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RESUMO

A utilizacdo de material de referéncia certificado (MRC) emanalises quimicas € um requisito importante
para sistemas de garantia da qualidade, uma vez que permite garantir a rastreabilidade metrolégica de
resultados das medi¢cdes, alcancando, assim, resultados confiaveise comparaveis entre si. Este trabalho
descreve o desenvolvimento e a producao do material de referéncia de 6xido de hélmio, que, apds certificagao,
sera utilizado na calibracdo da escala de comprimento de onda de espectrébmetros UV-Vis, alémdos estudos de
viabilidade necessarios para estabelecer os parametros de medi¢do a serem utilizados nas préximas etapas da
producdo e certificagdo do material.

Palavras-chave: Material de referéncia certificado (MRC); transmitdncia espectral de oxido de hdlmio;
rastreabilidade metroldgica; metrologia dptica; espectrofotometria.

ABSTRACT

The use of certified reference material (CRM) in chemical analyzes is an important requirement in
quality assurance systems, since it allows the metrological traceability of results, thus achieving valid and
comparable results. This work describes the development and production of holmium oxide reference material
that, after certification, will be used in the calibration of the wavelength range of UV-Vis spectrometers and also
the necessary feasibility studies to establish the measurement parameters to be used in the next steps of the
material production and certification.

Keywords: Certified reference material (CRM); holmium oxide spectral transmittance; metrological traceability;
optical metrology; spectrophotometry.
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1. INTRODUGAO

Os materiais de referéncia certificados
(MRC) sédo necessérios para a garantia da
precisao, exatidao, rastreabilidade e
confiabilidade dos resultados de medigao.
Laboratérios analiticos utilizam MRC emdiversas
atividades, como, por exemplo, na calibragéo de
equipamentos, validacdo de métodos e no
controle de qualidade (QUEVAUVILLER,
1999).Elesfornecem rastreabilidade ao Sistema
Internacional de Unidades (Sl) e confiabilidade
aos resultados de medicdo. Os MRC se
distinguem de outros padrées por possuirem
uma declaracdo de incerteza associada e a
rastreabilidade estabelecida a padrées nacionais
ou internacionais (AUGUSTO et al., 2010).

Aespectrometria € uma das principais
técnicas utilizadas em laboratérios de analise
para caracterizacao e quantificacdo de analitos,
devido a robustez do equipamento, facilidade no
manuseio do instrumento, rapidez na obtencao
de dados e simplicidade na interpretacao dos
resultados (GALO; COLOMBO, 2009). Por meio
da espectrometria, componentes desconhecidos
de uma solugéo podem ser identificados por seus
espectros caracteristicos na regiao
doultravioleta (UV) ou visivel (Vis). Os compostos
quimicos absorvem radiacdo em determinados
comprimentos de onda do espectro, e o0
espectrometro UV-Vis mede a quantidade de
radiacao absorvida, correlacionando a
absorbéancia ou transmitancia da amostra com a
concentracao do analito de interesse.

Diversos analitos tém sua absorbancia
alterada drasticamente em intervalos pequenos
de comprimento de onda, por isso, a precisao e a
exatiddo da medicdo na escala de comprimentos
de onda sao requeridas e a calibragao prévia do
espectrdmetro é, portanto, essencial. Para isso,
sdo utilizados MRC especificos para calibrar a
escala de comprimentos de onda. Dentre alguns
materiais utilizados, destacam-se as solugdes de
oxido de hélmio (Ho,Os3), que possuem uma
utilizacdo em uma faixa amplado espectro (do
UV ao visivel, de 240 nm a 640 nm) contendo até
14 picos de transmitancia certificados, que séo
intrinsecos ao material, bem definidos e
resolvidos. O espectro de transmitancia do Ho,O;
em solugéo encontra-se ilustradona Figura 1.

A producdo de MRC envolve muitas
etapas para o seu desenvolvimento como os
estudos de homogeneidade, estabilidade e a
caracterizacdo.A Norma ABNT NBR ISO 17034e

os Guias da série 30 apresentam uma
sistematica para a produgédo de MRC abordando
as definigbes relacionadas ao tema, o processo
de certificacdo e as competéncias do produtor
(ABNT, 2017). O ISO Guide 35 aborda principios
gerais para a caracterizacdoe a avaliagdo da
homogeneidade e estabilidade do material e,
dentre as diversas etapas minuciosamente
descritas, trata dos estudos de viabilidade.
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Figura 1. Espectro de transmitancia da solugdo
de HOzOg

Os estudos de viabilidade sdo estudos
curtos destinados a abordar questdes sobre a
viabilidade de produzir e caracterizar um material
suficientemente homogéneo e estavel. Algumas
vezes, um estudo de viabilidade é proposto para
que sejam efetuadas melhoriasnos
procedimentos de medigao (ISO, 2017). Esses
estudos sdo importantes no desenvolvimento de
um novo material.

2. OBJETIVO

Este trabalho apresenta os resultados dos
estudos de viabilidade para estabelecer alguns
parametros para a medicao e, assim, definir o
procedimento e a metodologia a serem utilizados
nos ensaios futuros de homogeneidade,
estabilidade e caracterizagdo do candidato a
MRC de Ho,O; O MRC de solugéo de Ho,O; a
ser produzido no Brasil, sera utlizado na
calibracdo de espectrébmetros, primordial para
garantir a rastreabilidade e confiabilidade dos
resultados das medicdes espectrofotométricas na
regidao UV-Vis.
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3. MATERIAIS E METODOS

Para a producao do candidato a MRC,
foram necessarios os seguintes materiais, além
de béqueres de vidro, erlenmeyer, baldes
volumétricos, funil de vidro, espatulas, suporte
universal e garras:

- Oxido de hélmio (Ho,0s;) com pureza de
99,99 %, da Alfa Aesar, EUA.

- Acido perclérico (HCIO,) Suprapur 70 % P.A., da
Merck, Alemanha.

- Agua deionizada, com condutividade menor ou
igual a 1,0 uS-cm™, obtida com osistema de
purificador de agua Elga, Inglaterra.

- Balanga analitica digital com resolugado de
0,1 mg da Mettler Toledo, EUA.

- Banho termostatico Lauda, Alemanha.

Para os estudos de viabilidade, foram
preparados 25 mL de solugdo 4 % (m/v) de
Ho.O; em 10 % (v/v) de HCIO,, quantidade
suficiente para a realizacao dos
estudos.Também foram preparados, a parte,
25 mL de HCIO4 10 % (v/v), necessarios para um

dos estudos de Vviabilidade pretendidos.O
procedimento de Weidner et al. (1985) foi
utiizado como referéncia. As  solugdes

preparadas estao ilustradasna Figura 2.
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Figura 2.Solugbes de Ho,Os; e HCIO,

Nos estudos de viabilidade, a
transmitancia espectral da solugdo de Ho0,0;
produzida foi medida utilizando  dois
espectrofotébmetros:

- Marca Perkin Elmer, modelo Lambda 25, que

possui feixe duplo, monocromador Uunico e
trabalha na faixa de comprimentos de onda de
190 nm a 1100 nm. Comofontes de radiagao, sao
utilizadas uma lampada de deutério para a regiao
UV e umaldampada de tungsténio para a regido
do visivel. O sistema de deteccdo consiste de
uma fotomultiplicadora e um detector de
fotodiodo, a grade é de 1053 linhas, a largura de
banda é fixa em 1 nm, além de possuir precisao
de comprimento de onda de O0,1nm e

reprodutibilidade melhor que 0,05nm. As
velocidades de varredura do instrumento
utilizadas foram: 7,5 nm-min~', 15 nm-min~",
30 nm-min", 60 nm-min™", 120 nm-min~",
240 nmmin™', 480 nm-min™', 960 nm-min~",
1920 nm'min™" e 2880 nm-min~". A incerteza
expandida do equipamento foiavaliadaem

0,22 nm, comum fator de abrangéncia k= 2,00,
para umaprobabilidade de abrangéncia de
95,45 %.

- Marca Agilent, modelo Cary 4000, que possui
feixe duplo, duplo monocromador e trabalha na
faixa de comprimentos de onda de 175 nm a
900 nm. Como fontes de radiacao, sao utilizadas
uma lampada de deutério para a regiao UV e
uma lampada de tungsténio para a regiao do
visivel. O sistema de detecg¢édo consiste de uma
fotomultiplicadora, a grade é de 1200 linhas, a
largura de banda é variavel entre 0,01 nm e
500nm com intervalo de 0,01 nm.Tal
equipamentopossui precisdo de comprimento de
onda de 0,08 nm e reprodutibilidade de
0,006 nm. A velocidade de varredura do
instrumento & variavel entre 3nm'min”' a
2000 nm'min~'. A incerteza expandida do
equipamento foi avaliadaem 0,11 nm, comum
fator  de abrangéncia k=2,00, para
umaprobabilidade de abrangéncia de 95,45 %.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os estudos de Vviabilidade foram
necessarios para estabelecer os parametros de
medicdo que serdao utilizados nas proximas
etapas para a producao e certificacdo do MR de
Ho,O;. Os parametros analisados foram:
utilizacdo do branco de medigdo, ambientacao
prévia da cubeta de quartzo com a solugao de
Ho,03, variagdo do comprimento de onda com o
tempo (estabilidade da solucdo), velocidade de
varredura e a largura da banda espectral, os
quais serdo apresentados adiante.
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4.1. Branco de medicao

Os espectrofotdbmetros necessitam de
uma referéncia (branco de medicdo), que pode
variar conforme o tipo de material a ser
analisado, para ser utilizada durante as
medigbes. De forma a avaliar a influéncia do
branco na medicao da solucdo de Ho.O; com o
espectrofotébmetro, alguns  testes  foram
realizados com a solucao 10 % de HCIO,, que é
0 meio acidoutilizado para prepararo candidato a
MRC,colocada na cubeta de referéncia.

As medigbes foram realizadas no
espectrofotébmetro daPerkin Elmer(PE) e os
parametros utilizados nas medi¢cdes foram:
largura de banda de 1 nm, velocidade de
varredura de 480 nm'min~', 1 ciclo de medicéo
em 3 replicatas. A solugdo de Ho,O3 preparada
foi analisada seguindo dois procedimentos
diferentes: (1) utilizando, no compartimento de
referéncia do espectrofotémetro, uma cubeta de
quartzo contendo solugdo de 10 % de HCIO,;
(2) deixando o compartimento de referéncia do
espectrofotbmetro  vazio, isto é, sem
solugao,considerando o ar como referéncia.

Os espectros obtidos nas medi¢cbesestao
apresentados na Figura 3, e os valores dos
comprimentos de onda dos picos de minimo de
transmiténcia estao descritos na Tabela 1.
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Figura 3. Espectros de transmitancia do Ho,O;,
utilizando como referéncias: ar e HCIO,

Observandoos espectros da Figura 3,
visualmente percebe-se que ha diferengas entre
a linha de base da medicdo utilizando o ar ouo
HCIO, como referéncia, gerando diferengas entre
osvalores de transmitancia. Porém, analisando
os dados da Tabela 1, verifica-se que, para o
parametro comprimento de onda (propriedade
que sera certificada no MRC de interesse), a
maior diferenca encontrada correspondeu a
0,05 nm (no pico de 333 nm), equivalente a

incerteza do MRC utilizado (NIST, 2016).

Tabela 1. Média dos valores de comprimento de
onda, utilizando como referéncias: ar e HCIO,

Referéncia: Ar Reﬁé?g:'a: Diferenca®
(nm) (nm) (nm)
241,11 241,10 0,01
250,06 250,06 0,00
278,08 278,08 0,00
287,20 287,20 0,00
333,69 333,64 0,05
345,38 345,37 0,01
361,10 361,08 0,02
385,83 385,83 0,00
416,23 416,23 0,00
451,42 451,41 0,01
467,92 467,92 0,00
485,10 485,10 0,00
536,54 536,57 0,03
640,45 640,42 0,03
4 Em madulo.
Dessa forma, definiu-se que, nas

medi¢des a serem realizadas comas unidades do
lote de solugdo de Ho,O3; a ser produzido, o
compartimento de referéncia do
espectrofotdbmetro devera ser o ar, devendo,
portanto,ser deixado vazio. Essainformacao
devera constar no campo de instrugcdes de uso
do material, no certificado do MRC produzido.

4.2. Ambientacao prévia da cubeta

Foi analisada também a necessidade de
se ambientar previamente a cubeta de quartzo
com um pouco da solugdo de Ho.,O; antes de
preencher a cubeta com a solugdo de medigéo.
Para isso, foram realizadas medicbes no
espectrofotdmetro da PEconsiderando:
(1) ambientando previamente a cubeta de
medigcdo com uma aliquota de Ho,O3; e depois,
preenchendo-a com a solugdo a ser analisada;
(2) sem ambientar previamente a cubeta,
preenchendo-a diretamente com a solugdo de
Ho,O; a ser medida. A configuragdo do
espectrofotdmetro utilizada para as medigdes foi:
largura de banda de 1 nm, velocidade de
varredura de 480 nm-min™", 1 ciclo de medicéo
em 3 replicatas.

Os espectros com o resultadodas
medi¢cdes estdo mostrados na Figura 4, e os
valores obtidos dos comprimentos de onda dos
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picos de minimo de transmitancia estdo descritos 4.3. Estabilidade do material apés aberta a

na Tabela 2.
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Figura 4. Espectros de transmitancia do Ho,O;,
ambientando-se (ou ndo) previamente a cubeta

Tabela 2. Resultadosmédiosdos valores de
comprimento de onda, ambientando-se (ou ndo)
previamente a cubeta

Cubeta

. Cubeta sem . a
roamete | amblemar | Diference
(nm) (nm)
241,10 241,11 0,01
250,06 250,06 0,00
278,07 278,08 0,01
287,18 287,20 0,02
333,69 333,69 0,00
345,40 345,38 0,02
361,10 361,10 0,00
385,84 385,83 0,01
416,23 416,23 0,00
451,44 451,42 0,02
467,94 467,92 0,02
485,10 485,10 0,00
536,55 536,54 0,01
640,44 640,45 0,01
% Em médulo.
Analisando os resultados, tanto nos

espectros da Figura 4, quanto os dados da
Tabela 2, percebe-se que os valores de
comprimento de onda encontrados ndo foram tao
diferentes,sendo que a maior diferenga
encontrada foi de 0,02nm, menor que a
incerteza do MRC utilizado.

Sendo assim, foi definido que, nas
medigbes a serem realizadas com amostras do
lote de Ho,O3; produzido, as cubetas de quartzo
utiizadas ndo precisardoser ambientadas
previamente com uma aliquota do material antes
da analise.

embalagem

Para verificar a estabilidade das solugbes
preparadas, testes foram realizados para analisar
se a solugao de Ho,O3; permaneceria estavel por,
pelo menos, alguns dias apds aberta a
embalagem. Para isso, a solugdo,mantida dentro
da cubeta de medicao,foi monitorada durante 15
dias, realizando-se medigdes regularmente, e
acompanhando o comprimento de onda dos
picos de minimo de transmitancia.

Nesse estudo, foram realizadas medicdes
no espectrofotobmetro daAgilent (AG),utilizando
0s seguintesparametros: largura de banda de
0,1 nm, velocidade de varredura de 20 nm-min™
em 2 ciclos de medicao.

Os picos monitorados foram os 13 picos
certificados pelo Nationallnstituteof Standard and
Technology (NIST) informados no certificado do
padrdo de referéncia SRM 2034 (NIST, 2016),e
cada pico foi analisado de acordo com olSO
Guide 35 (2017), que sugere o uso da ferramenta
estatistica de regressdo linear para verificar se
ha tendéncia nos resultados. Os
resultadosobtidos foram analisados através do
coeficiente angular da regresséo linear. Para
considerar que a regressdo nNAao pPoOSSuUi
tendéncia, o p-valor deve ser maior que 0,05
(probabilidade de abrangéncia de
aproximadamente 95%) e a Equacao 1 deve ser
atendida.

|181| <ty o5n XS( B) (Eqa. 1)
em queB; é o coeficiente angular da reta obtida
pela regressao linear, t é o fator da distribui¢do-
fou distribuicao de Student, n € o nimero de
observagoes e s(B;) € o “erro padrao” da reta
obtida pela regressao linear.

Os resultadosdessas analises estao
apresentados na Tabela 3 e um gréfico com as
leituras (medicées) de comprimento de onda
obtido durante o monitoramento de um pico de
transmitancia (536 nm), tomado como exemplo,
esta ilustrado na Figura 4.

Analisando os resultados da Tabela 3,
verifica-se que, para todos os 13 picos
monitorados, o p-valor ficou maior que 0,05 e a
inclinacao da reta B, ficou menor que o produto
t x s(B), indicando que nao houve tendéncia nos
resultados.
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Tabela 3. Dados de regresséo linear obtidos com
0 monitoramento da solucao de Ho.Osdurante 15

dias
Picos
monitorados p-valor Bi t x s(B1)
(nm)
241 0,51 0,0005 0,0016
249 0,38 0,0012 0,0029
278 0,41 0,0011 0,0029
287 0,75 0,0002 0,0014
333 0,92 0,0001 0,0017
345 0,87 0,0004 0,0055
361 0,17 0,0018 0,0027
385 0,06 0,0024 0,0024
416 0,99 0,0000 0,0029
467 0,13 0,0011 0,0014
485 0,38 0,0012 0,0030
536 0,98 0,0000 0,0026
640 0,12 0,0032 0,0043
536,50
[ ]
536,48 L
° L °
T 536,46 — o—
£ ® °
S 536,44
% °
3 536,42
y = 0,0000x + 536,4625
536,40 : : :
0 5 pias 10 15

Figura 4. Monitoramento da solugé&o de Ho,O3
no pico de 536 nm

Verifica-se que os comprimentos de onda
dos picos da solugdo de Ho,O; se mantiveram
estaveis durante os 15 dias de monitoramento.
Desta forma, conclui-se que o estudo de
homogeneidade pode ser realizado dentro de um
periodo de até duas semanas.

4.4. Influéncia da velocidade de varredura

Um parémetro de medigao importante é a
velocidade de varredura. Dependendo da
velocidade de varredura utilizada, pode ocorrer o
deslocamento da posicdo do pico de minima
transmitancia, gerando erros na escala de
comprimento de onda. Para esse estudo, foram
realizadas medicbes no espectrofotdmetro

AGnas seguintes velocidades: 6 nm-min",
12 nm-min~", 20 nm-min~", 30 nm-min™",
40 nm-min™", 50 nm-min~", 75 nm-min~",

100 nm-min~", 150 nm-min~" e 200 nm-min~". A
configuracao do espectrofotdmetro utilizada para
as medic¢es foi: largura de banda de 0,1 nm em
2 ciclos de medicao.

Os resultadosobtidos nas medicbées da
solugdo de Ho,Osforam comparados com o0s
resultadosapresentados no certificado do SRM-
2034 do NIST (2016) e as diferencas obtidas
entre esses valores estdo apresentados nas
Tabelas 4 e 5.

Tabela 4. Diferenca entre os valores medidos e
os certificados (NIST) nas velocidades de
6 nm-min~" a 40 nm-min™

Picos Velocidade de varredura (hnm-min™")
(nm) 6 12 20 30 40
241 -0,03 -0,02 -0,02 0,00 -0,01
249 -0,01 0,03 0,02 0,04 0,01
278 -0,02 -0,06 -0,03 -0,01 0,00
287 -0,02 -0,01 -0,01 -0,03 | -0,01
333 -0,05 0,01 0,02 -0,01 0,01
345 0,04 0,13 0,08 0,09 0,08
361 0,00 -0,07 -0,04 -0,02 0,01
385 0,01 0,03 0,00 -0,01 0,05
416 -0,04 -0,07 -0,02 -0,02 | -0,04
467 0,03 0,04 0,04 0,03 0,02
485 -0,05 -0,01 -0,01 -0,01 0,01
536 -0,05 -0,02 0,00 -0,02 | -0,04
640 -0,03 0,02 -0,02 -0,02 | -0,01

Tabela 5. Diferenca entre os valores medidos e
os valores certificados (NIST) nas velocidades de
50 nm-min”" a 200 nm-min’
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Picos Velocidade de varredura (hnm-min™")
(nm) 50 75 100 150 200
241 0,04 0,00 0,03 0,00 0,07
249 0,01 -0,04 0,09 -0,04 | -0,06
278 -0,02 0,01 0,03 0,01 0,13
287 -0,01 -0,03 0,09 -0,03 0,00
333 0,03 -0,01 0,04 -0,01 0,14
345 -0,01 -0,02 0,03 0,04 0,01
361 -0,06 0,01 0,06 -0,12 | -0,09
385 0,02 0,02 -0,04 0,14 -0,10
416 -0,01 0,03 -0,06 -0,10 0,13
467 0,03 -0,02 0,04 -0,02 0,07
485 0,01 -0,01 -0,08 -0,01 -0,10
536 -0,06 0,00 -0,05 0,00 -0,06
640 -0,06 -0,01 0,04 0,05 -0,11
248



Primeiramente, foicomparada a diferenca
entre os valores obtidos. Em termos de erro
absoluto, observou-se que os resultados ficam
com erros mais altos a medida que a velocidade
de varredura atingiu maiores valores, como em
100 nm-min~", 150 nm-min~'e 200 nm-min~". Para
velocidades menores que essas, 0s erros estdo
distribuidos de forma equivalente.

Entretanto, a escolha ndo podeser
realizada apenas visualizando os valores. A
escolha da velocidade de varredura foi obtida a
partir da andlise considerando qual velocidade
minimiza os erros em todos os pontos. Foi,
portanto, feito um ajuste de reta para cada
conjunto de dados de comprimentos de onda em
cada velocidade, em funcdo de seu valor
certificado. As curvas ajustadas estdo
apresentadas na Figura 6 e os resultados nas
Tabelas 6 e 7. O gréafico da Figura 6, em que foi
feito o ajuste linear, foi obtido com os dados das
Tabelas 6 e 7.
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[] | 20
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2 400 ! X 40
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E oz 75
S - 100
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3 7 200
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200 T T . . !
200 300 400 500 600 700
Comprimento de onda
certificado (nm)

Figura 6. Variacdo entre o comprimento de onda
medido e o comprimento de onda certificado do
SRM-2034, em funcao das velocidades de
varredura

Um critério de analise seria escolher a
reta que possuio coeficiente angular mais
proximo de 45°, ou seja, com uma inclinagao
equivalente al, o que indicaria,a0 mesmo
tempo,a melhor velocidade para se obter a
menor diferenca entre todos os pontos. Por meio
deajuste linear e analisando os resultados,
observou-se que a inclinacdo para todas as
velocidades foi igual a 1, assim como o
coeficiente de determinacéo,Rz2.

Verificou-se, assim, que o que diferencia
a qualidade das velocidades de varredura é a
soma quadratica dos residuos. Com esse critério,
com velocidades maiores, obtém-se residuos
maiores, portanto, tais velocidades nao devem
ser escolhidas. Por outro lado, a velocidade de
6 nm-min”~' é uma das que possuimenor residuo,
porém essa € uma velocidade muito lenta,
tornando-se impraticavel utiliza-la nas medigoes.

Tabela 6. Dados do ajuste linear das velocidades
de varredura de 6 nm-min~" a 40 nm-min’

Velocidade de varredura

(nm-min™")

6 i2 | 20 | 30 | 40

Numerode | 13 | 13 | 13 | 13 | 13

orausde |44 11 11 11 11
Soma

quadratica | 5,0087 |0,0320 |0,0116{0,0116 | 0,0109
residuos

R2 1,00 | 1,00 | 1,00 | 1,00 | 1,00

Intercepgao | 0,002 | -0,009 | 0,007 | 0,028 | 0,028

Inclinagdo | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000

Tabela 7. Dados do ajuste linear das velocidades
de varredura de 50 nm-min~'a 200 nm-min’’

Velocidade de varredura

(nm-min™")
50 75 100 150 200
Numero de
dados 13 13 13 13 13
Graus de
ibordade 11 11 11 11 11
Soma
q”a;';zt'ca 0,0110| 0,0056 | 0,0274 | 0,0459 | 0,0928
residuos
R2 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Intercepgéo | 0,051 |-0,014| 0,103 |-0,042 | 0,137
Inclinacao | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000
As velocidades entre 20 nm'min’'e

75 nm-min”' s&o as que possuem residuos bem
baixos. Sendo assim, seria interessante utiliza-
las nas medicbes por serem velocidades que
fornecem os erros mais baixos e que geram
espectros confidveis em tempo habil.
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4.5. Analise da largura da banda espectral

Outro parametro de medigao importante a
ser estabelecido no espectrofotbmetro é a
largura da banda espectral (spectral bandwidth —
SBW). Dependendo de qual SBW for utilizada,
ha comprometimento na identificacao de picos de
minima transmitdncia que estdo proximos no
espectro, ja que pode haver sobreposicao deles
e ocorrendo, assim, dificuldade na visualizagao.
O numero de picos identificados no espectro
também pode variar conforme a SBW escolhida.

Para esse estudo, foram realizadas
medicoes no  espectrofotdmetro  AGcuja
configuracdo escolhida foi: velocidade de
varredura de 20 nm-min™", 2 ciclos de medigao e
SBW de 1 nm, 2 nm, 3 nm e 4 nm. Os espectros
obtidos nas medi¢cdes podem ser observadosna
Figura 7, em que houve a variagédo da SBW nas
medicoes.
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Figura 7. Comparagao dos espectros de
transmitancia em diferentes larguras de banda
espectral

Através da Figura 7, verifica-se que a
resolucdo dos picos de transmitancia fica pior
com o aumento da SBW, em que dois ou mais
picos préximos se sobrepdem, ndo podendo ser
distinguidos e visualizando apenas um pico.
Observa-se que, com a SBW de 1 nm, obtém-se
uma melhor resoluc¢ao dos picos.

5. CONCLUSOES

Os estudos de Vviabilidade foram
importantes para definir os pardmetros para a
medigcado da solugao de Ho,O3 candidata a MRC
nos estudos de homogeneidade, estabilidade e
nacaracterizacdo. Portanto, a partir dos estudos
realizados, os parametros a serem utilizados nos
ensaios com o candidato a MRC foram: largura
de banda espectral de 1 nm, velocidade de
varredura de 30 nm-min~', ndo sendo necessario
utilizar o branco de referéncia, nem ambientar
previamente as cubetas de quartzo e realizando
todas as medigbes com a amostra dentro do
periodo de uma semana.

Os estudos de viabilidade realizados para
a solugdo de Ho0,0O; foram essenciais para
aumentar a exatiddo das medigbes, minimizar
incertezas e otimizar o tempo dos experimentos.

Dessa forma, a préxima etapa sera a
producdo de um lote do candidato a MRC de
Ho,O; e, assim, realizar os estudos de
homogeneidade, estabilidade a curto e a longo
prazo e a caracterizagdo do candidato a MRC,
além da avaliagdo da incerteza de medigéo,
necessarios para a certificagao do material.

O desenvolvimento do MRC de Ho,0; ira
contribuir para garantir a confiabilidade e
qualidade dos resultados das medicGes
espectrofotométricas no pais.
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