Servico Publico Federal
Ministério do Desenvolvimento, Industria, Comércio e Servigos

INMETRO Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (Inmetro)

Relatorio de Material
de Referéncia

DIMCI 1537/2018e

Numero do Relatorio

Identificagéio do item

Material de Referéncia (MR) de Suspensao de Nanoparticulas de Ouro - Tamanho nominal 15 nm

Unidade produtora

Divisdo de Metrologia de Materiais (Dimat)

Numeragdo do lote

MR 8737.0001

Cddigo do servico

8737

Data de emissdo: A data de emissdo deste relatdrio é correspondente a data da ultima assinatura
eletronica presente ao final do relatério.

Declaragéo

O MR e seu relatério atendem aos requisitos das normas ABNT NBR I1SO 17034[1] e ABNT NBR ISO/IEC
17025[2] e ao guia ABNT ISO GUIA 31[3]. Este relatério é valido apenas para o item acima, ndo sendo
extensivo a quaisquer outros e somente pode ser reproduzido de forma integral.

Descrigdo e preparagédo do MR

Este MR (Material de Referéncia) consiste em uma suspensdo de nanoparticulas de ouro em agua
Tipo | preparada por reducdo quimica de um sal precursor de ouro. O MR foi envasado em frasco de
vidro borossilicato contendo aproximadamente o volume de 5 mL de suspensao.

Uso pretendido

Este MR tem sua utilizagdo destinada ao controle da qualidade, ao desenvolvimento e a validagdo de




métodos para determinacdo de tamanho pelas técnicas de Espalhamento de Luz Dindmico (DLS) e
Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET).

Valor informativo

Valor informativo é um valor ndo certificado que ndo atende aos requisitos da ABNT NBR ISO 17034
para a certificacdo e pode ou ndo ser fornecido com incerteza associada. Esta incerteza pode refletir
apenas a precisao das medi¢cdes e nao incluir todas as fontes de incerteza ou refletir uma falta de
concordancia estatistica suficiente entre diferentes métodos.

Os valores de referéncia do MR com suas incertezas expandidas [4] para um nivel de confianca de
aproximadamente 95 % e fator de abrangéncia (k = 2) estdo discriminados na Tabela 1. Imagens
representativas das nanoparticulas de ouro presentes na suspensao sdo fornecidas na Figura 1.

Tabela 1: Valores informativos de tamanho e suas respectivas incertezas expandidas

Valor informativo
Propriedade
P [nm] U [nm]
Tamanho por DLS (didmetro hidrodinamico) 18,2 0,9
Tamanho por MET 14,5 1,7

Figura 1: Micrografias obtidas por MET com diferentes magnificagées das nanoparticulas de ouro
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Medicdes adicionais de algumas propriedades quimicas e eletroquimicas foram realizadas para
caracterizar ainda mais o material. Esses dados adicionais sao considerados de interesse para o
usudrio do MR, mas foram realizados com um nuimero limitado de analises. Os valores informativos e
incertezas de medicdo associadas para propriedades quimicas e eletroquimicas ndo relacionadas ao
tamanho das particulas sdao apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2: Valores informativos de propriedades quimicas e eletroquimicas e suas respectivas incertezas

expandidas
Propriedade Valor Informativo U
Fracdo massica de ouro [mg/kg] 55,8 2,9
pH 5,96 0,02
Condutividade [puS/cm] 367,1 2,9

A esterilidade do material foi analisada pelos seguintes métodos:

-Teste de Esterilidade: Método de Inocula¢do Direta em Meio de Cultura de acordo com a Farmacopéia
Brasileira, 52 edicdo. Os resultados do teste mostraram auséncia de micro-organismos em todas as
amostras.

-Testes de Detecg¢do de Micoplasmas: Teste bioguimico por bioluminescéncia usando o MycoAlert Plus
kit (Lonza). Os testes foram negativos para todas as amostras.



Método analitico

Os valores de referéncia de tamanho para o MR de suspensdo de nanoparticulas de ouro foram
determinados por métodos distintos em virtude de sua natureza ser dependente do método de
medi¢do. Em uma primeira abordagem, o tamanho das nanoparticulas foi determinado com a técnica
Espalhamento de Luz Dinamico (DLS) apds filtragem da suspensdo diretamente na cubeta de medicdo.
Em uma segunda abordagem, o tamanho das nanoparticulas foi determinado com a técnica
Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) apds deposicdo das nanoparticulas em um suporte de
cobre coberto com filme de carbono.

Subcontratagdo

Nao aplicavel

Instrugées para uso

Antes da abertura, o frasco contendo o MR deve ser agitado para garantir a homogeneidade e
ressuspensao de quaisquer particulas sedimentadas. Apds aberto, do melhor do nosso conhecimento,
este MR deve ser manipulado apenas durante o tempo necessario para a realizagdo da coleta da
amostra para medicdo e, apds o uso, fechado e armazenado em temperatura ambiente, ao abrigo da
luz. Recomenda-se que o conteldo do frasco seja utilizado no mesmo dia da abertura. Filme de
vedacdo de laboratério limpo pode ser usado para selar a tampa do frasco previamente aberto para
armazenamento de curto prazo, neste caso algumas precaucdes devem ser seguidas: abrir o frasco em
local com atmosfera inerte (uma glovebox ou glovebag, por exemplo), este procedimento deve
prolongar a vida util do material por até sete (7) dias. A viabilidade apds o armazenamento a longo
prazo ndo pode ser garantida, mas pode ser possivel se estas precaucdes adicionais forem seguidas.
O relatdrio ndo terd valor caso o MR seja danificado, contaminado ou alterado.

Transporte e armazenagem

O MR deve ser armazenado na faixa de temperatura de 19 °C a 25 °C no seu recipiente original e
protegido da luz direta ou radiacdo ultravioleta.

Temperatura de transporte: ndo submeter a temperaturas inferiores a 4 °C.

Atengdo: O frasco ndo deve ser congelado, pois isso comprometerd permanentemente a
integridade do material e invalidard os valores de referéncia. Uma mudanca de cor de vermelho para
roxo ou transparente indica que o MR foi comprometido. Ocasionalmente, particulas pretas visiveis
podem ser observadas em um frasco contendo a solucdo translicida vermelho-rosa (isto é, normal);
isso ndo indica que a amostra tenha sido comprometida; as particulas sedimentam rapidamente e
podem ser facilmente separadas do material de teste.

Todas as informacdes referentes ao transporte e seguranga estdo contidas na FISPQ (Ficha de
Informagcdo de Seguranca de Produtos Quimicos), disponiveis no endereco eletrénico
(http://www.inmetro.gov.br/metcientifica/formularios/form_mrc.asp).

Prazo de validade
O MR 8737.0001 é valido até 27 de outubro de 2024.

Este MR deve ser manuseado e armazenado de acordo com as instrucdes contidas neste relatério. O
relatdrio ndo tera valor caso o MR seja danificado, contaminado ou alterado.

O Inmetro garante a integridade deste MR até o seu primeiro uso.

O Inmetro mantém um programa de monitoramento de todos os MR e MRC. Qualquer alteragdao no
valor informativo ou no valor certificado durante o prazo de validade sera comunicada ao usudrio.


http://www.inmetro.gov.br/metcientifica/formularios/form_mrc.asp
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Observagoes

Este relatdrio cancela e substitui o relatério DIMCI 1537/2018d emitido em 08/11/2022.

Historico de revisdo
27/10/2023: revisdo editorial para revalidacgo.
04/11/2022: revisdo editorial para revalidagdo.
28/10/2021: revisdo editorial para emissdo de certificado eletrénico.
18/11/2020: revisdo editorial para revalidagio.

13/09/2019: revisio editorial para revalidacio.
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