), no que respeita ao anexo
XVII (cidmio)
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Normas e regulamentos — EUA, Canada e Europa

Norma e lca

F2923-11 100 mg/kg 300 mg/kg / 200 pg

| F2999 - 13 1,5 % 1,5 % / 200 pg |
SOR -2011-19 600 mg/kg / 90 mg/kg 130 mg/kg Proposta
EU — N° 836/2012 e 494/2011 0,05 % 0,01 %

Nossos estudos utilizaram os critérios estabelecidos na
F2999-13
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F2999 — 13

TABLE 1 Lead Content Limits for Adult Jewelry

Materials Covered Maximum Total Lead Limits
(Except as Excluded per Table 2) in Adult Jewelry
Electroplated metal with suitable under 6.0%
and finish coats
Unplated metal 1.5%
Plastic or rubber, including acrylic, 200 ppm

polystyrene, plastic beads and stones,

and polyvinyl chloride (PVC)

Materials not otherwise classified 600 ppm
Paint or surface coating 600 ppm

Excecdes: Aco cirurgico e inoxidavel, metais preciosos, peérolas,
gemas, madeira, elastico, tecidos, todos os materiais decorativo
naturais, adesivos, materiais reciclados.

Obs: chumbo nunca pode ser adicionado intencionalmente
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ExpecificacOes para Sh, As, Ba, Cd, Cr, Hg e Se em
revestimentos superficiais de bijuterias

Migracao conforme especificado na F963-11 ou EN 71.3

TABLE 4 Maximum Soluble Migrated Antimony, Arsenic, Barium, Cadmium, Chromium, Mercury and Selenium from Paint and Surface

Coating of Adult Jewelry
Element Antimony Arsenic Barium Cadmium Chromium Mercury Selenium
(Sb) (As) (Ba) (Cd) (Cr) (Hg) (Se)
Maximum soluble element (in mg/kg or
ppm) in paint or surface coatings of 80 25 1000 75 80 80 500
adult jewelry®

A Due to interlaboratory variability, the Specification F2923-11, Consumer Safety Specification F963-11 and EN 71-3 methods establish the following analytical correction
factors (in 9): Sb, As and Se: 60%; Hg: 50%; Ba, Cd, and Cr: 30%.
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EspecificacOes para cadmio em bijuterias de adultos




100 mg - de 2 mL de HNO; e 2 mL de agua tipo |
Avolumado para 50 mL com agua tipo |
Diluidas 1/50 com acido nitrico 2 %
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ICP OES
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Teste para identificacdo componentes pegquenos

e

Extracéo acida ou salina?
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Ensaios de Migracao - CPSC-CH-E1004

A bijuteria é suspensa em acido cloridrico 0,07 N
(acida) ou solucao NaCl 0,9 % (salina), cujo volume
e igual em mililitros a 50 vezes a massa do item em

' gramas.

O frasco que contém a amostra com a
solucao extratora é colocado em banho com
agitacdo a 37 °C a 60 RPM durante um
periodo de 24 h (acida) ou 6 horas (salina).

O cadmio extraido nao deve ultrapassar
200 ug (acida) ou 18 ug (salina)
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Resultados — Amostras adquiridas no comercio popular do RJ
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Cd (%) Pb (%)
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Migracéao (acido) - CPSC-CH-E1004

Corrigido (ng)

Amostra Extrato (ug/g) Volume (mL) Cd extraido (ng) ( )

358,0 1175 823

0,46 +0,12 112,5 52 36

9& 4,13 + 0,28 12,5 2946 2062
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Resultados — Amostras apreendidas pela Receita Federal (31
exemplares diferentes)



INE

INMETRO

Cd (%) Pb (%)
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Pb (%)

43+ 3

47+ 3
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Cd (%) Pb (%)
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Cd (%) Pb (%)

<0,2 40 £ 2
<0,2 45+ 3
<0,1 30+2
<0,2 45+ 3

<0,1 31+2
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AY14.1 3+2 <05

AX14.1 <05
AX14.2 <0,6
BB14.1 <0,3

Concentracao de Cd superiora 1,5 % - 42 %
Concentracao de Pb superiora 1,5 % - 23 %
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Cd e Pb em bijuterias

m Cd (%)
m Pb (%)
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Migracao acida - CPSC-CH-E1004 (para Cd)

Extrato (ug/g) Volume (mL) Cd extraido (ng) Corrlgldo (ug)

AB14.1 0,24 215,2

AC14.1 31,13 67,2 2093 1465
AC14.2 5,53 106,2 643 450
AD14.1 0,03 63,7 2 1
AE14.3 12,22 85,1 1039 27
AM14.1 4,14 129,3 535 375
AN14.2 9,81 163,7 1605 1124
AY14.1 1,00 316,1 316 221
AX14.1 53,53 77,8 4162 2914

AX14.2 24,59 27,1 739 o017



INE

INMETRO

Migracao acida - CPSC-CH-E1004

Extrato (ng/g) Volume (mL) Cd extraido (ng) Corrlgldo (ng)

BB14.1 3,14 132,3

AK14.1* 834,41 37,7 31561 22093
AK14.2* 168,56 28,7 4843 3390
AK14.3* 599,75 58,2 34916 24441

12 amostras em 14 apresentaram migracao superior a 200 ng

de Cd
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Migracao salina - CPSC-CH-E1004

Extrato (ng/g) Volume (mL) Cd extraido (ng)

AF14 0,65
AG14 0,55 60 33
AH14 0,54 195 106

As 3 amostras que nao podem ser engolidas apresentaram
migracao superior a 18 ng de Cd
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Resultados — Comparacao:

“Meétodo Classico — Digestdao — ICP OES
X
Equipamento portatil de Fluorescéncia de raios X
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E-mail: vscunha@inmetro.gov.br
Tel: (21) 2679-9069
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