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Esta nota de aplicagdo descreve alguns aspectos praticos associados
ao tratamento e a utilizagcdo de materiais de referéncia certificados
(MRC) em laboratdrios. Também sdo explicados os varios valores
apresentados num certificado, na re-utilizacdo de materiais, na
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aplicacdo de correccdo de humidade e na interpretacdo da declaragcao

de rastreabilidade.

INTRODUCAO

Compreender a informagé@o presente nos certificados de
material de referéncia e utilizar correctamente estes
materiais sdo factores necessarios para conseguir o
beneficio maximo dos mesmos. Esta nota de aplicagéo
explica os termos basicos utilizados nos certificados ERM e
oferece orientagdo sobre o tratamento pratico dos
materiais.

TERMOS NO CERTIFICADO

Tipos de valores atribuidos

Séo atribuidas trés categorias para os materiais de
referéncia com a designacdo MRE::

Os valores certificados preenchem os mais elevados
padroes de fiabilidade. Sao rastreaveis as referéncias
indicadas e sdo acompanhados por uma declaragao de
incerteza expandida compativel com o GUM (Guia 98 ISO
para a Expressdo da Incerteza na Medigao) para todo o
prazo de conservagéo do ERM-MRC.

Os valores indicativos ndo séo certificados devido a uma
incerteza superior a exigida para um determinado fim ou
uma variedade insuficiente de métodos utilizados na
caracterizagdo. Por conseguinte, a informagdo &
inadequada para a certificagdo da exactidao exigida para
os valores certificados.

A informacdo de material adicional abrange os valores
criados durante o exercicio de certificagdo, que sao
normalmente o resultado de apenas um método e indicam
a ordem de magnitude em detrimento de um valor exacto.

Em suma, os valores certificados séo aqueles que a
entidade de certificagdo esta segura em atribuir com a
maior exactiddo, enquanto os valores indicativos
apresentam maiores incertezas e/ou falta de uma
declaragéo de rastreabilidade completa. Esta hierarquia de
fiabilidade é demonstrada pelo facto de que apenas os
valores certificados se encontram na primeira pagina do
certificado. Além disso, os valores certificados sdao mais

como para a fibra dietética, caddmio extractdvel ou
resisténcia ao impacto, que sao definidos através de
protocolos de medigéo especificos.

Para os mensurandos definidos em termos estruturais, os
principios ERM s&o mais rigoroso do que os do Guia ISO
34 e 35, e requerem uma disponibilidade de resultados
obtidos de, pelo menos, dois métodos completamente
independentes ou a confirmagéo de resultados por meio de
métodos primérios de medicdo através de um método
independente de forma a demonstrar a auséncia de
quaisquer métodos tendenciosos dos valores atribuidos.

Os valores atribuidos para os mensurandos podem ser
rastreaveis ao Sistema Internacional de Unidades (Sl) ou
ao artefacto (escalas empiricas. No caso anterior, todos os
factores de entrada sdo calibrados de acordo com as
normas cujos valores sé@o rastreaveis ao Sl, ao passo que
nos ultimos casos as normas arbitrarias foram utilizadas
para, pelo menos, um passo no processo de calibragao (ex.
preparacao de referéncia primaria da Organizagédo Mundial
de Salde em quimica clinica, Vienna Standard Mean
Ocean Water (VSMOV) para variagdo quimica).

Nos primeiros certificados ERM, esta informacdo era
agrupada numa nota de rodapé (Figura 1). Desde a
adopcdo da politica comum ERM sobre rastreabilidade,
esta informagao é apresentada em duas notas de rodapé:
uma associada a identidade do proprio mensurando e a

ERM®- AD452/IFCC

GAMMA-GLUTAMYLTRANSFERASE

Instituto de Materiais e Medi¢des de Referéncia

Certified value® Uncertainty *
Catalytic concentration 1141 UL 2.4 UL
in reconstituted material 1.90 pkat/L 0.04 pkatiL

seguros do que os valores indicativos que, por sua vez, séo

4 . - ! Al 1) This value is the unweighted mean of 12 sets of results, idependently obtained from 12 laboratories. It is
mais seguros do que a informagéo de material adicional.

traceable to the IFCC primary reference method at 37 “C. The material must be reconstituted according to the
specified procedure (see below). Values were converted from U/L into pkat/L by multiplication with 0.01667.

Declaracao de rastreabilidade meteoroldgica . - - 3
Figura 1: Declaragdo de rastreabilidade de ERM-AD452/IFCC. O mensurando é

Os valores certificados e indicativos sdo acompanhados por definido em termos de procedimentos e é assumida uma calibragem adequada

uma declaracdo de rastreabilidade. Estas declaractes
identificam sem ambiguidades o mensurando, assim como
a rastreabilidade dos valores atribuidos a este mensurando
(ver também a politica ERM sobre rastreabilidade em
www.erm-crm.org. Esta informacéo é apresentada numa ou
duas notas de rodapé sobre os valores certificados e
indicativos ou mesurandos (ver Figuras 1 e 2).Existem as
seguintes alternativas:

Os mensurandos podem ser definidos estruturalmente
"racionais") como para o total de cadmio ou de ocratoxina
A, ou definidos em termos de procedimentos ("empiricos,

de todos os factores de entrada.

outra especificando a rastreabilidade dos valores que lhe
sdo atribuidos.

Quantidade minima de amostra

Todos os materiais séo intrinsecamente heterogéneos. A
quantidade minima de material que € representativa da
unidade total (garrafa, frasco, etc.) é definida como a
quantidade minima de amostra (Figura 2). O valor
certificado e a sua incerteza ndo podem ser garantidos para
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subamostras mais pequenas do que a quantidade minima
de amostra.

Prazo de validade

Os produtores de materiais de referéncia garantem a
integridade do material e a validade do certificado por um
periodo de tempo especifico (conhecido como o prazo de
conservagao), desde que o material ndo esteja aberto e se
encontre armazenado de acordo com as condi¢coes
recomendadas de armazenamento. Tal nao significa que o
utilizador tenha que deitar fora a amostra nao utilizada logo
que o0 seu prazo de conservagao expire, mas o produtor
deixa de poder garantir a sua estabilidade. Os utilizadores
podem continuar a usar o material sob sua prépria
responsabilidade, caso tenham provas adicionais de
estabilidade (ex. sem alteragbes nas tabelas de controlo de
qualidade, comparagdo com outros materiais). Contudo, o
certificado do material ndo sera valido.

ERM®- BC367

RAPESEED (COLZA)

Parameter Certified value ' Uncertainty

Total glucosinolate (GSL) 99 mmol/kg 9 mmol/kg
Sulphur 10.3 g/kg 0.5 g/kg

1) The certified values for both GSL and S are the unweighted mean of the means of the accepted sets
GSL and 7 for S). The values are traceable fo SI.

2) Estimated expanded uncertainty U with a coverage factor k = 2, corresponding to a level of confidence of
as defined in the Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM), I1SO, 1995. Uncertainty|
arising from characterisation as well as from homogeneity and stability assessment were taken into consideral

Thi€certificate is valid for ane year after purchase

Sales date:

The minimum sample intake is:

- 500-mg-for-total-glucesinolate {GSL) determination,

- 20 g for sulphur calibration by XRF (preparation of discs),
- 200 mg for sulphur determination after digestion.

Figura 2: O prazo de conservagao e a quantidade minima de
amostra estao marcados a azul e verde, respectivamente.

O prazo de conservagao pode ser alargado pelo produtor,
caso seja disponibilizada informagéo adicional sobre a
estabilidade. No entanto, tal refere-se apenas a amostras
adquiridas recentemente e ndo a amostras distribuidas
antes do alargamento do prazo de conservagao original.

Instrucées para utilizacao

As instrugbes para utilizagdo oferecem uma descricdo
detalhada para cada material. Estas descrigbes podem
referir-se a uma correcgdo de massa seca (Figura 3),
procedimentos de reconstituicdo, utilizagdo de valores,
armazenamento de material, etc.. Caso estas instrugdes
nao sejam seguidas, os valores atribuidos néao séo validos.

PROBLEMAS DE TRATAMENTO

Meétodo de medicao a ser utilizado

O método de medicdo devera determinar o mesmo
mensurando tal como descrito no certificado. Isto significa
que para os mensurandos definidos em termos de
procedimentos, deve ser utilizado o método especificado no
certificado. Para os mensurandos definidos em termos
estruturais, pode ser utilizado qualquer método de
determinagdo deste mensurando, devendo oferecer
resultados ndo tendenciosos.

Todos os instrumentos devem ser adequadamente
calibrados de modo a garantir que os resultados de
medicao sdo rastreaveis para a mesma referéncia que o
valor certificado. Para resultados rastreaveis a um
artefacto, devera ser utilizada uma norma cujo valor seja
rastreavel para o0 mesmo artefacto.

Utilizacao de garrafas abertas

No caso de unidades abertas, pode ocorrer alteracao ou
até degradagéo do material que pode néo ser justificado
durante o processo de certificagdo. Portanto, os produtores
MRC nao podem garantir os valores atribuidos em
unidades abertasCabe ao utilizador considerar se este
material pode ou ndo continuar a ser utilizado e quais séo
as condigbes de armazenamento ou tratamento
necessarias. Como directriz geral, os materiais deverdo ser
armazenados em zonas frescas, secas, escuras e
fechadas. Muitas vezes podem encontrar mais informagdes
disponiveis no relatério de certificagdo, disponivel
gratuitamente em Www.erm-crm.org. Em qualquer dos casos,
os materiais que se encontrem em recipientes abertos
devem ser utilizados o mais rapidamente possivel apos a
sua abertura de forma a minimizar as alteragées.

Correccao de humidade

Muitos dos valores certificados s&o descritos como
conteldo por massa seca de amostra. Visto que os
resultados obtidos a partir dediferentes métodos (ex.
secagem em forno, titulagdo Karl Fischer, secagem a vacuo
em forno) podem diferir significantemente, o procedimento
para a correcgdo de humidade devera ser claramente
definido no certificado (Figura 3) e devera ser utilizado esse
mesmo método. A utilizagao de diferentes condigdes pode
alterar significativamente o material (Figura 4) e os
resultados obtidos. A determinagdo de massa seca deve
ser executada numa subamostra individual. A utilizagcao de
diferentes condicbes pode alterar significativamente o
material (Figura 4) e os resultados obtidos. A determinagéao
de massa seca deve ser executada numa subamostra
individual.
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INSTRUCTIONS FOR USE .,
The sample can be used as it is from the bottle. Before a bottle is opened, it should be shaken manually for 5 b g

min so that the material is re-homogenised. The correction to dry mass should be made on a separate
portion of 100 mg which should be dried in an oven at 102 °C for 3-4 h until constant mass is attained. The
recommended minimum sample intake is 500 mg.

native 90 °C 95 ¢ : 100 °C

Figura 3: Definigdo da correccdo de massa seca para ERM-CE477. By o 0B 2
Tome nota das diferentes quantidades de amostra recomendadas para ‘ ‘ "a

a correc¢do de massa seca e mensurandos certificados (neste caso, ¢ p“.“'?:“, "W,( T~
butilestanhos), reflectindo os diferentes graus de homogeneidade para f;ﬂ‘j P> ‘ no 115 °C

humidade e butilestanhos.

Figura 4: Efeito de diferentes condigbes de secagem num material
de referéncia de couve. Condigdo de secagem especificada no
certificado: 16 h a 70 °C
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