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Introducao

A cachaga, produto tipicamente brasileiro, vem se
destacando entre as exportacdes nacionais, com
uma producao de cerca de 1,3 bilhdo de litros/ano".

A certificacdo de um material de referéncia (MR)
em cachaca agregara qualidade e confiabilidade aos
resultados de analises dos contaminantes presentes
nessa matriz, o0 que permitira prover amostras com
valores de referéncia para ensaios de proficiéncia
alem de contribuir para prevenir possiveis barreiras
técnicas impostas na exportagéo.

Para um material de referéncia ser certificado é
essencial que a homogeneidade, a estabilidade e a
caracterizacdo sejam conhecidas. O estudo da
homogeneidade da amostra é um dos fatores
preponderantes para a garantia da manutencéo das
propriedades fisico-quimicas do material estudado
para demonstrar que as unidades do lote s&o
suficientemente homogéneas entre si.?®

A estabilidade deve ser estabelecida por dois
estudos que podem ocorrer sob condi¢cdes de
repetitividade (isécrono) ou de reprodutibilidade
(classico) e simula as condi¢cdes de transporte das
amostras e outro que simula as condigbes de
estocagem do material. O tempo e a temperatura
dos estudos sdo definidos de acordo com o
material.>

A caracterizagdo de um MR é a determinacgéo de
um ou mais valores de propriedades fisicas,
quimicas, biolégicas ou tecnoldgicas, que sao
relevantes para o uso proposto.2 Uma das formas de
caracterizacao é através de um método primario.

Os resultados dos estudos para as medicdes de
cobre (Cu) e chumbo (Pb) no material de referéncia
de cachaga serdo apresentados nesse trabalho.

Resultados e Discussao

O material de referéncia foi preparado a partir de
cachaca comercial e fortificado com os analitos Cu e
Pb e envasado em ampolas de 10 mL.

Para avaliar a homogeneidade do material
produzido, foram escolhidas aleatoriamente 15
ampolas do lote preparado.

A estabilidade de curta duragdo foi estudada
utilizando-se o método is6crono por 7 semanas. A
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cada semana duas ampolas foram colocadas na
estufa, para cada analito, na temperatura de estudo
(50°C). Para a estabilidade de longa duragdo o
estudo foi realizado a 20°C por 10 meses.

Todas as determinagdes foram realizadas por
Espectrometria de Massas com Plasma Indutivo
Acoplado (ICPMS), exceto a homogeneidade para
cobre, realizada pela técnica de Espectrometria de
Absorgao Atémica com chama.

A caracterizacdo de ambos foi realizada por
ICPMS utilizando o método primario da Diluigao
Isotopica. Na Tabela 1 estdo apresentados os dados
referentes aos estudos de certificagdo do MR em
cachaga.

Tabela 1. Valor certificado e incertezas dos
estudos para a certificagao do MR de cachaga. (fator
de abrangéncia, k=2, nivel de confianga de 95%).

Parametros Cobre (mg/kg) | Chumbo (mg/kg)
Caracterizagao 0,019 0,0005
Homogeneidade 0,0068 0,0039
Estabilidade 0,0011 0,0067
Valor certificado | 2,088 +0,046 | 0,195+ ,0016

Conclusoes

De acordo com a analise de variancia fator unico,
o material apresentou-se homogéneo para os
analitos investigados.

O material é estavel por 6 semanas para cobre e 5
para chumbo quando submetido as condi¢gdes do
estudo (50°C). Os estudos de longa duragdo n&o
detectaram alteragbes nos valores de referéncia.

Os valores certificados apds a composi¢cao da
incerteza da homogeneidade e estabilidade sao,
2,088 + 0,046 mg/kg (Cu) e 0,195 + 0,0016 mg/kg
(Pb).
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