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ATUACAO DO INMETRO
NA AREA DE BIOCOMBUSTIVEIS,
GASES E OLEO
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Chefe da Divisédo de Metrologia Quimica

DIMCI-Inmetro
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IMPORTANCIA DA METROLOGIA QUIMICA

® Necessaria para confiabilidade das medicoes
® Barreiras Técnicas ao Comércio
® Garantia de justas relacoes de troca

® Saude, seguranca (forense e alimentar) e meio
ambiente

® Qualidade, inovacao e competitividade
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® Saude (diagnostico clinico)

® Farmacos (qualidade dos insumos)

® Alimentos (pesticidas,
toxinas, micotoxinas)

Frutas
® Meio Ambiente (qualidade da agua,

i .}

Quélidade da 4gua

do ar, contaminantes)
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® AplicacOes analiticas (pureza, pH, padrdes isotopicos)
® Commodities (0leo, cimento, teor alcoolico)

® Andlise Forense (drogas, DNA, explosivos, etilometros)

Etildmetros

® Materiais avancados (semicondutores, ligas, plasticos)

® Biocombustiveis (alcool e biodiesel)
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TRATADO DO METRO

(20 de maio de 1875) Tratado Diplomatico

Promove o Sl.

Elege o CIPM
Campo CGPM — Aprova decis6es do CIPM
Diplomatico Aloca fundos para o BIPM

.. Coordena os Comités Consultivos
Campo Tecnico CIPM  —] Apresenta propostas ao CGPM

%I | [\ Dirige operacdes do BIPM
Eletricidade e Magnetismo

ité I Fotometria e Radiometria
Comités Consultivos | ——— rolomeRa e

a7 T T LN N | Comprmento

Radiacdo lonizante

1999 Unidades

Massa

Quantidade de Matéria
Acustica, Ultra Som e Vibracdes

BIPM

Institutos Nacionais de Metrologia

Mantém e disseminam padrdes nacionais
Cooperam com o BIPM e promovem membros para os Comités Consultivos
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Hierarquia do Sistema Metrologico

= Unidades do Sl

Padrdes Intermacionais

S Padroes dos Institutos Nacionais de Metrologia

NEET LS
Padrdes de referéncia dos laboratoérios

Calibracao de calibragao acreditados

Padrdes de referéncia dos laboratorios

_ de ensaio acreditados
Ensaios

Padrdes de trabalho dos

o laboratérios em geral
IndUstria e outros setores

COMPARABILIDADE>
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Inmetro - Instituto Nacional de Metrologia
Missao
® Locus de conhecimento e credibilidade, com exceléncia em
Ciéncia e Tecnologia, ndo mais um “depdsito de padrdes”

® Referéncia Nacional

® Suporte a competitividade, defesa dos interesses nacionais
(instrumento de politica industrial)

® Articulacéao Internacional e Representacao do Pais

® Geracéao e difusao de conhecimento em metrologia, antecipacao
as necessidades
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Criacao da Divisao de Metrologia Quimica - DQUIM

v Decreto Presidencial n® 3370 de 23 de
Fevereiro de 2000 e Regimento Interno do

Inmetro, anexo a Portaria 123 de 23 de maio
de 2000 do MDIC.
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Equipe da Divisao de Metrologia Quimica

e 21 Pesquisadores (8 PhD’s)
e 6 Técnicos

e 90 vagas para MQ no periodo 2007-2009
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Dquim
Diviséo de
Metrologia Quimica
Geréncia da >ie Secretaria
Qualidade |
Labag Label Labin Labor Lamoc
—i Lab.de Analise Lab. de Lab. de Analise Lab. de Andlise Lab. de Motores e
de Gases Eletroanalise Inorganica Organica Combustiveis
Ecesg Eqcel Eqcri Eqcro Eqcol
ER Equipe de Equipe de Equipe de Equipe de < Equipe de
Cromatografia e Condutividade Cromatografia em » Cromatografia Combustiveis e
Espectroscopia Eletrolitica Quimica Inorgénica em Quimica Lubrificantes
de Gases Organica
Eqcou Egesp Egmev
Epreg o Equipe de - Equipe de Equem .| Equipe de Motores
Equipe de “| Coulometria "|  Espectroscopia > Equipe de g e Emissbes
—»  Preparacdo de Espectrometria Veiculares
Padrdes de de Massa
Gases
. EqipH Eganf
| Equipe de pH Equipe de Equai
o Ativacdo > Equipe de
g Neutronica e Andlise
Fluorescéncia de Instrumental
Raio-x
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Competéncia Técnica da Dquim

e Implantacdo de métodos primarios em areas de
Interesse

® Producao e certificacdo de materiais de referéncia
® Coordenacao de ensaios de proficiéncia

® Garantia da rastreabilidade metrologica
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Laboratério de Motores (1)

Bancada

Dinamomeétrica:
ensaio de motores
movidos a
diesel/biodiesel para
avaliacao de
parametros tais como:
emissodes, poténcia,
desgaste e consumo
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« |CP-OES

. GC (FID-TCD)
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Laboratorio de Eletroquimica (1)

Sistema primario de medicao de pH
(célula Harned)



Seminério Rio-Metrologia 22 a 23-08-07 I Wikiztério db Desenvalvimiento NN

Industria e Comércio Exterior um pails pe Tobpos
INMETRO T GOVERND FEDERAL

Laboratorio de Eletroquimica (2)

Sistema Primario de Coulometria
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At | ®* GC-MS (ion trap)
;_' ® GC (FID/TCD)

_| * GC-MS

® HPLC (IR/DAD)

N ® GC-MS-MS

®* HPLC-MS-MS
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Laboratorio de Analise Inorganica
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Laboratdorio de Analise de Gases

S e GC (FID/TCD)

omparadoras de Massa
=m2Preparacao Gravimetrica

e Analisadores de Gases
por IV ndo-dispersivo
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Desenvolvimento e producao de Materiais de
Referéncia Certificados (MRC)

= Garantia da rastreabilidade as medicGes quimicas
= Garantia da confiabilidade metroldgica

= Reducao do custo - eliminacao da importacao

= Reducéo do prazo de recebimento dos MRC

= Melhor utilizacdo do prazo de validade
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Material
Referéncia
Certificado

| \

v

HOMOGENEIDADE CARACTERIZACAO

ESTABILIDADE

VAR

ESTABILIDADE DE CURTA DURACAO ESTABILIDADE DE LONGA DURACAO

Temperatura : 40°C Periodo : 2 meses Temperatura :20°C Periodo : 12 meses
Temperatura : 20°C Periodo : 6 meses Temperatura :4°C  Periodo : 24 meses




Seminério Rio-Metrologia 22 a 23-08-07 "\ Ministério do Desenvolvimento B:.

Indlstria e Comércio Exterior ‘um

nnnnnnnnnnnnnnnnnnnnn

6.

Formas usadas para certiticar
Materiais de Referéncia ( MR)

Certificacao usando Metodo Primario confirmado por outro
método; MRC

Certificacao usando dois Metodos independentes; MRC, VR

Certificacao/valor assinalado usando um método do INM e
diferentes métodos através de estudos colaborativos; MRC, VR

Valor assinalado baseado em medicbes de dois ou mais
laboratorios usando diferentes métodos em colaboracdo com o
INM; VR, VI

Valor assinalado baseado nas medicdes do INM usando um método
unico ou medicdes de laboratorios colaborativos usando meétodo
unico; VR, VI

Valor assinalado baseado em dados selecionados de um PI: VR, VI
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1° Material de Referéncia Certificado da Dquim:

Usado na calibracéo de etilometros

CRM units production
Iniciada em 2004 | 1097
800
600 |
400
200 f .
>~ 0.0509 > 2004 2005 | 2006
» 0.0890
Concentracoes > 0.1145 % plp
» 0.3820

» 0.4960
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Areas Estratégicas

Gas Natural
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Padroes de Gases

Faixa de Incerteza

(NMi, NIST, NPL)

Mistura de Gases Padrao

Primario (PSMs)

(NMi, NIST, NPL)

de Referéncia (PRGMS)E

RASTREABILIDADE

! (NTRM)
Certificadas (CRGMsS)
Fonte: NPL
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/1

~

= Poder

alorifico

Hidrocarbonetos ‘

Pequenos erros na determinagdo da composiCcao ===p perda de capital

Species % mol/mol s
Methane sze1 | Pader calorifico (STP) =37.094 MJ
Nitrogen 5.243 2
co2 5.052 m-3
Ethane 4.025
Propane 1.665 Se a concentragdo medida de hexano for 200
I-Butane 0.4779 -
n-Butane 0.5001 pPpmM malor:
neo -Pentane 0.0423
i-Pentane 0.0658 Poder calorifico (STP) = 37.113 MJ m™3
n-Pentane 0.0652

Hexane 0.0537
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Areas Estratégicas

BIOCOMBUSTIVEIS
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Alcool Combustivel

PORTARIA ANP N° 2, DE 16 de Janeiro de 2002

Estabelece especificacdes para o Alcool Etilico Anidro Combustivel
(AEAC) e Alcool Etilico Hidratado Combustivel (AEHC)
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Teor de Alcool na Gasolina

No mundo:

= comecou a ser utilizado para reduzir monéxido de carbono
(CO) e hidrocarbonetos

= utilizado até 10% em motores calibrados para gasolina pura
= tecnologia eletronica pode dispensar utilizacao de oxigenados
No Brasil:

Lei n®10203/2001- Portaria n® 589/2001- 20 a 26%

= eliminacao do uso do chumbo tetraetila em 1992

aumenta octanagem e dilui contaminantes

= menores custos de producéao
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Brazil: Production of Alcohol HHIDRATADO
EANIDRO

(millions of liters/crop) aTomaL

17.000.000-

15.000.000

13.000.000-

11.000.000-

9.000.000-

7.000.000-

5_[1{]0_[]{]'[]—/

3_0{]0_[]{]'[]—/

1.000.000-
01/02

Source: DCAA/SPAE/MAPA
01/07/2006
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Os principais mercados do alcool brasileiro

A evolucédo das exportacdoes brasileiras
2500

EUA (direto)

EUA (via Caribe)

hdia

Europa

MilhGes de litros

Japao

Nigéria

Coréia do Sul 2004

Outros

0 100 200 300 400 500 600 700
Milhdes de Litros
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Exportacoes

= Japao: 1,5 bilhéao por ano (3% de mistura de gasolina)
= Uniao Européia: meta de consumo de 13 bilhées por ano
= [ndia: maior importador de alcool combustivel em 2005

Fonte: www.biodieselbr.com
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Alcool Combustivel Anidro e Hidratado

= Desenvolvimento de Materiais de Referéncia Certificados
(MRC) para alcool combustivel anidro e hidratado.
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»>MRC: Alcool Combustivel

HIDRATADO - . T ANIDRO
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Especificagtes para Alcool Anidro - ASTM e NYBOT, Suécia, Europa e ANP
CARACTERISTICAS UNIDADE ASTM NYBOT Suécia Europa ANP

Massa Especifica (20°C) - max. kg/m* méx. 792,0 791,5

Teor Alcodlico a 20°C - min INPM, %mim | min. 99,3
| Teor Alcodlico a 20°C - min GL, %wviv min. g2,1" L a9, ™ g8, T 99,6

/Agua (Kar Fischer) - méx. Seviv mAK. 1,0 0,8 0,3 0.3

Acidez Total - max. mg/L (%mim) | méx. 56 (0,007) 70 56 (0,007) | 56 (0,007) 30

Condutividade Elétrica -méx. uSim méx. - 500 500
|pHe . 6,5a9,0 8,5-9,0 8,5-9,0 8,5-9,0

Cobre - méx. mglkg méx. 0,1 0,1 0,1 0,1 0,07

Cloreto - max. mgikg (mgil)| mix. 40 (32) 40 10 25

Goma Atual Lavada - max. mg/100 mL max. 5.0 50 5.0

Aspecto - Limp. Limp. Limp. Limp. Limp.

Cor - LA

Metanol - max. Yewlv méx. 0,5 0,5 0,5 1
|C3-C5 méax. Yeviv méx. 2,0 mim 2,0 m/m

Teor de desnaturante Yoviv 1,96 a 4,76

Enxofre - mix. mglkg méx. S0 10

Fésforo mgiL méx, 0,5

Material ndo-voldtil ma/L méx. 100

* determinagdo por cromatografia

** determinagio por densimetria
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ALCOOL COMBUSTIVEL HIDRATADO
ALGUMAS ESPECIFICAGOES: ANP N° 2 - 16/01/2002

TEOR DE AGUA )
TEOR ALCOOLICO

”

ACIDEZ - PARAMETROS ‘TEOR DE COBRE

pH
® Em andamento CONDUTIVIDADE

MASSA ESPECIFICA
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ALCOOL COMBUSTIVEL ANIDRO
ALGUMAS ESPECIFICAGCOES ANP* N° 2 - 16/01/2002

TEOR DE AGUA\ / TEOR ALCOOLICO

ACIDEZ _ PARAMETROS ‘ TEOR DE COBRE

pHe

. MASSA ESPECIFICA
® Terminado
® Em andamento
CONDUTIVIDADE
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Coordenacao de Ensaios de Proficiéncia Nacionais:

- Condutividade

- Cobre em solucao agquosa
- Cachaca — arsénio, chumbo, cobre, T
metanol, butanol e carbamato de etila &

- Metais em agua (ANA)
- Emissodes Veiculares

(hidrocarbonetos)

- Agrotéxicos em
mamao/manga (INCQS)
- Alcool etilico anidro combustivel (em andamento)
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Babacu

-

i)
+d
0
P
sl |
]
n

Mamona

Tipos de Oleaginosas
Girassol

{fSebo

Canola
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BIODIESEL
ESPECIFICACOES EM ANDAMENTO NO INMETRO

TEOR DE AGUA \ l TEOR ALCOOLICO

ACIDEZ _ PARAMETROS ‘ DESTILAGAO

/

Mono, di e triglicerideos

INDICE DE I0DO

Na, K, Ca, Mg, P
NUMERO DE CETANO



~Y
=1 ESPECIFICACAO BIODIESEL ¢
—— CARACTERISTICA UNIDADE ANP EUROPA |[——
ASPECTO --- Limpido
MASSA ESPECIFICA A 20°C kg/m3 ANOTAR 0,86-0,90
VISCOSIDADE CINEMATICA A 40°C, mm2/s ANOTAR | C 3550 )
AGUA E SEDIMENTOS, MAX. % vol. 0,050 0,050
CONTAMINACAO TOTAL (*) ma/kg ANOTAR 24,0
PONTO DE FULGOR, MIN. °C 100,0 120
TEOR DE ESTER % massa ANOTAR 96,5
DESTILACAO: 90% VOL. RECUPERADOS, MAX. °C 360
RESIDUO DE CARBONO DOS 100% DEST. FINAL % massa 0,10 0,30
CINZAS SULFATADAS, MAX. % massa 0,020 0,020
ENXOFRE TOTAL (%) % massa ANOTAR 0,001
SODIO + POTASSIO, MAX. ma/kg 10 C 5 O
CALCIO + MAGNESIO (*) ma/kg ANOTAR 5
FOSFORO (*) mg/kg ANOTAR 10
CORROSIVIDADE AO COBRE, 3 H A 50 °C, MAX. - 1 1
NUMERO DE CETANO (*) .- ANOTAR 51
PONTO DE ENTUPIMENTO DE FILTRO A FRIO °C B2
INDICE DE ACIDEZ, MAX. mg KOH / g 0,80 0,50
GLICERINA LIVRE, MAX. % massa 0,02 0,02
GLICERINA TOTAL, MAX. % massa 0,38 024
MONOGLICERIDEOS (*) % massa ANOTAR 0.8
DIGLICERIDEQS (*) % massa ANOTAR 0,2
TRIGLICERIDEOS (*) % massa ANOTAR 0,2
METANOL OU ETANOL, MAX. % massa 0,5 C 020 )
INDICE DE 10DO (*) ANOTAR 120

ESTABILIDADE A OXIDACAO A 110°C, MIN

6

6
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MRC

= NIST x INMETRO

e Proposta: Certificar MR para alcool etilico combustivel.

= BIOREMA: INMETRO, NIST, NMI e NPL

e Proposta: Certificar MR para alcool etilico combustivel e biodiesel
em diferentes parametros a serem acordados. Organizar um Ensaio
de Proficiéncia.
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Historico

= ANP solicitou a ABNT a revisao das normas de
determinacao de pH, condutividade, acidez e massa
especifica em alcool etilico e elaboracdo de normas
para o biodiesel.

= Participantes: ABNT, CTC, ANP, CENPES, MAPA,
Petrobras/Transpetro, INMETRO, UNICA, entre outros
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Importancia da Revisao e Elaboracao de Normas

= Refletir os avancgos tecnologicos

= Garantir a qualidade e seguranca

= Disseminar o conhecimento tecnico-cientifico
* Introduzir a metrologia quimica
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Projetos

1. NBR 15341 Biodiesel - Determinacao de glicerina livre em
biodiesel de mamona por cromatografia em fase gasosa

2. NBR 15342 Biodiesel - Determinacao de monogliceri-deos,
diglicerideos e ésteres totais em biodiesel de mamona por
cromatografia em fase gasosa

3. NBR 15343 Biodiesel - Determinacdo da concentracao de
metanol e/ou etanol por cromatografia em fase gasosa

4. NBR 15344 Biodiesel - Determinacao de glicerina total e do
teor de triglicerideos em biodiesel de mamona
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Muito obrigado pela atencao

Consulte o nosso site:

www.inmetro.gov.br

Perguntas e sugestoes:

dguim@inmetro.gov.br



