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1 OBJETIVO E CAMPO DE APLICACAO

O presente documento estabelece critérios e orientagBes aos avaliadores da Rede
Metrologica RS quanto a avaliacdo da incerteza de medi¢cdo em laboratorios reconhecidos ou
postulantes ao reconhecimento de competéncia pela Rede Metroldgica RS segundo a NBR
ISO/IEC 17025.

Este documento ndo deve ser entendido como um substituto ao Guia para a Expressdo da
Incerteza de Medicdo (GUM), que é considerado o método internacional de referéncia para a
expressdo da incerteza de medicdo. O presente documento visa a fornecer orientagdes
complementares e a dirimir eventuais ddvidas dos avaliadores de laboratérios da Rede
Metrologica RS, quando da realizacdo de avaliacdes.

2 REFERENCIAS

e A2LA. G108 - Guidelines for Estimating Uncertainty for Microbiological Counting Methods.
e ABNT/INMETRO. Guia para a Expressao da Incerteza de Medicdo (GUM).

e EURACHEMY/CITAC. Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement.

e EURACHEMY/CITAC. Measurement uncertainty arising from sampling. EURACHEM,
CITAC, EUROLAB, Nordtest, UK RSC AMC.

e FEuropean Co-operation for Acreditation (EA). EA-4/02 — Expression of the Uncertainty of
Measurement in Calibration.

e European Co-operation for Acreditation (EA). EA-4/16 — EA Guidelines on the Expression of
the Uncertainty in Quantitative Testing.

e INMETRO. Vocabulério internacional de termos fundamentais e gerais de metrologia (VI1M)

e INMETRO. DOQ-CGCRE-008 - Orientacdo sobre a validacdo de métodos de ensaios
quimicos.
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e INMETRO. DOQ-CGCRE-017 - Orientacdo para realizacdo de calibracdo de medidores
analdgicos de presséo.

e INMETRO. NIT-DICLA-021 — Expressao da Incerteza de Medigéo.

e [PAC. OGCO005 - Guia para a Estimativa de Incertezas em Ensaios Microbiolégicos.

e |PAC. OGCO007 - Guia para a Quantificagdo de Incerteza em Ensaios Quimicos.

e [SO. ISO 5725 - Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results.

e NORDTEST. Uncertainty from Sampling: A Nordtest handbook for sampling planners on
sampling quality assurance and uncertainty estimation.

e UKAS. M3003 - The Expression of Uncertainty and Confidence in Measurement.

e RM 02 - PROCEDIMENTO PARA RECONHECIMENTO DE COMPETENCIA DE
LABORATORIOS

e RM 53 — ORIENTACOES SOBRE DECLARACAO DA INCERTEZA DE MEDICAO EM
METROLOGIA DIMENSIONAL

e RM 55— ORIENTAGOES SOBRE DECLARACAO DA INCERTEZA DE MEDICAO NA
AREA DE TORQUE
3 DEFINICOES

As defini¢Oes constantes no GUM e no VIM se aplicam, em especial:

e Incerteza de medicdo: parametro, associado ao resultado da medicdo, que caracteriza a
dispersdo dos valores que podem ser fundamentadamente atribuidos a um mensurando.

4 METODOLOGIA
4.1 O que € incerteza?

A defini¢do formal do GUM para “incerteza de medicdo™ traz varios pontos a destacar.
Primeiramente, ressalta-se que a incerteza esta relacionada a um valor de medicdo, que é o
resultado da medicdo, e ndo ao valor verdadeiro do mensurando, o qual na prética ndo é
conhecido. O resultado da medicdo é apenas a melhor estimativa de tal valor verdadeiro e, na
auséncia de efeitos sistematicos, geralmente é obtido pela média aritméetica de N medicGes
repetidas do mesmo mensurando.

O segundo ponto a destacar é que a incerteza caracteriza uma faixa de dispersdao ou
intervalo, e ndo um valor pontual. Nesse sentido, a incerteza ndo deve ser confundida com “erro”,
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pois esse ultimo é um valor pontual e ndo uma faixa e usualmente pode ser corrigido, quando
aplicado um fator de correcdo adequado. J& a incerteza € a ddvida remanescente associada ao
resultado da medicdo. Ela mede o grau de desconhecimento sobre aquilo que esta sendo medido.

Por fim, cabe ressaltar que a incerteza corresponde a uma faixa de valores que podem ser
atribuidos fundamentadamente ao mensurando, isto é, de uma forma fundamentada e realista, ndo
devendo ser entendida como uma “faixa de seguranca”. Ou seja, a incerteza ndo deve, por um
lado, ser subestimada e, por outro, tampouco deve ser sobreestimada.

Exemplo 01: suponha que o didmetro de uma peca medida por um laboratério atraves de uma
média de observacdes repetidas seja de 10,32 mm, com incerteza de 0,03 mm (digamos que esse
valor de incerteza tenha sido calculado pelo laboratério), para uma probabilidade de abrangéncia
de 95,45%. Ou seja, o didmetro da peca serad (10,32 £ 0,03) mm. Em outras palavras, isso quer
dizer que, com 95,45% de probabilidade, o intervalo de incerteza que vai desde 10,29 mm até
10,35 mm compreendera o valor do diametro da peca e que a melhor estimativa para esse diametro
é de 10,32 mm.

4.2 Importancia e impacto da incerteza

Como um resultado de medicdo nada mais € do que meramente uma estimativa do valor
verdadeiro do mensurando, a incerteza torna-se necessaria para expressar 0 grau de duvida
associado ao resultado da medicdo. Dessa forma, a incerteza é fundamental em diversas situacdes,
tais como:

a) na calibragdo de equipamentos, instrumentos e padrdes, para verificar se 0S mesmos
encontram-se dentro das tolerancias definidas;

b) na éarea de ensaios, para verificar se o resultado do ensaio pode ser aprovado ou néo;

c) na area legal, para verificar conformidade de resultados de medi¢des com limites de
tolerancias legais;

d) no controle de riscos associados a tomada de decisdo de aprovar ou rejeitar uma amostra.

Adicionalmente, a incerteza de medicao pode ser um diferencial competitivo, pois o cliente tende
a buscar aquele laboratério que tenha melhor qualidade na sua medida e, portanto, a menor
incerteza. Assim, a incerteza se constitui como um parametro fundamental que indica a qualidade
da medicao.

A incerteza possibilita a comparabilidade das medicOes e é particularmente til ao cliente na
tomada de decisdes. Quando ha um limite de tolerdncia maximo ou minimo para 0 mensurando,
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seja ele estabelecido por uma legislacdo ou de alguma outra forma, a incerteza torna-se
imprescindivel para a interpretacdo correta do resultado da medicao.

Exemplo 02: uma legislacdo estabelece que o teor maximo de contaminantes em uma amostra de
pescado é de 0,200 mg/g. Se o resultado de uma medicgdo for préximo a esse limite, por exemplo,
0,197 mg/g, surge uma duvida: o nivel de contaminantes na amostra, de fato, atende a legislacéo,
ou ele estd acima do permitido, uma vez que o resultado € apenas uma estimativa e esse apresenta
uma incerteza? A Figura 1 ilustra tal situagéo.

I Limite Maximo
Permitido de
0,200 mg/g

Probabilidade de néo
atender a legislacéo

1
Resultado
da medicao
de 0,197 mg/g

Figura 1. Impacto da incerteza na decisdo de aprovar ou rejeitar uma amostra

Levando em consideracdo a incerteza, o usuario dessa medicdo pode avaliar qual a
probabilidade do valor de contaminantes no pescado estar acima do limite maximo permitido pela
legislacdo. Por exemplo, se a incerteza expandida da medic¢éo for de U = 0,004 mg/g, para uma
probabilidade de abrangéncia de 95,45% de uma distribuicdo normal, com fator de abrangéncia k
= 2, a probabilidade do nivel de contaminantes ndo atender a legislacdo serd conforme segue:

Primeiro transforma-se a variavel para o escore-Z:

_X-x _0200-0197 __ )
u_(y) 0,004/2 ’

Onde X é o limite superior da legislacéo, x; € o resultado da medicdo e uc(y) é o valor da incerteza
padrdo combinada da medicdo, equivalente a uma medida de dispersdo de um desvio padréo,
obtida por U / k.

E em seguida, calcula-se a probabilidade da variavel assumir um valor padronizado maior do que
0 de escore-Z calculado:

PX>2)=1-P(X<z)=1-P(X<15)=1-0,933=0,067 )
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Ou seja, hd uma chance de aproximadamente 7% do pescado ndo atender ao limite maximo
permitido de contaminantes. Este tipo de informacao possibilita ao usuario dessa medi¢do avaliar
e definir um risco aceitavel na sua tomada de decisdo. Assim, se ele decidir considerar a amostra
como aprovada, sabera que estard incorrendo em um risco de 7% de ter tomado uma deciséo
errada, ou seja, aprovar uma amostra quando na verdade deveria reprova-la.

Esse conceito de avaliacdo de risco se estende a varias situacdes e s6 pode ser conhecido
caso a incerteza também a seja. Dessa forma, se a incerteza ndo tiver sido expressada de uma
maneira adequada, a interpretacdo do resultado também sera prejudicada, podendo acarretar em
desperdicios e retrabalhos para o usuario da medicéo.

A incerteza de medicdo tambem é uma ferramenta de valiosa utilidade para o laboratorio,
no sentido de possibilitar a identificacdo dos fatores que mais influenciam no resultado do
ensaio/calibracdo e, dessa forma, implementar controles adequados para a garantia da qualidade e
melhoria continua.

Tendo em vista 0 exposto, a cuidadosa avaliacdo da incerteza de medicdo por parte do
avaliador da Rede Metroldgica RS torna-se um fator fundamental na avaliagdo da competéncia
técnica de laboratorios de calibracdo e ensaio.

4.3 Breve revisdo sobre o método de expressdo de incerteza de medicéo

O objetivo desse tdpico é realizar, de uma maneira sucinta, uma revisao sobre 0 método de
expressdo da incerteza® descrito pelo GUM, que é a referéncia internacional na area. Maiores
detalhes podem ser consultados no referido documento e nas demais publicacdes indicadas nas
referéncias. Os passos do método podem ser resumidos no fluxograma da Figura 2.

1 O termo “expressdo da incerteza”, conforme utilizado pelo GUM, foi empregado neste documento no seu sentido
mais amplo, o qual compreende desde o estudo das componentes de incerteza e a sua estimativa, até a sua
apresentacdo. Optou-se por ndo utilizar o termo “avaliacdo da incerteza” porque esse poderia ser confundido com a
atividade de avaliacdo realizada pelo avaliador da Rede Metroldgica RS.
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Passo 1: definir modelo |
matematico da medicdo |

y

Passo 2: definir as
componentes de incerteza

Todas as componentes de incerteza
estdo representadas no modelo
matematico da medicéo?

Passo 3: estimar as
incertezas padrao

!

Passo 4: calcular os
coeficientes de sensibilidade

y

Passo 5: avaliar
possiveis correlacBes

Existem correlacdes entre as Sim
componentes de incerteza? +

Quantificar os efeitos de
x correlacdo

Néao ¢
Passo 6: obter a

incerteza combinada

y

Passo 7: obter a
incerteza expandida

!

Passo 8: arredondar a incerteza e
resultado da medicgéo

Figura 2. Fluxograma dos passos para a expressao da incerteza de medicdo
Ao final, convém apresentar todos os calculos realizados por meio de uma “planilha de

incerteza”. Convém que tal planilha apresente, no minimo, a descricdo das componentes de
incerteza, o valor das incertezas padrdo, os coeficientes de sensibilidade, as contribuigcdes para
incerteza, a incerteza combinada, o valor do fator de abrangéncia k e a incerteza expandida.

Um modelo, baseado no documento do Inmetro NIT-DICLA-021, é apresentado na Tabela
1. Tal modelo é apenas orientativo, ndo sendo mandatario.
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Tabela 1. Modelo de planilha de incerteza
Grandeza Estimativa Distribuigdao Incerteza Coeficiente Contribuigao Graus
de Padréo de para a incerteza de
probabilidade? sensibilidade padrao Liberdade®

Xi Xy uxs) c uify)

X X u(x:) Cr uq(y) Vi

X: Xz u.{’x;} Cz U:[:'y")] Vs

Xu X ufx) Cu unfy) Vi

Y y k= u(y) Ver

A seguir, estdo detalhados os passos descritos no fluxograma da Figura 2.

Passo 1: Estabelecer o Modelo Matematico da Medicao

O GUM esta baseado na “lei da propagacdo de incertezas”. A expressdo da incerteza de
medicdo inicia pelo estabelecimento de um modelo matematico para a medicdo. Na maioria dos
casos, 0 mensurando Y ndo € medido diretamente, mas é determinado a partir de N outras
grandezas de entrada X, X»,..., Xy atraves de uma relacédo funcional f:

Y = f(X]_, X2,..., XN) (3)

Tais grandezas de entrada séo as variaveis do modelo matemético da medicéo.

Exemplo 03: se desejamos medir a tensdo de ruptura, o, de um corpo de prova em um ensaio de
tracdo, temos uma relacdo funcional que depende da forca F aplicada para romper o corpo de
prova e a area A de sua secao transversal:

o=f(F,A)=F/A (4)

Em determinadas situacfes, 0 modelo matematico da medicé@o pode ser tdo simples quanto
a expressdo Y = X; — X. 1sso é o caso, por exemplo, de uma medicdo direta, obtida por meio de
uma comparacao de duas grandezas.
Exemplo 04: em calibrages, o mensurando geralmente é o erro de indicacdo, definido pelo VIM
como a indicagdo de um instrumento de medicdo menos um valor verdadeiro (convencional) da
grandeza de entrada correspondente. Logo, 0 modelo matematico para o erro de indicacéo sera:

El =VI-VWVC (5)

Onde EI é o erro de indicacdo, VI é o valor indicado pelo instrumento e VVC é o valor verdadeiro
convencional. Em alguns casos, pode ser dificil explicitar o modelo matematico da medicdo. Veja
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a secdo 4.4 deste documento para maiores orientacbes quanto ao estabelecimento do modelo
matematico da medicao.

Passo 2: Definir as Componentes de Incertezas

A seguir, deve-se realizar uma analise critica a fim de identificar todas as componentes de
incerteza. Tais componentes podem estar atreladas a condi¢cbes ambientais, operador,
equipamentos e padrdes utilizados, método de medicéo, amostragem e outros fatores.

Uma vez definidas as componentes de incerteza, deve-se verificar se todas elas estdo
devidamente representadas como grandezas de entrada no modelo matematico da medi¢gdo. Em
caso negativo, deve-se complementar o modelo matemaético pela introducdo de tais grandezas.
Maiores detalhes sobre modelos matematicos de medigédo constam no item 4.4.

Para auxiliar na definicdo das componentes de incerteza, o laboratorio pode fazer uso do
diagrama de causa e efeito, porém sua utilizacdo ndao deve ser entendida como obrigatéria. Os
itens 4.5.2 e 4.5.3 deste documento apresentam uma relacdo de componentes de incerteza comum
em diversos tipos de calibracGes e ensaios.

Passo 3: Estimar as Incertezas Padréao

As incertezas associadas as variaveis do modelo matematico da medicéo sdo avaliadas de
acordo com os métodos de avaliacdo chamados pelo GUM de “Tipo A” e “Tipo B”. A avaliagao
do Tipo A da incerteza é o método que emprega uma analise estatistica de uma série de
observacOes repetidas no momento do ensaio/calibragdo. A incerteza padrdo do Tipo A pode ser
expressa pelo desvio padréo experimental da média, obtido conforme item 4.5.4 deste documento.

A avaliacdo do Tipo B é o método que emprega outros meios que nao a analise estatistica
de uma série de observacdes repetidas no momento do ensaio/calibracdo. Nesse caso, a avaliacdo
da incerteza é baseada em outros conhecimentos, tais como:

a) dados histdricos de desempenho do método de medicao;

b) incertezas herdadas da calibragdo dos equipamentos e padrdes;
c) especificagdes dos equipamentos e padroes;

d) faixa de condigOes ambientais, entre outros.

Com os métodos de avaliacdo do Tipo A e do Tipo B, estima-se a incerteza padrédo de cada
grandeza de entrada do modelo matematico da medicdo. A incerteza padrdo, u(x;), € uma medida
de dispers@o equivalente a um desvio padrdo. As incertezas padrdo sdo dependentes do tipo de
componente de incerteza e da distribuicdo de probabilidade a ela associada. A Figura 3
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exemplifica o caso de uma variavel descrita por uma distribuicdo de probabilidade retangular, com
largura £ a. Para transformar essa componente de incerteza (£a) em uma incerteza padréo, deve-se
dividir a por /3. O fator que é empregado para converter a componente de incerteza em uma
incerteza padrdo (no exemplo, o fator ,/3) é chamado de divisor.

a
—Pp

Figura 3. Variavel aleatéria com distribuicéo retangular

Por exemplo, imagine que o erro maximo admissivel de um equipamento seja de +0,50 %. Entdo,

a incerteza padrdo u(x;) correspondente, admitindo uma distribuicdo de probabilidade retangular,
sera de:

0,50

u(x) NE =0,29% ©)

A distribuicdo de probabilidade para cada variavel depende do tipo de informacédo que se
tem disponivel a respeito da respectiva componente de incerteza. A Figura 4 fornece orientagdes
quanto a atribuicao de distribuicdes de probabilidade, assim como o seu divisor apropriado.

Tipo de Componente de Incerteza Distribuicédo de Divisor
Probabilidade
Quando se conhecem apenas os valores maximos e minimos Retangular J3

de variacdo (+a): por exemplo, o erro maximo admissivel
para um determinado equipamento ou o efeito causado pela
resolucdo finita do equipamento utilizado

Quando se conhecem os valores méximos e minimos de Triangular J6
variacéo (+a) e o valor mais provavel: por exemplo, o erro
de posicionamento de um instrumento em uma marca de

escala »
Desvio padréo da média de um conjunto de N medicdes t-Student JN
repetidas

Desvio padréo de dados histéricos de repetitividade e/ou t-Student 1
reprodutibilidade, na situacdo em que o resultado do .
ensaio/calibracdo é obtido por meio de uma Unica medicédo e
ndo por uma média

Incerteza herdada da calibracéo de equipamentos e padrdes Normal ou t- Valor de k
Student, conforme informado no

REDE METROLOGICA RS Péagina 9 de 33




RM 68 — Incerteza de Medicao: Guia Pratico do Avaliador de Laboratérios rev. 07

certificado de certificado de
calibragdo calibracdo

Desvio padrdo de um processo de contagem de elementos Poisson 1
discretos, com média m e desvio padrdo /m -

Figura 4. Distribuicdes de probabilidade e seus divisores apropriados para o tipo de componente de incerteza

Passo 4: Calcular os Coeficientes de Sensibilidade

Os coeficientes de sensibilidade, c;, servem como fatores de conversdo de unidades de
medida, convertendo a incerteza padrdo de cada variavel, u(x;), para a mesma unidade de medida
de Y. O produto entre a incerteza padrdo, u(x;), e seu respectivo coeficiente de sensibilidade, c;, da
origem a chamada contribuicdo de incerteza, ui(y), que corresponde a uma medida de dispersdo
equivalente a um desvio padrao, com a mesma unidade de medida do mensurando.

Os coeficientes de sensibilidade sdo calculados através das derivadas parciais de Y em
relacdo a cada variavel X. Abaixo estdo apresentadas duas regras de aplicacdo das derivadas para
calculo dos coeficientes de sensibilidade em situagdes corriqueiras de laboratorio:

Regra 1: se 0 modelo matematico da medicéo for uma pura soma de N variaveis, os coeficientes
de sensibilidade serdo todos iguais a um. Caso haja subtracdo, o sinal do coeficiente sera negativo.

Exemplo 05: um laboratério deseja realizar uma pesagem de uma amostra contida em um
recipiente. Para tanto, realiza a pesagem do recipiente vazio e, apds colocada a amostra, realiza
nova pesagem, correspondendo a massa total do recipiente com a amostra. A massa de amostra,
M, serd igual a massa total, M;, menos a massa do recipiente vazio M, (ou seja, My = M;— M;). Os
coeficientes de sensibilidade cw: € Cwr para as variaveis massa total e massa do recipiente vazio
serdo, respectivamente:

CMt:1
cmr= —1

Regra 2: se 0 modelo matematico da medicdo for apenas um produto de N variaveis, 0s
coeficientes de sensibilidade serdo iguais a (y / X; ), ou seja, eles serdo iguais ao resultado da
medicdo dividido pelo valor correspondente da variavel que se quer calcular o coeficiente. Note
que aqui ndo é utilizado o valor de incerteza da variavel, mas sim, a melhor estimativa do valor da
varidvel em si. Lembre-se que, para variaveis que estdo dividindo em uma equacdo, pode-se
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também expressé-las na forma de produto. Isto &, se desejarmos passar 1/ X? para o numerador,
teremos entéo 1 . X2.

Exemplo 06: considerando o exemplo 03, do ensaio de tensdo de ruptura, se o valor de forca
aplicada para romper o corpo de prova for de 2500 N e a area for de 50 mm?, os coeficientes de
sensibilidade para a forca, Cr, € para a area, Ca, Serao:

ce=(F/A)/F=1/A=1/50=0,02mm?
ca= (F.AY)/A=-F.A?=-F/A?>=-2500/50°=- 1 N/mm*

Observacdo: o sinal negativo no segundo coeficiente é devido ao expoente negativo da variavel
area, gquando essa esta sendo derivada, na sua multiplicacdo com a forca.

As derivadas também podem ser estimadas por simulagdo numérica. O resultado, neste caso, sera
aproximado. O método da simulacdo de Kragten, descrito na Eurachem (2000), pode ser
consultado.

Passo 5: Avaliar e Quantificar as Possiveis Correlagdes

A correlacdo existe quando duas grandezas de entrada, X; e X;, apresentam uma relagéo de
dependéncia entre elas ou com uma terceira grandeza de entrada comum a ambas. Tal relacéo
pode estar presente quando, por exemplo, as duas grandezas de entrada sdo medidas com um
mesmo equipamento. Nesse caso, pode-se dizer que a correlacdo sera forte.

O coeficiente de correlagdo, r(x;X;), mede o grau de correlagdo linear entre duas variaveis.
Ele pode variar desde — 1 até 1. No caso de duas grandezas de entrada medidas com um mesmo
equipamento, pode-se dizer, para efeitos praticos, que r(x;Xx;) = 1.

Efeitos de correlagdo podem reduzir a incerteza combinada quando, por exemplo, um
instrumento é utilizado como um comparador entre um padrdo e um em calibracdo. Tal caso
consiste em uma correlacdo negativa. Em outras situac@es, 0s erros das medicbes de variaveis
correlacionadas serdo combinados em uma mesma direcdo e isso acarretard um aumento da
incerteza combinada. Esse caso consiste em uma correlacdo positiva. O efeito da correlacdo sera
negativo se r(x;,x;) < 0 e sera positivo se r(x;x;) > 0.

Quando duas variaveis x; e x; séo medidas simultaneamente em um processo de n medicdes
repetidas, o coeficiente de correlagéo r(x;Xx;) é obtido da seguinte forma:

s(x.,x) (7)

" %)= 50050

Onde s(x;) € o desvio padrdo associado a Xi, s(x;) € o desvio padrdo associado a X; e s(x;,x;) € a
covariancia associada a X; e x;, obtidos através dos dados das n medi¢Oes repetidas de X; € X;.
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A relacdo de dependéncia entre duas variaveis também pode ser avaliada matematicamente
por meio da avaliacdo das componentes de incerteza que sdo comuns entre ambas as variaveis.
Isto pode ser feito através do célculo da covariancia. Por exemplo, suponha que duas variaveis X;
e X, dependam de um conjunto de variaveis ndo-correlacionadas Q1, Q, ..., Qn. Assim:

X1 =1(Q1, Q2, ..., Qn) e X2=9(Q1, Q2 ..., Qn) 8

Se u’(qi) é o quadrado da incerteza associada & variavel Q;, entdo os quadrados das incertezas
associadas a X; e com X; serdo:

2 Jof |, 9)
u'(x) =2 50 | (a)
i i ql_
) Jaogl | (10)
w(x)=% 2 u()
i-1 _8qi_
Entdo, a covariancia associada com X e X sera:
. of 69 11
u(x.x) =32 By (q) Y
=aq, 0q,
Em raz&o de somente aqueles termos para os quais of /00, #0 ¢ 89/09, #0 | para um

dado i, contribuirem para o somatério da Equacdo 10, a covariancia é zero se nenhuma variavel é
comum a ambos f e g.

Exemplo 07: um laboratério de analises quimicas realiza uma diluicdo de amostra, pipetando 1 mL
de amostra em um baldo volumétrico de 10 mL e avolumando com &gua destilada. O modelo
matematico para o fator de diluigdo, F, seré:

F=Vi/V (12)

Onde V; é o volume final de dilui¢cdo de 10 mL, medido com baldo volumétrico, e V; é o volume
inicial pipetado de amostra a ser diluida, de 1 mL. A variacdo de temperatura, AT, ira causar uma
expansdo volumétrica, AV, tanto em V; como em Vs, de acordo com:

AV = V. 3. AT (13)

Onde V, € o volume nominal ndo expandido e y é o coeficiente de expansdo volumétrica do
liquido em diluicdo. Considere nesse exemplo, 0 y da 4gua, que vale 2,1 x 10 °C™. Considere
também uma variacdo de temperatura no laboratorio, AT, de £ 5 °C. Com auxilio da Figura 4,
podemos atribuir uma distribuicdo de probabilidade retangular para a variagdo de temperatura e,
dessa forma, a incerteza padrao relacionada a variacdo de temperatura sera:

u(AT) =5/~/3mL (14)
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Assim, V; e V; estardo correlacionadas devido ao efeito da variagdo da temperatura, AT, que ocorre
em ambas as variaveis. A covariancia entre V; e Vs pode ser calculada com base na Equag&o 11:

oV oV (15)
uVv,V)=———2U(AT)=V -»*-V_-u’ (AT
W)= CETI=Y 7 3 AT

u(v,Vv,)=1-(21-10*) -10- (5/~/3) =0,000003675 mL* (16)

Passo 6: Obter a Incerteza Combinada

Uma vez obtidas todas as incertezas padrdo e os coeficientes de sensibilidade, a lei de
propagacdo de incertezas estabelece que as incertezas padrdo relacionadas a cada variavel do
modelo matematico da medicdo devem ser propagadas para gerar uma incerteza combinada u¢(y)
tal que:

UC(Y)=J:zlcfuz(xi):\/:;uf(y) 17)

Tal incerteza representa uma faixa de disperséo equivalente a um desvio padréo, avaliado
ao redor do resultado da medicéo.

Quando existirem correlacBes entre as componentes de incerteza o efeito de tais
correlacdes devem ser incorporados a incerteza combinada. A Equacdo 17 é entdo reescrita:

u(y)=./Ecu(x)+2% e culx u(x Jr(x,x,) (18)

i1 =it

Outra forma, alternativa a Equacdo 18, é através das covariancias:

N A N-j N
uc(y):\/;ciu (x)+25 ¥c cu(x,x ) (19)
Exemplo 08: um metrologista deseja medir, através de um cronémetro, 0 tempo que uma amostra
leva para atingir determinado estado previamente definido. Ele repete seu experimento cinco vezes
e o resultado final é a média aritmética das cinco repeti¢des. Considere as seguintes componentes
de incerteza: a) desvio padrdo experimental da média das repetigdes; b) incerteza advinda do erro
méaximo admissivel do crondémetro, especificado pelo seu fabricante; c) efeito da resolucéo finita
do crondmetro utilizado. Tal exemplo é apenas ilustrativo, porém pode ser estendido para diversas
areas da metrologia. O modelo matematico da medigédo pode ser escrito como:

Onde Y é o tempo médio que a amostra leva para atingir o estado, X é a melhor estimativa do
tempo, obtido pela media aritmetica das cinco repeticdes, 4esp € a incerteza advinda do erro
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méaximo admissivel do crondmetro, especificado pelo seu fabricante, e A é 0 efeito causado pela
resolucdo finita do crondmetro.

Se o0 valor das cinco medic¢des sdo 3,02 s, 3,12 s, 3,02 s, 3,07 s e 3,12 s, logo a média serd 3,07 s e
0 desvio padrdo das observages repetidas serd 0,05 s. Considere que o erro maximo admissivel do
crondmetro seja de +0,02 s e que a resolucéo do crondmetro seja de 0,01 s.

O erro maximo admissivel e o efeito da resolucdo finita do crondmetro sdo tipicamente
componentes de incerteza com distribuicdo de probabilidade retangular, conforme indicado na
Figura 4. Ja o desvio padrdo da média das repeticOes estd associado a uma varidvel com
distribuicdo t-Student. Assim sendo, as incertezas padrdo obtidas com o auxilio da Figura 4 seréo:

u(4,)= 0,02/4/3=0,0115s (21)
u(4_)= (0,01/2)/~/3)=0,0029s (22)
u(X) = 0,05/~/5=0,0224s (23)

Para o célculo dos coeficientes de sensibilidade, aplicamos a regra 1 descrita anteriormente e
sabemos, entdo, que todos eles serdo iguais a um. Portanto, a incerteza combinada, considerando
que ndo existem correlacdes entre as componentes de incerteza, € obtida por meio da Equacdo 17:

u(y)=yseu(x)=Ju(X)+u'(a,)+u’(A_)=00253s (24)

Passo 7: Obter a Incerteza Expandida

Aplicando o Teorema do Limite Central, pode-se dizer que a distribuicdo de probabilidade
de Y serd aproximadamente normal, ou t-Student para um determinado grau de liberdade v.. Tal
aproximacgdo melhora na medida em que:

a) hé&um ndmero maior de contribuicGes de incerteza;

b) os valores das contribui¢bes de incerteza sdo préximos um dos outros, isto €, ndo haja
nenhuma contribuicéo de incerteza dominante sobre as demais;

c) as distribuicdes de probabilidade associadas as contribuicdes de incerteza se assemelhem
da distribuicdo normal.

Assumindo-se uma distribui¢do de probabilidade normal para Y, o intervalo de £ 1 desvio
padrdo ao redor da melhor estimativa do mensurando corresponde a uma probabilidade de
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abrangéncia de aproximadamente 68%. Para aumentar tal probabilidade de abrangéncia, deve-se
multiplicar a incerteza combinada pelo fator de abrangéncia k. O resultado é a chamada “incerteza
expandida”, U, tal que:

U=k - ucly) (25)

Onde k é definido para uma determinada probabilidade de abrangéncia (geralmente 95,45%). Para
uma distribuicdo normal e uma probabilidade de abrangéncia de 95,45%, k = 2.

Quando uma componente de incerteza do Tipo A é avaliada por um numero reduzido de
observac0es repetidas (N < 30), torna-se mais adequado atribuir uma distribuicdo de probabilidade
t-Student para Y do que a Normal. Na distribuicdo t-Student, o valor de k sera dependente, além da
probabilidade de abrangéncia, do grau de liberdade efetivo. Dessa forma, o valor de k nem sempre
sera igual a dois.

Na estatistica, em geral, o grau de liberdade € N — 1, ou seja, 0 nimero total de medi¢cdes menos
um. Em incerteza, como existem componentes de incerteza que ndo necessariamente sao avaliadas
por meio de uma analise estatistica, torna-se necessario um conceito mais genérico para o grau de
liberdade. Pode-se dizer que:

O grau de liberdade na incerteza quantifica a credibilidade sobre cada componente de
incerteza. Assim, um alto grau de credibilidade implica em um alto grau de liberdade.

Por exemplo, para uma variavel com distribuicdo retangular, pode-se atribuir infinitos graus de
liberdade, pois temos alta credibilidade na estimativa da sua incerteza padrdo, ja que a distribuicdo
retangular € fechada dentro de um intervalo (tem-se 100% de certeza de que o valor da variavel
estara contido no intervalo + a). O mesmo se aplica a distribui¢es triangulares.

O grau de liberdade associado ao mensurando y, chamado grau de liberdade efetivo, vesr , pode ser
estimado por meio da formula de Welch-Satterthwaite:

u(y)  _ ul(y) )
(cu(x)) «u'(y)
V. = V.

eff
>

i=1

A Tabela 2 apresenta o valor de k em funcdo do valor de v calculado, considerando uma
probabilidade de abrangéncia de 95,45 %. Para outros valores de k, recomenda-se consultar o
GUM.

Tabela 2. Valor de k em funcdo do valor de v calculado, considerando probabilidade de abrangéncia de 95,45 %

Vett k
1 13,97
2 4,53
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3 3,31
4 2,87
5 2,65
6 2,52
7 2,43
8 2,37
9 2,32
10 2,28
15 2,18
20 2,13
25 2,11
30 2,09
35 2,07
40 2,06
50 2,05
100 2,03
0 2,00

Exemplo 09: considere o resultado do exemplo 08. Para obter a incerteza expandida, primeiro
deve-se calcular v de acordo com a Equacdo 26. Como o efeito da resolugédo finita e o erro
maximo admissivel do crondmetro sdo componentes de incerteza descritas por distribuicdo
retangular, pode-se atribuir infinitos graus de liberdade para tais componentes. Assim, ve Sera:

_ouly) 0,0253* 66
"~ s (eu(x)) 00224”00115 10,0029
= Vi 5-1 o8] 0 (27)

O valor de v deve ser interpolado ou truncado para o valor mais baixo. Dessa forma, v = 6. O
valor de k, segundo a Tabela 2 sera, entdo, 2,52. Dessa forma, a incerteza expandida pode obtida
por meio da Equacdo 25, tal que:

U=k ucy) = 2,52 - 0,0253 = 0,0637 (28)

Observacdo: no caso de componentes de incerteza correlacionadas, a formula de Welch-
Satterthwaite da Equacdo 26 ndo pode ser utilizada, pois pode gerar resultados incoerentes. Em tal
situacdo, recomenda-se utilizar a formula Generalizada de Willink?. Se qualquer grupo de
grandezas de entrada é estimada a partir de um conjunto de N medicGes repetidas, entdo v sera:

B (z c’u’(x )) (29)
(cu(x))
v

eff
i

i=1

Isso sera valido se uj >$ctut(x)

ZWILLINK, R. A generalization of the Welch—Satterthwaite formula for use with correlated uncertainty components.
Metrologia 44, 340-349. IOP: 2007.
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A Equacao 29 difere da 26 no simples fato de que na Equacdo 29 o numerador € calculado como
se ndo houvesse correlagdes entre as componentes de incerteza.

Passo 8: Arredondar Incerteza e Resultado da Medicéo

A incerteza expandida deve ser arredondada para, no méximo, dois algarismos significativos (ndo
confundir com casas decimais). Algarismos significativos sdo todos aqueles contados, da esquerda
para a direita, a partir do primeiro algarismo diferente de zero. Exemplos:

e 45,30 possui quatro algarismos significativos e duas casas decimais;
e 00,0595 possui trés algarismos significativos e quatro casas decimais;
e 00,0450 possui trés algarismos significativos e quatro casas decimais.

O valor numérico do resultado da medicdo deve ser arredondado para 0 mesmo nimero de casas
decimais do valor da incerteza expandida. Para o processo de arredondamento, as regras usuais de
arredondamento de numeros devem ser utilizadas (para mais detalhes ver ISO 31-0:1992, anexo
B). Entretanto, se o arredondamento diminui o valor numérico da incerteza de medi¢do em mais
de 5%, o arredondamento deve ser feito para cima.

Exemplo 10: a incerteza expandida no caso da medicdo do tempo descrita no exemplo 09,
arredondada para dois algarismos significativos, serd U = 0,064 s, pois o Ultimo algarismo da
Equacdo 28 é maior que cinco, logo arredonda-se para cima. Contudo, se o laboratorio desejar
expressar a incerteza com um algarismo significativo e, dessa forma, utilizar o mesmo numero de
casas decimais que o crondmetro dispde, o erro de arredondamento para baixo sera:

0,0637 -0,06
0,0637

(30)

Erro Arredondamento = -100 =5,8%

Como o erro de arredondamento nesse caso foi maior do que 5%, o arredondamento ndo pode ser
feito para baixo e a incerteza expandida sera, entdo, 0,07 s. O resultado final da medicdo pode ser
apresentado como (3,07 £ 0,07) s.

E importante que tanto o resultado da medicdo, quanto a incerteza sejam adequadamente
apresentados e indiquem a unidade de medida utilizada pelo laboratério. Quando expressa a
incerteza expandida U, convém que o resultado Y seja apresentado da forma 'Y =y + U, fornecendo
tanto a unidade de medida para y quanto para U.

Na apresentacdo da incerteza, o laboratorio deve, ainda, indicar o valor de k, a probabilidade de
abrangéncia utilizada para obter U, a distribuicdo de probabilidade e os graus de liberdade
efetivos, quando se tratar de uma distribuicéo t-Student.

Vale lembrar que a apresentacéo, em relatério de ensaios, da incerteza de medicdo so € mandatoria
guando solicitada pelo cliente ou quando essa afetar a conformidade com um limite de
especificacéo.
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4.4 Modelos matematicos da medicao

A representacdo da medicdo através de um modelo matematico é o passo inicial e fundamental
para a incerteza de medicdo. Tal modelo deve relacionar o mensurando Y com as N variaveis das
quais ele depende. A relacdo deve ser expressa atraves de uma funcéo.

Muitas vezes, 0 método de medicdo explicita um modelo matematico, como no exemplo de tensdo
de ruptura, apresentado na Equacdo 4. Em geral, na area de calibracdo, quando se tratar de uma
comparacdo direta, 0 modelo matematico sera uma pura soma e/ou subtracdo de N variaveis. Os
documentos EA-4/02 e M3003 trazem uma série de exemplos de tais casos.

O primeiro passo é redigir o modelo matematico basico da medicédo e, em seguida, complementa-
lo com as demais grandezas identificadas como componentes de incerteza.

Exemplo 11 (baseado no M3003): um resistor é calibrado frente a outro resistor padrdo. A
comparacdo ¢é realizada pela conexdo de ambos em série e permitindo a passagem de uma corrente
constante entre eles. A tensdo ao redor de cada um deles é medida. Como a mesma corrente passa
entre ambos, a razdo entre as tensdes Vs e Vy sera a mesma razao dos valores das duas resisténcias,
onde Vs € a tensdo no resistor padrdo e Vy é a tensdo no resistor em calibragao.

O modelo matemaético basico da medicao sera entdo:

R

S

R

X

(31)

A
VX

Se a resisténcia padrdo Rs é conhecida, entdo a resisténcia em calibracdo pode ser determinada se a
Equacdo 31 for reescrita:
(32)

O modelo mateméatico da medicdo, como expresso na Equacdo 32, ndo incorpora todas as
varidveis que afetam a incerteza da medicéo. Ha de se considerar, ainda, 0s seguintes fatores:

a) deriva do padrdo ao longo do tempo JRp;

b) efeito da variacdo da temperatura Ay em fungéo do coeficiente de temperatura do resistor
Rrc; tal coeficiente pode ser determinado experimentalmente pelo laboratério;

c) repetitividade das leituras das razdes das tensdes s(V).

Assim, 0 modelo matemético da medicao descrito na Equagédo 32 deve ser complementado, de tal
forma que:

33
R =R+ R 4RA, +5(V) &

S
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Esse processo de iniciar com um modelo matematico basico da medigéo, sob forma simplificada, e
complementa-lo em seguida com todas as variaveis que afetam a incerteza é um fator fundamental
para a adequada aplicacdo do método do GUM.

Em outras situagdes, particularmente em &reas especificas de ensaios, como na quimica, pode ser
impraticavel explicitar o modelo matematico da medicéo sob forma detalhada. Nessas situacdes, o
laboratorio pode determinar experimentalmente os fatores ou, pelo menos, considerar a expressao
genérica para 0 mensurando Y:

Y=X+A_+A, +A (34)

outros

Onde X é o resultado da medic&o, Arep € 0 efeito devido a repetitividade das medigoes, Aeyar € 0
efeito devido a exatiddo e Aouros S840 0s efeitos causados por outros fatores eventualmente
presentes na medida.

Tais fatores A sdo variaveis com esperanca igual a zero, de forma a nédo alterar o valor do resultado
da medicao, porém com um valor de incerteza definido. As incertezas desses fatores podem ser
obtidas experimentalmente, por exemplo, através de dados de validacdo do método, controle de
qualidade ou projetos fatoriais.

4.5 Consideracgdes sobre componentes de incerteza
4.5.1 Considerac0es gerais

As componentes de incerteza devem ser explicitadas, sob forma de variaveis, no modelo
matematico da medicdo, conforme descrito anteriormente no item 4.4. Nesse sentido, cabe ao
avaliador verificar se nenhuma componente de incerteza relevante é negligenciada pelo
laboratério. Por outro lado, também deve-se estar atento para eventual dupla contagem de
componentes de incerteza. O diagrama de causa e efeito pode ser utilizado pelo laboratério, pois
ajuda a evitar essa dupla contagem de componentes de incerteza, ao mesmo tempo em que facilita
0 agrupamento de componentes cujo efeito combinado possa ser avaliado.

Um exemplo de dupla contagem de componentes de incerteza € o caso em que o laboratério
estima as componentes de repetitividade associadas a cada grandeza de entrada e, ao final, estima
a componente de repetitividade do mensurando Y, atraves da repeticdo completa de medicdes. A
componente de repetitividade do mensurando Y j& incorpora a repetitividade associada a cada
grandeza de entrada. Sendo assim, ndo seria necessario considerar em separado as componentes de
repetitividade associadas a cada grandeza de entrada.

A seguir, sdo apresentadas algumas componentes de incerteza pertinentes nas areas de calibragéo e
de ensaio. Outras componentes de incerteza também poderdo ser consideradas, dependendo de
cada caso.

Os avaliadores devem observar os documentos pertinentes da Rede Metrologica RS quanto as
componentes de incerteza em areas especificas, como metrologia dimensional e torque,
estabelecidas nos RM 53 e RM 55.
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4.5.2 Componentes de incerteza na area de calibragéo

Usualmente, tem-se como componentes de incerteza na area de calibracdo, dependendo do tipo de
medicéo, o seguinte:

a) desvio padrdo da média de medicdes repetidas;

b) incerteza da calibracdo do padrdo (incerteza herdada), dada em seu certificado de
calibracéo;

c) deriva dos padrdes, isto €, a variacdo do padrdo no intervalo entre suas duas Ultimas
calibragdes; quando o historico ndo estd disponivel, uma regra util & considerar como
deriva, pelo menos, a incerteza da calibracdo do padréo;

d) incerteza do fator de correcdo para erros sistematicos do padrdo; o fator de correcdo deve
ser estimado por meio de uma analise de regressdo dos erros sistematicos do padréo;

e) erro maximo admissivel para o padrdo, quando uma correcdo para 0s erros sistematicos
ndo € aplicada; em tal caso, € possivel eliminar as componentes de incerteza “b”, “c” e “d”
listadas anteriormente, quando essas estdo incluidas na analise critica do erro maximo
admissivel do laboratério; a correcdo para erros sistematicos conhecidos € sempre uma
situacdo preferivel do que incluir a componente de erro méaximo admissivel na incerteza da
medicao.

f) efeito da resolucéo finita de leitura dos equipamentos;
g) efeito das condi¢des ambientais, por exemplo temperatura ou umidade;

h) histerese: a indicacdo de alguns equipamentos pode variar quando as medicGes sao
realizadas no sentido ascendente ou descendente com relagdo a faixa de medicéo;

i) outros fatores, de acordo com o tipo de medicao.

A Figura 5 traz uma relacdo de componentes de incerteza especificas que podem ser relevantes
em diversas areas de calibracdo. A relacdo a seguir foi elaborada baseada nos documentos citados
nas referéncias. A Figura 5 deve ser entendida apenas como um guia orientativo.

Em ultima analise, cabera ao avaliador verificar se as componentes descritas a seguir serdo
pertinentes em cada caso e se haverd outras componentes relevantes a serem consideradas.
Maiores detalhes podem ser consultados nas referéncias citadas.

Area de Calibragio Componentes de incerteza especificas

Eletricidade a) incerteza herdada da calibragéo

b) deriva do padréo

c) condicGes ambientais

d) incerteza de correcGes para erros sistematicos

e) efeitos das resolucdes do padréo e do instrumento em calibragéo
f) desvio padrédo da media das medicbes
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Massa

a)
b)
c)
d)
€)
f)

incerteza herdada da calibracdo da massa de referéncia
deriva do padréo

desvio padrdo da média das medigdes

efeito da resolucdo da balanca

condicdes ambientais

empuxo do ar

Temperatura

a)
b)

c)
d)
€)
f)

9)

h)
i)

incerteza herdada da calibracdo do termometro de referéncia
deriva do padréo

efeitos das resoluc6es do padrdo e do instrumento em calibracdo
instabilidade e heterogeneidade do banho termostatico

corregdo da coluna emergente, quando da calibracdo de
termdmetros de imerséo parcial

tensdo parasita da chave comutadora, quando da calibracéo de
termopares

temperatura da juncdo de referéncia, quando da calibragdo de
termopares

cabo de compensacao, quando da calibracdo de termopares
desvio padrdo da média das medicdes

Dimensional

a)
b)
c)
d)
e)
f)
9)
h)

incerteza herdada da calibracdo do padréo

deriva do padréo

condi¢des ambientais

compressdo eldstica, relacionada a for¢a de medicéao aplicada
erro de cosseno

erros geometricos (planeza e paralelismo)

efeitos das resolucées do padrdo e do instrumento em calibracéo
desvio padrdao da média das medicdes

Pressao

a)
b)
c)
d)
e)
f)

incerteza herdada da calibracdo do padréo

deriva do padréo

incerteza de correcdes para erros sistematicos

efeitos das resolucbes do padrdo e do instrumento em calibracéo
desvio padrdo da média das medicgdes

incerteza da diferenca de altura entre o padrdo e o instrumento
em calibracdo

Torque

a)
b)
c)
d)

e)
f)

incerteza herdada da calibracdo do padrédo

deriva do padrao

incerteza de correcdes para erros sistematicos

erro de posicionamento do ponteiro do instrumento em
calibracéo

efeito da resolucéo do padréo

desvio padrdo da média das medicdes

Figura 5. Componentes de incerteza especificas em areas de calibracéo

4.5.3 Componentes de incerteza na area de ensaio

A Figura 6 traz uma relacdo de componentes de incerteza especificas que podem ser relevantes em
diversas areas de ensaio. Assim como na Figura 5, a Figura 6 deve ser entendida apenas como um
guia orientativo. Cabera ao avaliador verificar se as componentes descritas na Figura 6 seréo
pertinentes em cada caso e se haverd outras componentes relevantes a serem consideradas.
Maiores detalhes podem ser consultados nos documentos de referéncia citados.
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Area de Ensaio

Componentes de incerteza especificas

Ensaios Quimicos e Fisico-
Quimicos

Ensaios titulométricos:
a) incerteza do volume gasto na titulacdo da amostra
b) incerteza do volume gasto na titulagdo do branco
C) incerteza da massa molar
d) incerteza da pureza do titulante
e) incerteza das diluicbes
f) repetitividade e reprodutibilidade intralaboratorial

Ensaios gravimétricos:
a) incerteza da massa inicial
b) incerteza da massa final
c) repetitividade

Ensaios instrumentais (espectrofotometria, cromatografia, etc.):
a) incerteza da curva de calibracao
b) repetitividade
c) incerteza do volume ou massa tomada de amostra
d) incerteza de diluigéo
e) incerteza da recuperacao
f) incerteza dos padrdes

Ensaios Microbiologicos e
Ecotoxicol6gicos

Reprodutibilidade intralaboratorial

Ensaios Mecanicos

Ensaios de Tracdo/Compressao:
a) incerteza na medigéo da forca aplicada
b) incerteza na medicao das dimens@es do corpo de prova
c) condi¢cOes ambientais
d) repetitividade

Ensaios de Dureza:
a) incerteza do padrdo utilizado na verificacdo interna indireta
ou incerteza da calibracdo externa direta
b) repetitividade
c) efeito da resolucdo do durémetro
d) condi¢bes ambientais

Ensaios Impactos:
a) incerteza da maquina de ensaio
b) repetitividade
c) efeito da resolugdo da maquina
d) perdas por atrito
e) condi¢Oes ambientais

Figura 6. Componentes de incerteza especificas em areas de ensaio

4.5.4 Considerac0es sobre a repetitividade

O GUM cita que a melhor estimativa do valor do mensurando, na auséncia de efeitos sistematicos,
é obtida através da média aritmética de N observacdes repetidas do mesmo mesurando. O desvio
padrdo experimental da média é, neste caso, uma medida de incerteza associada ao valor da média,
indicando a repetitividade da medigéo, sendo calculado por:
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S (35)

Onde s é o desvio padrdo experimental das observacdes repetidas da medi¢do. Em alguns casos, as
observacOes repetidas podem estar correlacionadas e, assim, a Equacdo 35 pode ndo ser o
estimador mais adequado da repetitividade. Isso pode ocorrer, por exemplo, em medi¢des na area
de freqiiéncia e uma alternativa a Equacdo 35 é utilizar a variancia Allan®,

Em diversas situacdes, sobretudo em ensaios, o resultado da medigdo é obtido por meio de uma
Unica medicdo, pois a repeticdo pode ndo ser técnica ou economicamente viavel. Dessa forma, ndo
havera como calcular o “desvio padrao da média de medicdes repetidas”, pois a medi¢ao nao ¢
repetida. Essa importante componente de incerteza, contudo, indica os efeitos aleatorios de
repetitividade da medicdo e necessita ser considerada de outra forma.

Nas situacfes em que uma Unica medida € utilizada para expressar o resultado da medicdo, o
laboratorio pode estimar a componente de repetitividade através de um estudo historico, realizado
previamente a medicao. Por exemplo, a repetitividade pode ser estimada através de uma série de,
no minimo, sete medigcdes realizadas em duplicatas, totalizando catorze resultados de
ensaio/calibracdes. Neste caso, o desvio padréo de repetitividade sera igual a média das diferencas
entre as duplicatas, dividido pelo coeficiente 1,128*

o

. (36)

N

1128

No caso de medidas Unicas utilizadas para expressar o0 resultado da medicéo (isto €, o resultado é
um valor individual e ndo uma média), o desvio padrdo calculado pela Equacéo 36 ndo deve ser
divido pelo divisor /N apresentado na Equacéo 35.

Existem varios métodos para estimar a repetitividade. Recomenda-se consultar 0os documentos
DOQ-CGCRE-008 e a ISO 5725 para maiores informacOes a respeito dos estudos de
repetitividade. Outros documentos também podem ser utilizados como referéncias pelo
laboratorio, desde que sejam reconhecidos nacional ou internacionalmente.

Em certas areas da metrologia, pode ser necessario um tratamento matematico prévio nos dados,
por exemplo, através da aplicacdo de logaritmos. Esse é o caso na microbiologia, devido ao
crescimento exponencial dos micro-organismos. Podem ser consultadas as referéncias do A2LA
(2007) ou do IPAC (2006) em tal situacéo.

4.5.5 Considerac0es sobre a reprodutibilidade

A reprodutibilidade é conceituada como o grau de concordancia entre os resultados das medicoes
de um mesmo mensurando, efetuadas sob condicdes variadas de medicao.

® ALLAN, D. W. (1987), IEEE Trans. Instrum. Meas. IM-36, 646-654.

* O coeficiente 1,128 ¢ valido para medigdes realizadas em duplicatas e para um numero total de dados > 30. Para um
numero diferente de repeticGes ou para um ndmero total de dados menor, recomenda-se consultar: AIAG. MSA —
Measurement Systems Analysis. AIAG. Daymler Chrysler Corporation, Ford Motor Company and General Motors
Corporation, 3.ed, 2002.
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A reprodutibilidade interna refere-se a avaliagdo sobre a mesma amostra, amostras idénticas ou
padrdes, utilizando o0 mesmo método, no mesmo laboratorio, mas definindo as condicGes a variar,
tais como analistas, equipamentos ou tempos.

Existem varios métodos para determinar a reprodutibilidade interna, sendo dois dos principais
deles através de (INMETRO, 2008):

a) cartas de controle de amplitude, que poderdo ser aplicados através de replicatas de
amostras/itens de calibracdo ou com padrdes estaveis ao longo do tempo;

b) um estudo com t amostras/itens de calibracdo medidos n vezes cada um deles, tal que o
desvio padrdo de reprodutibilidade interna sera obtido atraves de:

S'it‘r.k \/ (n—1) ZZ( gk "1)

J=1 k=1 (37)

Onde:

t — total de amostras ensaiadas (nfo confundir com o 7 de Student);
n — total de ensaios efetuados por amostra;

j—n°daamostra, j= 1,

k—n°® do ensaio da amostraj, k=1, n

v — valor do resultado k para a amostra j

¥, -representa a média aritmética dos resultados da amostra j.

Um método simplificado, porém menos eficaz para estimar a reprodutibilidade interna baseia-se
na execucdo de n medicgdes (n > 15), em condigdes pré-definidas, tal que a sua estimativa sera:

"

S"‘u_;.m :\/} Y Z(Jf

(38)

Sigk) € o desvio padrdo de reprodutibilidade interna relativo. Os simbolos relativos as condi¢oes
intermediarias podem aparecer entre paréntesis (por exemplo, variagdo dos fatores “tempo” e
“operadores”).

Recomenda-se consultar os documentos DOQ-CGCRE-008 ou a ISO 5725 para maiores
informacdes a respeito dos estudos de reprodutibilidade. Assim como citado no item 4.5.4, pode
ser necessario um tratamento matematico prévio nos dados, por exemplo, através da aplicacdo de
logaritmos. Para tanto, podem ser consultadas as referéncias citadas no item em questdo. Também
vale lembrar que outras referéncias também podem ser utilizadas pelo laboratério, desde que
sejam reconhecidos nacional ou internacionalmente.

4.5.6 Considerag0es sobre a incerteza de curvas de regressao

Alguns equipamentos em quimica analitica, tais como espectrofotdmetros e cromatdgrafos,
produzem resultados diretamente proporcionais a concentracdo do analito em amostras de acordo
com uma leitura de comprimento de onda ou intensidade de resposta. Para a quantificagdo dos
resultados é, entdo, requerido que se conheca a dependéncia entre a resposta medida pelo
equipamento e a concentracdo do analito.
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Tal relacdo de dependéncia é determinada pela verificacdo interna do equipamento com padrdes
rastreaveis com concentracdes definidas. A partir de tais resultados, calcula-se a equacdo de
regressdo, determinada pelo método dos minimos quadrados. Para uma curva de regressao de
primeiro grau, muitas vezes chamada na quimica de curva de calibracdo, temos que:

y =a+ bx (39)

onde y é a resposta observada pelo equipamento, x é o valor de concentracdo do padrdo de
referéncia, a é o coeficiente linear da reta e b € o coeficiente angular da reta.

A partir da Equacdo 39, quantifica-se entdo a concentracao prevista em uma determinada amostra
ensaiada, Xprey, @ partir de uma resposta observada pelo equipamento, Yops, tal que:

Xprev = (yobs - a)/b (40)

Existem varias formas par estimar a incerteza padrdo da curva de regressdo no ponto Xrev. A
Equacdo 41, recomendada pela Eurachem (2000) é uma forma delas, porém atenta-se para o fato
que a Equacdo 41 é apenas uma forma simplificada de estimar a incerteza, pois ndo considera o0s
efeitos de correlacao entre os coeficientes da reta a e b.

ux )= > [1+ 1y B =5 (41)
" n 2 —(2x) /n

Onde Xyrev € 0 Valor previsto pela curva obtido por uma leitura individual, n € o nimero de pontos
na curva de regressao, S é o desvio padrdo dos residuos, calculado pelas diferencas quadréaticas
entre o valor calculado pela curva, Yqac, € 0 valor de referéncia obtido pela leitura do padrao, Yrear:

2

z (ycalci - yreali )
= —.=l

57 =] (42)
n-2

A incerteza padrdo da curva de regressdo linear de primeiro grau, u(Xprev), S€rd uma componente

de incerteza com n — 2 graus de liberdade.

Uma forma mais adequada de estimar a incerteza padrdo da curva de regressao no ponto Xprey €
considerando a correlagdo entre os coeficiente a e b da reta, conforme recomendagdo do GUM.
Neste caso, u(Xprey) € estimado por:

u(x_)=./c’u’(a)+cu’(b)+2c.c.u(@u(b)r(a,b) (43)

prev

Onde c, é o coeficiente de sensibilidade de a, u(a) é a incerteza padrdo de a, ¢, é 0 coeficiente de
sensibilidade de b, u(b) é a incerteza padrdo de b e r(a, b) é o coeficiente de correlacdo entre a e b.
O coeficiente de correlagdo r(a, b) é estimado por:

Ex (44)

NID®E

r(a,b)=-—

E as incertezas padréo de a e b sdo obtidas por:
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i (a) = S’y X’ u(a):\/ Y X (45)
nEx —(TX )’ nyx — (X )

() T S u(b)#n > o
nEx —(TX ) nEx —(Zx)’

Onde S ¢ obtido pela Equacao 42.

Exemplo 12: um laboratério obtém uma curva de regressdo de primeiro grau para Seu
espectrofotdmetro de absor¢do atdmica a partir da leitura de cinco padrdes, conforme Tabela 3.
Com tais dados, ele deseja calcular a incerteza da curva de regressao na leitura de amostra com
valor Xprev = 6,235 mg/L.

Tabela 3. Leituras dos padrbes

Valor certificado do padrédo | Absorbancia indicada
(mg/L) pelo equipamento

X Y

1 0,986
2 2,012
5 5,012
10 9,988
15 14,924

Determinam-se, entdo, os coeficientes angular e linear da reta, conforme apresentado na Figura 7.

16
y = 0,9950787x + 0,0168805

14 4

12 A

10 A

Absorbancia
o

0 2 4 6 8 10 12 14 16

Concentracao

Figura 7. Curva de regressao

Pela Equacéo 42, obtém-se o desvio padréo dos residuos, que seré:
S =0,025 mg/L (47)

E pelas Equacdes 44 a 46, obtém-se, o coeficiente de correlagdo entre a e b, a incerteza padréo de
a e a incerteza padréo de b:

REDE METROLOGICA RS Péagina 26 de 33



RM 68 — Incerteza de Medicao: Guia Pratico do Avaliador de Laboratérios rev. 07

rab)=—2X __ 33 _ 578328 (48)
JnXx*  /5-355
@ | STX _ [0025.355 0o (49)
nyx’ —(Xx)’ 5-355—(33)°
)= n— _ 5 902 4002128 (50)
nyx —(Zx ) 5-355-(33)°

Entdo, a incerteza padrdo da curva de regresséo no ponto Xprey = 6,235 mg/L obtida de acordo com
a Equacdo 43 sera:

ux_)=I[=1] 0,01793 + [ 2=Y ] 0,002128° + 2{ =1 2=Y )(0,01792)(0,002128)(~0,78328)
p b b b A b

u(x,.)=0,011mg/L (51)

Se a Equacdo 41, proposta pela Eurachem (2000), for aplicada, pode-se perceber que a incerteza
sera sobreestimada.

: _ 52
ux )= (0025 (1 1 (6235-68) ) 0or (52)
: 0995\~ 5 355-(33)'/5

Isso ocorre porque a Equacdo 41, como ja mencionado, ndo considera a correlacdo entre 0s
coeficientes da reta. Desta forma, a Equacédo 43 é preferivel, em detrimento a Equacdo 41.

E importante ressaltar que existem varios métodos para estimar a incerteza de um ponto em uma
curva de regressao. Maiores detalhes podem ser consultados no GUM ou na Eurachem (2000). A
abordagem apresentada anteriormente é igualmente valida na area de calibracdo, para calcular a
incerteza associada a uma curva de correcdo de erros sistematicos de padrdes de referéncia e
equipamentos.

4.5.7 Considerag0es sobre a incerteza da amostragem em ensaios

Amostragem ¢ definida pela NBR ISO/IEC 17025 como um procedimento, pelo qual uma parte de
uma substancia, material ou produto € retirada para produzir uma amostra representativa do todo,
para ensaio ou calibracao.

Ainda que possa ser aplicada em calibracfes, a amostragem usualmente ocorre na &rea de ensaios.
Os Guias de Incerteza da Amostragem publicados pela Eurachem (2007) e pela Nordtest (2007)
sdo referéncias que podem ser consultadas. Outras referéncias igualmente podem ser utilizadas
pelo laboratorio, desde que reconhecidas nacional ou internacionalmente.
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Quando o resultado da medicdo ndo se referir somente a amostra ensaiada/item calibrado, mas sim
a todo um lote ou regido avaliada, a amostragem € usualmente a maior contribuicdo de incerteza.
Existem varias formas de se estimar a incerteza da amostragem, seja através de variogramas,
abordagem por modelagem ou por ensaios replicados. Esse tltimo é normalmente o mais aplicado
na prética, pela sua facilidade de calculo. Sua estimativa esta baseada na execucdo de amostragens
replicadas.

O modelo matemaético da medicao, quando a amostragem € realizada, pode ser escrito como:

Y=X+¢ +¢ (53)

andlise amostragem

Onde Y é o valor do mensurando em questdo, X é a melhor estimativa do mensurando e &aaiise ©
Samostragem S0, respectivamente, os erros aleatorios durante a analise (ou seja, na execucgdo do
ensaio) e os erros aleatorios de amostragem

Da Equacéo 53, tem-se que a incerteza combinada total da medi¢do, Umediczo, quUe considera 0s
efeitos de amostragem, é dada por:

2

_ 2
umedi(;éo — \/uamostragem + uanélise (54)

Onde Uamostragem € @ incerteza padréo da amostragem e Uanaiise € @ incerteza combinada das analises.
Reescrevendo a Equacgéo 54, pode ser obtida a incerteza padrédo da amostragem:

_ 2 e
u amostragem _ \/u medigdo u analise (55)

Para maiores detalhes sobre a incerteza da amostragem, recomenda-se a leitura das referéncias
citadas anteriormente.

4.6 Validagéo de planilhas de incerteza de medigéo

A NBR ISO/IEC 17025 determina em seu requisito 5.4.7 que o laboratorio deve assegurar que “0
software de computador desenvolvido pelo usuario esteja documentado em detalhes suficientes e
apropriadamente validados, como adequado para uso”.

Em incerteza de medicdo, os laboratérios usualmente utilizam planilhas eletrénicas do tipo
Excel® ou similar. A validacdo de tais planilhas é fundamental e deve ser atentamente verificada
pelo avaliador. Para a validacdo, empregam-se normalmente uma das seguintes estratégias:

a) reproduzir os calculos manualmente e verificar se os resultados obtidos séo iguais aos da
planilha eletronica;

b) conferéncia de formulas; nesse caso, verifica-se se todas as formulas constantes na planilha
estdo corretas e se essas referenciam as células pertinentes da planilha.

Ainda que a primeira estratégia seja a mais empregada, ela também é a mais trabalhosa e a mais
propensa a erros. Por essa razdo, a segunda estratégia € normalmente mais recomendada. Outras
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formas de validacdo também podem ser aceitas, desde que analisadas pelo avaliador e constatadas
como validas. E importante ressaltar também que o avaliador deve evidenciar com o laboratorio os
registros da validacéo de tais planilhas de incerteza.

4.7 Monitoramento e analise critica da incerteza de medicao

Um importante fator que o avaliador deve verificar € como o laboratorio analisa criticamente a
incerteza de suas medicGes.

Pode-se constatar que a incerteza impacta em diversos requisitos da NBR ISO/IEC 17025, dentre
eles:

a) na andlise critica do pedido (requisito 4.4): o laboratorio deve avaliar se possui capacidade
para atender aos requisitos do cliente; isso inclui avaliar se a sua incerteza de medicédo €
adequada as necessidades ou néo;

b) na garantia da qualidade de resultados de ensaio e calibracdo (requisito 5.9): o laboratorio
deve aplicar procedimentos para monitorar a validade de suas medicdes; uma forma de
realizar tal monitoramento é pela avaliacdo da magnitude da incerteza de medicdo obtida;
isso pode ser feito, por exemplo, através de uma carta de controle das incertezas das
medicdes; caso o laboratoério aplique tal técnica, atentar para o correto calculo dos limites
de controle, que devem ser definidos da seguinte forma:

o Limite de Alarme da Incerteza = 2,83 x uc(y)
o Limite de Agdo da Incerteza = 3,69 x uc(y)

c) na identificacdo de oportunidades de melhoria (requisito 4.10): o laboratorio deve procurar
aprimorar continuamente seu sistema de gestdo; a planilha de incerteza fornece subsidios
ao laboratério para identificar aqueles fatores criticos que mais influenciam os resultados;
assim, € possivel que o laboratério centre seus esforcos naquilo que realmente afeta o
resultado e assim, reduzir a incerteza;

d) na validacdo de métodos (requisito 5.4.5): para verificar se a incerteza obtida é adequada
para o uso pretendido do método de medicdo em questéo;

e) na andlise critica de um resultado de medicdo frente a um limite de conformidade: para
declaragdo de conformidade ou n&do-conformidade de um resultado frente a limites
especificados é fundamental considerar a incerteza de medig¢do. Imagine a situagcdo de um
resultado proximo a um limite de conformidade, como demonstrado na Figura 8. Nesta
situacdo hipotética, quando considerada a incerteza de medicao, o laboratério ndo podera
afirmar, com seguranga, de que o resultado de fato atende a especificacdo, pois a
probabilidade de ndo atendé-la ainda € grande. No exemplo da ilustrado na Figura 8, o
resultado da medicdo € Y = 105 mm, considerando uma incerteza expandida de U =5 mm
e os limites de especificacdo de 100 mm a 110 mm. Maiores detalhes sobre esse processo
de andlise critica podem ser consultados em Eurachem (2007) e no GUM.
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abrangéncia de 95,45%.

Figura 8. Quando a incerteza afeta a conformidade com limites especificados

Para analisar criticamente o impacto de cada contribuicdo de incerteza na incerteza combinada e,
desta forma, saber quais sdo os fatores que mais afetam a qualidade da medicdo, pode ser utilizado
um gréafico de barras das contribuicdo de incerteza relativas, conforme exemplo da Figura 9.

ul(y) |

u2(y)

u3(y)

Contribuicéo de Incerteza

]
uwy) [
=

us(y)

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70%

Contribuicédo Relativa

Figura 9. Exemplo de gréfico de barras das contribui¢des de incerteza

4.8 Melhor capacidade de medicao

A melhor capacidade de medicdo é a menor incerteza que um laboratério de calibracdo pode obter
para uma determinada calibracdo em sua condi¢do normal de trabalho.

Assim sendo, nas calibracbes de rotina, o laboratério reconhecido ou postulante ao
reconhecimento ndo deverd apresentar uma incerteza de medi¢cdo menor que a sua melhor
capacidade de medicdo constante em seu certificado de reconhecimento ou na sua solicitacdo de
reconhecimento. A informacgdo sobre a melhor capacidade de medicdo do laboratorio consta no
relatorio de avaliacdo, junto a lista de servicos a ser avaliada.

A melhor capacidade de medicéo deve ser aplicavel a todos os valores dentro de uma determinada
faixa de medigdo e ndo apenas a menor incerteza que pode ser obtida em um Unico ponto de tal
faixa. Ha varias formas de apresentacdo da melhor capacidade de medicdo de acordo com a faixa
de medicdo. Exemplos sdo descritos a seguir:

a) Melhor capacidade de medicdo para um unico valor da grandeza; esse é o caso, por
exemplo na area de calibracdo de pesos padrdo. Um exemplo segue na Tabela 4.

Tabela 4. Melhor capacidade de medicao para um Unico valor da grandeza
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Faixa de medicao

Melhor capacidade de medicéo

lg

0,071 mg

b) Melhor capacidade de medicdo para toda uma faixa de valores. Um exemplo segue na

Tabela 5.

Tabela 5. Melhor capacidade de medicdo para toda uma faixa de valores

Faixa de medicao

Melhor capacidade de medicdo

De 10 mm até 50 mm

0,02 mm

c) Melhor capacidade de medi¢cdo em percentual do valor medido. Um exemplo segue na

Tabela 6.

Tabela 6. Melhor capacidade de medi¢do em percentual

Faixa de medicéo

Melhor capacidade de medicdo

De 2 MPa até 10 MPa

0,5%

d) Melhor capacidade de medicdo expressa por um valor fixo somado a um percentual do
valor medido. Um exemplo segue na Tabela 7.

Tabela 7. Melhor capacidade de medi¢do expressa por um valor fixo somado a um percentual

Faixa de medicéo

Melhor capacidade de medicdo

De2Vaté 10 V

0,01V + 0,005 %

e) Melhor capacidade de medi¢cdo como um valor fixo somado a um fator que depende
linearmente do valor medido. Pode ocorrer, por exemplo, em determinadas medicdes
dimensionais. Um exemplo segue na Tabela 8.

Tabela 8. Melhor capacidade de medi¢do como um valor fixo somado a um fator
Faixa de medicao Melhor capacidade de medicdo
> 25 mm até 100 mm (0,6 + L/200) um

Onde L ¢ o valor medido de um determinado comprimento em milimetros.

f) Melhor capacidade de medicdo apresentada como uma faixa sem especificar a funcdo que
descreve sua variagdo. Um exemplo segue na Tabela 9.

Tabela 9. Melhor capacidade de medi¢do como uma faixa

Faixa de medicao

Melhor capacidade de medicdo

De 5 °C até 100 °C

De 0,1 °C até 0,9 °C

Quando hé “quebra de faixas”, isto €, a faixa de medi¢do do laboratério ¢ divida em varias sub-
faixas, cada uma delas com uma melhor capacidade de medicdo, € importante que o avaliador
atente para que ndo ocorra a indicacdo de mais do que uma Unica melhor capacidade de medicéo
para cada valor. Para tanto, pode ser empregado o uso de simbolos “>" e “<” para representar as

sub-faixas, conforme exemplo da Tabela 10.

Tabela 10. Quebra de faixas

Faixa de medicéo

Melhor capacidade de medicdo

de 5 mm até 100 mm

0,6 um
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> 100 mm até 200mm 0,9 um
> 200 mm até 300 mm 1,2 um

Cabe ao avaliador verificar a correta forma de apresentacdo da melhor capacidade de medigéo
declarada pelo laboratorio.

4.9 O que o avaliador deve avaliar em termos de incerteza

Ressalta-se que, quando da avaliagdo da incerteza em um laboratério, cabe ao avaliador verificar,
dentre outros, se:

a)

b)
c)
d)

e)

9)
h)

0 método de expressdo da incerteza de medicdo é coerente com o GUM ou com outra
referéncia reconhecida nacional ou internacionalmente;

todas as componentes de incerteza relevantes estéo identificadas;
as componentes de incerteza foram adequadamente estimadas;
os célculos estéo corretos;

os critérios de arredondamento foram empregados e a forma de declaracdo da incerteza em
um certificado de calibracdo/relatério de ensaio;

as planilhas de incerteza estdo devidamente validadas;
o laboratorio analisa criticamente a sua incerteza de medicéo;

a melhor capacidade de medicdo é corretamente apresentada.
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ANEXO 1 - RELACAO DOS PARTICIPANTES DESTE DOCUMENTO

A publicacdo deste documento é de grande importancia tanto para os avaliadores da Rede
Metrologica RS quanto para seus laboratorios reconhecidos ou postulantes ao reconhecimento.
Desta forma, a Rede Metrologica RS agradece a todos os especialistas abaixo listados, que
dedicaram seu tempo, sob forma voluntaria, para contribuir na elaboracdo e revisdo deste
documento.

Preparado por:

Daniel Homrich da Jornada — Membro do Comité Técnico de Formacao de Avaliadores da
Rede Metroldgica RS

Revisado por:

Carla Schwengber ten Caten — Professora do PPGEP/UFRGS

Filipe de Medeiros Albano — Coordenador da Qualidade da Rede Metroldgica RS

Gregory Kyriazis — Especialista convidado do Inmetro / Divisao de Metrologia Elétrica

Luiz Henrique Ferreira — Avaliador das Areas de Ensaio e Calibragio da Rede Metroldgica RS

Magali da Silva Rodrigues — Avaliadora da Area de Ensaio da Rede Metroldgica RS

Morgana Pizzolato — Membro do Comité Técnico de Reconhecimento de Competéncia

Noara Foiatto — Avaliadora da Area de Calibrac&o da Rede Metrologica RS

Paulo Roberto Couto — Especialista convidado do Inmetro / Divisdo de Metrologia Mecénica
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