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“...não devemos fazer tudo aquilo que podemos de fato fazer...” 

 

“...não com o intuito de boicotar junto dos cientistas as suas novas 

investigações, mas antes de permitir um amplo e correto enquadramento de 

tudo o que está em jogo quando entramos no mundo “liliputiano” das micro-

partículas.” 

“Nanoética” ou os problemas éticos da nanotecnologia, 
Magda Costa Carvalho, Fala On-Line, 14 de Maio de 2009  
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   Sinopse 
 

  Introdução 
 

  Conceitos e definições: nano partículas, mensurandos 
  

  Materiais de referência e métodos de análise 

  padronizados 
 

   Fabricação e o uso de materiais de referência de nanopartículas 
 

   Métodos de medição: validação e calibração dos instrumentos 
 

   Rastreabilidade metrológica para medição de tamanho 

    

  Caminho prático para conseguir os resultados 
   Como devemos prosseguir e quais são os desafios? Alguns exemplos 
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Introdução 
Propriede: nanoescala – conceito de tamanho  

Nanopartícula  

Nanocristalitos de TiO2 Nanofio de ZnO Grafeno Argila esfoliada 

Magnetita de bactéria 

magnetotática 

TC 

Nanopartículas de Cu 
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Termos e Definições 

Nanoescala: intervalo de tamanhos ~ de 1 nm a 100 nm 

 

Nanoobjeto: material com uma ou mais dimensões externos em nanoescala 

 

Nanopartícula (ISO 14644): pequeno pedaço de matéria com as 

bordas/interfaces definidas, que pode se mover como uma unidade   

 TC 229: Nanotecnologias 

 

 ISO/TS 27687:2008 

 

Nanotechnologies – Terminology and definitions for nano-objects – 

Nanoparticle, nanofibre and nanoplate 
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Mensurando  

Lista de propriedades físico-químicas para testes toxicológicos: 

OECD, ENV/JM/MONO(2008)13/REV2008  

Qual propriedade deve ser considerada o alvo para fabricação de MR  

Tamanho, Forma, Viscosidade, Transmitância,??? (outra propriedade relevante para 

cosméticos) 

• Aglomeração/agregação 

• Solubilidade em água 

• Fase cristalina 

• Pulverulência 

• Tamanho de cristalitos 

• Imagem representativa do MET 

• Distribuição de tamanho das partículas 

• Área de superfície específica 

• Potencial Zeta (carga de superfície) 

• Química da superfície (quando apropriado) 

• Atividade fotocatalítica 

• Densidade de compactação  

• Porosidade 

• Coeficiente de partição octanol- água, 

(quando apropriado) 

• Potencial Redox 

• Potencial de formação de radicais 

• Outras informações relevantes (quando 

disponível) ? 

ISO/IEC Guide 99, International vocabulary of metrology – Basic and 

general concepts and associated terms (VIM), 

http://www.inmetro.gov.br/infotec/publicacoes/VIM_2310.pdf 
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Materiais de Referência 

Base normativa: REMCO (ISO Committee on Reference Materials)  

1. Material de Referência (MR)  

2.  Material de Referência Certificado (MRC) 

ISO Guide 30 

3. Material para Controle de Qualidade 

(MCQ)  

ISO Guide 80 
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Material de Referência 

Definição: material, suficientemente homogêneo e estável em relação a uma ou mais 

     propriedades especificadas, que foi estabelecido a ser apto para o seu uso 

     pretendido no processo de medição  

 

Requisitos: 1) homogeneidade 

           2) estabilidade 

         3) caracterização (valor, incerteza) 

         4) estabelecimento de rastreabilidade metrológica para o valor atribuído 

 

Aplicação: 1) calibração do sistema de medição 

        2) avaliação do procedimento de medição 

        3) atribuição de um valor a um outro material 

        4) controle de qualidade 

ISO Guide 30-35 

(não certificado) 
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Material de Referência Certificado 

Definição: material de referência caracterizado por um procedimento metrologicamente 

      válido para uma ou mais propriedades especificadas, acompanhado por um 

      certificado que fornece o valor da propriedade especificada, sua incerteza 

      associada e uma declaração de rastreabilidade metrológica 

 

Requisitos: 1) homogeneidade 

           2) estabilidade 

         3) caracterização (valor, incerteza) 

         4) rastreabilidade metrológica para o valor atribuído estabelecida 

         etc.  

 

Aplicação: 1) calibração do sistema de medição 

        2) validação do procedimento de medição 

        3) estabelecimento de rastreabilidade 

        4) estimativa da incerteza 

        5) atribuição de um valor a um outro material 

        6) controle de qualidade 

ISO Guide 30-35 
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Material de Referência para Controle de Qualidade 

ISO Guide 80 (em desenvolvimento) 

Definição: material, suficientemente homogêneo e estável em relação a uma ou mais 

     propriedades especificadas, que foi estabelecido a ser apto para o seu uso 

     pretendido no processo de medição  

 

Requisitos: 1) homogeneidade 

           2) estabilidade 

         3) caracterização (valor) 

         4) estabelescimento de rastreabilidade metrologica para o valor atribuido 

 

Aplicação:  1) preparação de gráficos de controle de qualidade da medição 

        2) comparação dos resultados 

        3) amostras de controle 

        4) verificação da influência das condições ambientais 

                      etc. 
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MRs para Propriedades de Nanopartículs 

Formas:  
T.P.J. Linsinger, et al. Trends in Analytical Chemistry, Vol. 30, No. 1, 2011 

 

I. Pós secos                       

Incerteza na estabilidade e homogeneidade tem que ser comparada com a 

incerteza da medição  para a propriedade especificada 
 

Propriedade: Dimensional, Toxicológica, Ótica, Térmica, etc. 

estabilidade maior, homogeneidade menor 

II. Suspensões estabilidade menor, homogeneidade maior 
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Tipo do MR: é vinculado á área de aplicação  

MRs para Tamanho de Nanopartículas 

Área de aplicação  Aspecto de nanopartículas  

 

1. Calibração de Instrumentos 

Modelo ideal em relação ao processo de 

medição: esféricos, monodispersos 

Mensurando: 1 ou 2 

Número: limitado de MR genéricos 

 

2. Controle de Qualidade 

Modelo real de aplicação: não exatamente 

esféricos, dispersão mais larga, etc. 

Mensurando: > 2 

Número: significativo de MRs para cada tipo 

(TiO2, SiO2, Au,...) 

 

3. Matriz 

 

Misturas complexas de substâncias: 

polímeros, tintas, líquidos orgânicos 

(cosméticos) , etc. 

Diferentes analitos para diferentes matrizes  
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Parâmetros de caracterização: 
K. Ehara and H. Sakurai, Metrologia 47 (2010) S83–S90 
 

1) tamanho modal; 

2) alargamento da distribuição; 

3) concentração 

Caracterização de MRs de Nanopartículas 
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Tamanho

São necessários MRs: 
 

 Tipo 1 
 

 

 

 Tipo 2 
 

 

 

 Tipo 3 
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Requisitos para fabricação de MRs: 
 

ISO  GUIDE 34: 

 Requisitos gerais para a competência de fabricantes de materiais de referência 
 

conduzir todos os teste e calibrações em suporte da produção de materiais de referência observando 

as exigências do ISO/IEC 17025; 

Métodos 

Método deve ser documentado e validado!!! 
 

Estimativas confiáveis das incertezas de medição são 

 raramente disponíveis: atribuição de valores dos 

testes interlaboratoriais é o caminho promissor   

ABNT NBR ISO/IEC 17025: 

Requisitos gerais para competência de laboratórios de ensaio e calibração 

ISO/IEC Guide 98-3:2008, Uncertainty of measurement -- Part 3: Guide to the expression of uncertainty in 

measurement (GUM:1995)  
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Resultado de medição depende: 
1) dos princípios físicos do método 
 

Partícula ideal:  esférica, densa 

Partícula real: não esférica, densidade baixa   
 

 

 Tamanho   “diâmetro esférico equivalente” 

 

2) instrumento e protocolo de medição 
 

Desenho do instrumento 

Posição da partícula (orientação) dentro do instrumento 

Condições de operação  

 

“Diâmetro esférico equivalente” não é uma propriedade intrínseca da partícula. 

Seu valor não é rastreável a SI. 
 

Definição do valor de referência é possível: 
ISO Guide 34 (método e procedimentos de medições bem especificados) 

Medição de tamanho 
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Método versus tamanho 

Institute for Reference Materials and Measurements, IRRM  
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Calibração de Instrumentos 

Classificação:  
K. Ehara and H. Sakurai, Metrologia 47 (2010) S83–S90 

 

1. Individual (I): acumulação de medições das partículas individuais 
 

R[f1(Dp)+f2(Dp)]=R[f1(Dp)]+R[f2(Dp)] 

 

2. Grupo (G): resposta física em um grupo das partículas    
 

Equações teóricas definem a distribuição de tamanhos  

  

ConcentraçãoAlargamento
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Tamanho

   Calibração 

  

1. Tamanho 

2.a Resolução 

2.b Dispersão 

3. Concentração 

Distribuição de tamanho  

 

1. Monodispersa (I,G) 

2.a Monodispersa (I, G)   

2.b Polidispersa (G) 

3.   Suspensões ??? 
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Rastreabilidade metrológica  

“Propriedade de um resultado de medição pela qual tal resultado pode 

ser relacionado a uma referência através de uma cadeia ininterrupta e 

documentada de calibrações, cada uma contribuindo para a incerteza 

de medição” 

 

VIM 
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Padrão primário do tamanho na escala nano  

Conexão absoluta como a unidade de SI do comprimento  

Laser padrão primário 

(comprimento de onda) 

Referência em 

comprimento, 

exatidão 10-12 

Micro/Nano 

Padrão microscópico 

calibrado 

Interferômetro-microscópio 

Absoluto (exatidão ~ 1nm) 

INMETRO 

desenvolvido 

AFM metrológico 

Em estudo 

no Inmetro 

Relógio atômico  

Gerador a laser do 

tipo COMB (pente) 

Em desenvolvimento 

no Inmetro 

Em desenvolvimento 

no Inmetro 

AFM 
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Transferência de medidas para a escala nanométrica  

AFM 

Validação  

Interferômetro 

convencional 
Interferômetro 

microscópio 

Calibração de artefatos 

microscópicos  

100 m 

I. Malinovsky, R. S. França, I. B. Couceiro, C. L. S. Azeredo, M.S. Lima – INMETRO/DIOPT 

C. M. S. Almeida, B.S. Archanjo, M.V. Costa e Silva – INMETRO/DIMAT 

J.P.Weid –  CETUC/PUC-Rio 
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Medição 

Rastreabilidade metrológica: tamanho de partículas  

Padrão primário do 

tamanho 

INMETRO Outros 

INM  

Comparação 

chave  

Partículas 

padrão (MR/C)  

Calibração 

Fabricante de 

partículas padrão  

Procedimento 

padronizado 

Partículas 

padrão (MR/C)  

Provedor de serviço de calibração 

Calibração 

Técnica/ 

Instrumento 
(DLS, CLS, SAXS, 

DRX)  

Laboratório de ensaio 
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Validação  
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Passos na fabricação do MR Desafios 

Planejamento do projeto 
 

 uso pretendido 

 aspecto (pó/suspensão/matriz) 

 mensurando e valor quantitativo 

 incerteza visada 

Testes de Homogeneidade 

Testes de Estabilidade 

Caracterização e atribuição 

do valor 

 demanda futura do uso é desconhecida 

 mensurandos mais relevantes são desconhecidos 

 requisitos para material (valor quantitativo; 

incerteza exigida)  são desconhecidos 

 pós são mais difíceis para homogeneizar 

 materiais de matriz fortificada (matriz “spike”) 

podem não estar homogêneas 

 assegurar a estabilidade por no mínimo 3 - 5 anos 

 métodos de análise confiáveis 

 laboratórios qualificados 

 incertezas de medida realistas  

MR para Medição  de Tamanho de Nanopartículas 
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Nanopartículas: exemplos de fabricação e caracterização 

Nanopartículas de cobre 
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Nanopartículas de ouro 
C. Sant
 

Anna, G. Rocha, G. Fontes (INMETRO/DIPRO) 

S. Frases (UFRJ) 

Nanopartículas: exemplos de fabricação e caracterização 

AFM 

SEM 

DLS 

50 nm 

100 nm 
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Nanopartículas de ZnO 

sem uréia 

estequiométrico 

deficiente em uréia 

excesso de uréia 

R. M. Trommer, Tese de doutorado, UFRGS, 2011 – INMETRO/DIMAT 

Nanopartículas: exemplos de fabricação e caracterização 
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Exemplos de fabricação e caracterização de 

Nanopartículas 
Nanopartículas de TiO2 

Rutilo Anatásio 
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Hidroxiapatita 
 

A.M. Rossi – CBPF 

L.A. Sena – Inmetro 

Nanopartículas: exemplos de fabricação e caracterização 
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“Temos o direito a ser iguais, 

          sempre que a diferença nos discrimina. 
 

   Temos o direito a ser diferentes, 

          sempre que a igualdade nos descaracteriza." 

                            
Boaventura de Souza Santos 

Conclusões 


