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Calculo de Incerteza de Medicao

1. Objetivo

Estabelecer uma sistematica para a avaliacdo da incerteza de medicdo dos ensaios
realizados pela prestacao de servigos dos laboratérios do NAB.

2, Responsabilidade
Atividade Responsabilidade Autoridade
Registrar os resultados em planilhas Técnico Quimico Gerente Técnico
em Excel
Emitir o resultado contemplando a Quimico/ Técnico Quimico Gerente da
incerteza de medicao Qualidade/ Quimico
Acompanhamento e verificacdo da Gerente da Qualidade Gerente da Qualidade
eficacia da acao corretiva tomada

3. Siglas

NAB — Nucleo de Estudos e Gerenciamento de agua
ISOGUM - Guia de Incerteza de Medig¢ao

NBR — Normas Brasileiras

ASTM — American Standard for Testing Methods

Elaborado Aprovado Data

Gerente da Qualidade Coordenador do NAB 06/01/2009
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4. Definigoes

Incerteza: Parametro, associado aos resultados de uma medicdo, que caracteriza a
dispersao dos valores que poderiam ser razoavelmente atribuidos ao mensurando. E uma
indicacao quantitativa da qualidade dos resultados obtidos.

Fontes de incerteza: Parametros que, devido ao desconhecimento exato de seus valores ou
comportamentos, implicam uma caréncia de conhecimento do valor do mensurando.

Incerteza padronizada (u (xi)): Incerteza padronizada associada com a variavel
independente xi.

Incerteza padrdao combinada (uc(y)): Incerteza padrdo do resultado de uma medigéo
quando esse resultado é obtido a partir dos valores de um nimero de outras quantidades. E
igual a raiz quadrada positiva de uma soma de termos, os termos sendo as variancias ou
covariancias destas outras quantidades, ponderadas de acordo como o resultado da medi¢ao
varia com mudancgas nessas quantidades.

Incerteza expandida (U = k*uc(y)): € a incerteza padrao combinada multiplicada pelo fator
de abrangéncia (fator de abrangéncia). Quantidade que define um intervalo em torno do
resultado de uma medi¢do que pode se esperar abranja uma grande parcela da distribuicao de
valores que poderia ser razoavelmente atribuido ao mensurando: a fragdo pode ser entendida
como a probabilidade de abrangéncia ou o nivel de confianga do intervalo. Para um nivel de
confianga de aproximadamente 95% um fator de abrangéncia de 2 ¢é utilizado.

Fator de abrangéncia (k): Fator numérico utilizado como um multiplicador da incerteza
padrdo combinada a fim de se obter uma incerteza expandida. Tipicamente, o valor do
coeficiente k encontra-se na faixa entre 2 e 3.

Avaliacao de incerteza do tipo A: Método de avaliacdo de incerteza baseada na analise
estatistica de uma série de observagdes.

Avaliacao de incerteza do tipo B: Método de avaliagao de incerteza por outros meios que
nao a analise estatistica de uma série de observacoes.

Coeficiente de sensibilidade (ci): Variagcdo na estimativa da saida y produzida por uma
mudanca unitaria na estimativa de entrada xi.
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Coeficiente de sensibilidade relativa (c*): Variagdo percentual na estimativa da saida y
produzida por uma mudanca de um porcento na estimativa de entrada xi.

Desvio padrao da média (s(* )): Desvio padréo experimental da média aritmética X .

Graus de liberdade (v): Numero de observagdes independentes sob uma dada restrigao.
Nivel da confianga: Valor da probabilidade associada com um intervalo de confianga ou um
intervalo de abrangéncia estatistico

5. Documentos Relacionados

» NBR ISO 9000 — Sistemas de Gestdo da Qualidade — Fundamentos e Vocabulario

= ABNT NBR ISO/IEC 17025 — Requisitos Gerais para a competéncia de laboratérios de
Ensaio e Calibragao

* VIM — Vocabulario Internacional de Termos Fundamentais e Gerais de Metrologia

* PO 008 — Tratamento de Trabalhos Nao-Conformes, A¢des corretivas e preventivas
» Manual de Seguranga do NAB

= Codigo de Etica e Conduta do NAB

= EURACHEM, 2000, “Quantifying Uncertainty In Analytical Measurement.” Laboratory of the
Government Chemist, Final Draft: Eurachem Workshop, Helsinki.

- Guia Para a Expressao da Incerteza de Medigao, 2003. Terceira edigdo brasileira em lingua
portuguesa — Rio de Janeiro: ABNT, INMETRO, SBM.

-Link, Walter. Metrologia mecanica: expressao da incerteza de medigdo. 2ed. Rev. Mitutoyo,
174 p.

-Kimothi, S. K. The Uncertainty of Measurements, Physical and Chemical Metrology Impact
and Analysis. ASQ, 2002.
6. Condigdes Gerais e Especificas

Para a estimativa do calculo de incerteza de medigdo, a metodologia adotada segue os
seguintes passos, de acordo com o ISOGUM:

- Especificagdo do mensurando
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- Verificagcdo das expressdes matematicas (modelo matematico) que representam o fendémeno
e como sao utilizadas nos calculos;

- ldentificagdo das fontes de incerteza (diretas e indiretas), com base no Diagrama de
Ishikawa;

- Quantificagao dos componentes de incerteza;

-Estabelecimento e o calculo dos tipos de incerteza envolvida em cada fator (incertezas
padronizadas);

- Combinacao das incertezas padronizadas (incerteza padrdo combinada) e os respectivos
coeficientes de sensibilidade;

- Calculo dos graus de liberdade efetivos;
- Declaragao do fator de abrangéncia;
- Declaracéo da incerteza expandida;

- Declaragao do nivel de confianca.

As varias “etapas” da abordagem “passo a passo™:
1* Etapa) Especificar a mensuranda e identificar as fontes de incerteza

A mensuranda deve ser expressa por meio de uma equacao matemaética que a relacione com as variaveis de
entrada, assumindo a forma de uma fungao f: v = f(x;,Xz,...xy), ou seja o valor da mensuranda (v) depende
das N variaveis de entrada (xi,Xz,...xy). Posteriormente, devem ser identificadas todas as fontes de
incerteza e, se necessario, deve alterar-se a expressao usada para calcular a mensuranda de forma a incluir
factores capazes de reflectir o impacto de todas as fontes de incerteza no valor medido. Recomenda-se a
construgao dos chamados diagramas de “causa-efeito” com vista a facilitar o processo de identificacao e
agrupamento das diversas fontes de incerteza. [1]

6.1. Especificagcao do Mensurando
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O mensurando deve ser expresso por meio de uma equacido matematica que o relacione
com as variaveis de entrada, assumindo a forma de uma fung¢ao

6.2.
6.3. Modelo Matematico
6.4. Modelo Matematico

Estabelecer o modelo matematico, mais adequado para o sistema de medigdo (0 mensurando) em
questdo. Este algoritmo é normalmente estabelecido pela norma exigida pelas portarias legais, NBR
ou na ASTM correspondente.

6.5. Coeficientes de sensibilidade

Com a determinagcdo do modelo matematico, sao definidas as principais fontes de incerteza para o
balango de incertezas.

Os coeficientes de sensibilidade relativos a cada uma dessas fontes de incerteza sdo obtidos por
meio das derivadas parciais desta equagao em relagédo aos respectivos parametros de influéncia

6.6. Incertezas padrao

Diferentes fontes de incerteza podem contribuir para a incerteza padrao global de cada parametro.
Estas fontes podem ser classificadas como:

- Avaliagao do Tipo A — método de avaliagao da incerteza pela analise estatistica de série de
observagoes:

- média;

- desvio padrao experimental;

- desvio padrao experimental da média.

- Avaliagao do Tipo B — método de avaliagao da incerteza por outros meios que néo a analise
estatistica de séries de observagdes, tais como:
- dados de medigdes prévias;
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- a experiéncia ou o conhecimento geral do comportamento e propriedades de materiais e
instrumentos relevantes;

- especificagdes do fabricante;

- dados fornecidos em certificados de calibragéo e outros certificados;

- incertezas relacionadas a dados de referéncia extraidos de manuais.

6.7. Balanco das Incertezas

O balango global de incertezas pode ser esquematicamente representado da seguinte maneira:

Participagao da

Fonte Estimado |Incerteza Grausde Coef. de ci*u(xi) fonte na incerteza
padrao liberdade  sensib. combinada (%)
Xi Xi u(xi) Vi ci
Observacgoes:
O valor dos graus de liberdade de um parametro y é calculado pela férmula de Welch-SatterthWaite:
4
P (y)4
: Z (u.);
4
V.

i=1 i

A incerteza padrdo combinada (uc) de um parametro y, ao considerarmos as variaveis
independentes, é dada por:

ul(y) =Y ul()
i=l

6.8. Incerteza de Medigcao e Expressao dos Resultados
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A incerteza expandida relatada é determinada como a incerteza padrdo combinada da grandeza,
multiplicada pelo fator de abrangéncia k, e para o qual, segundo uma distribuicdo normal, é
considerado um nivel da confianga de 95,45%.

O fator k é obtido da tabela t-Student, em fungéo do valor dos graus de liberdade calculados.

Assim, a incerteza expandida U(y) da medigédo deve ser apresentada como:

U95,45% (y) = k95,45% ’ uc (y) = t95,45% ’ uc (y)

6.9. ccccce
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2* Etapa) Quantificar as variaveis de entrada.

Determinar, para cada varidvel de entrada (cr. Vo, M, V), o respectivo valor (seja por medicio ou por
consulta de valores tabelados).

3% Etapa) Quantificar a incerteza padrio associada a todas as fontes de incerteza identificadas
Existemn duas formas de quantificar fontes de incerteza:
1) Utilizar ferramentas estatisticas para tratar resultados de ensaios experimentais (Tipo A).
2) Quantificar as fontes de incerteza por outros meios (Tipo B).
4s fontes de incerteza identificadas devem ser expressas sob a forma de uma incerteza padrao.
4* Etapa) ldentificar e quantificar correlagdes entre variaveis

Caso duas fontes de incerteza sejam afectadas pelo mesma factor (ex: fontes de incerteza afectadas pela
temperatura ambiente), a combinacdo destas fontes deve ter em conta a anulagdo ou amplificacdo de
efeitos produzidos pela accao de factores comuns. llestes casos, estas fontes de incerteza ndo sao
independentes e dizem-se correlacionadas.

”

Para mais detalhes ver o paragrafo F.1.2.3 dao guia da IS0 para a “Expressdo de Resultados com Incerteza
[2]. Habitualmente, os efeitos de correlacao sao desprezaveis.

5% Etapa) Calcular o resultado da mensuranda em fungdo das variaveis de entrada
O resultado da mensuranda & dado por v = fixq, X2, X3,. .. Xu).
6° Etapa) Calcular a incerteza combinada (u.(y))

F feita em seguida uma breve descricio das regras de combinacio de incertezas apliciveis a varidveis de
entrada independentes. Todos os componentes da incerteza sdo expressos como incertezas padrae. llo
calculo da incerteza combinada, poderao ser consideradas desprezaveis componentes de incerteza que
tenham uma dimensao inferior a 1/5 da fonte de incerteza mais elevada, se estas nao existirem em namero
significativo (isto €, se a combinacdo destas nao exceder 1/5 da dimensao da fonte de incerteza mais
elevada).
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Regra 1: quando o célculo da mensuranda (resultado do ensaio) envolve apenas a adicao e/ou subtraccao
das variaveis de entrada (por ex.: v = p + q - r) a incerteza cambinada (i.2., a incerteza padrao associada a

Yy [1) ) & calculada utilizande a equacao 2:

u_() =\u(p)” +u@)” +u(r)’? (2)

Regra 2: quando o calculo da mensuranda envolve a multiplicagao e/ou divisdao das variaveis de entrada
(porex.: y=pxq/ r)aincerteza padrao combinada & calculada utilizando a equacio 3:

5]

tlugral + ey (3)

P

|
e (¥} =yxy IHI:_?.J:I p}-]

Quando o resultado do ensaio é calculado considerando a adicao e/ou subtraccdo de algumas varidveis de
entrada e a multiplicacao e/ou divisao de outras, na mesma expressao algébrica, e a mesma varidavel nao
sUrge mais gue uma ez nesta expressan, a incerteza padrao cembinada pode ser calculada considerando a
combinacao das regras anteriormente descritas.

7° Etapa) Calcular a incerteza expandida

A incerteza expandida, representada por U, € uma medida da incerteza, dada para uma funcao de
distribuicao de probabilidade apropriada ao resultado (habitualmente distribuicao normal), associada a um
nivel elevado de confianca (normalmente aproximadamente igual a 95% ou 99%). A incerteza expandida e
igual a incerteza padrac combinada afectada de um coeficiente ou factor de expansao, normalmente
situada entre 2 e 3. Habitualmente ¢ utilizado um factor de expansao igual a 2 (k=2) para converter uma
incerteza padrac combinada, relativa a uma distribuicac normal, numa incerteza expandida combinada
associada a um nivel de confianca aproximadamente igual a 95%.

8° Etapa) Expressar o resultado com incerteza expandida
A alinea b descreve a forma de expressao de resultados com incerteza.

As alineas seguintes descrevem a quantificacao a incerteza associada as etapas unitarias mais frequentes
em ensaios quimicos.
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Etapas no célculo da Incerteza da medicéo

e Exprimir a variavel de saida como funcao matematica

(Especificacao da mesuranda)
* Identificar das fontes de incerteza associadas
» Classificar as fontes de incerteza por tipo

e Calcular a Incerteza Padrao Individual

* Calcular a Incerteza Combinada (u)

e Calcular o factor de expansao (k)

 Calcular a Incerteza Expandida (1)

4- As etapas do processo de estimagéo da incerteza de medigéo : Especificar o mensurando, identificar as fontes de incerteza,
quantificar os componentes de incerteza, calcular a incerteza combina e expandida;

5- Especificando o mensurando;
5.1- A equacdo do mensurando, relagdo ente a grandeza de saida e as grandezas de entrada;
5.2- Métodos analiticos racionais e empiricos;

6- ldentificando as fontes de incerteza;
6.1- construindo um diagrama de causa e efeito;
6.2 fontes tipicas de incerteza em medigdes quimicas;

7- Quantificando os componentes de incerteza;

7.1- Estratégias e aspectos quimicos da quantificagdo dos componentes de incerteza;
7.2- Estimacédo da incerteza do Tipo A : Desvio padrdo amostral, desvio padrdo da média;
7.3- Estimacéo da incerteza do tipo B : Distribuigdo retangular e triangular;

8- Calculando a incerteza combinada;

8.1- Grandezas de entrada ndo correlacionadas;
8.2- Grandezas de entrada correlacionadas;
8.3- Incerteza expandida;

5. METODOLOGIA

5.1. Modelo matematico
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Estabelecer o modelo matematico, mais adequado para o sistema de medicdo em questdo. Este
algoritmo é normalmente estabelecido pela norma exigida pelas portarias legais, NBR ou na
ASTM correspondente.

5.2. Coeficientes de sensibilidade

Com a determinagcdo do modelo matematico, sao definidas as principais fontes de incerteza para o
balango de incertezas.

Os coeficientes de sensibilidade relativos a cada uma dessas fontes de incerteza sdo obtidos por
meio das derivadas parciais desta equagao em relagédo aos respectivos parametros de influéncia.

5.3. Incertezas padrao

Diferentes fontes de incerteza podem contribuir para a incerteza padréo global de cada parametro.
Estas fontes podem ser classificadas como:

- Avaliagao do Tipo A — método de avaliagao da incerteza pela analise estatistica de série de
observagoes:

- média;

- desvio padrao experimental;

- desvio padrao experimental da média.

- Avaliagao do Tipo B — método de avaliagao da incerteza por outros meios que nao a analise
estatistica de séries de observagdes, tais como:

- dados de medigdes prévias;

- a experiéncia ou o conhecimento geral do comportamento e propriedades de materiais e
instrumentos relevantes;

- especificagdes do fabricante;

- dados fornecidos em certificados de calibragéo e outros certificados;

- incertezas relacionadas a dados de referéncia extraidos de manuais.

5.4. Balango de incertezas
O balango global de incertezas pode ser esquematicamente representado da seguinte maneira:

Participacéo da

Fonte Estimado |Incerteza Grausde Coef.de ci*u(xi) fonte na incerteza
padrao liberdade  sensib. combinada (%)
Xi Xi u(xi) vi ci
Observagoes:
O valor dos graus de liberdade de um parametro y é calculado pela férmula de Welch-SatterthWaite:
A 60
Y n ( )4
u. i
2
i=1 Vi

1
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A incerteza padrdo combinada (uc) de um parametro y, ao considerarmos as variaveis
independentes, é dada por:

ul(y)=Y ul ()
i=1

5.5. Incerteza expandida e expressao do resultado

A incerteza expandida relatada é determinada como a incerteza padrdo combinada da grandeza,
multiplicada pelo fator de abrangéncia k, e para o qual, segundo uma distribuicdo normal, é
considerado um nivel da confianga de 95,45%.

O fator k é obtido da tabela t-Student, em fungéo do valor dos graus de liberdade calculados.

Assim, a incerteza expandida U(y) da medigédo deve ser apresentada como:

U95,45% (y) = k95,45% ) uc (y) = t95,45% ) uc (y)

Os laboratdrios prestadores de servicos do NAB possuem um monitoramento e controle
das condicbes ambientais que possam afetar os resultados emitidos, bem como a saude do
colaborador. O acesso as dependéncias dos laboratérios é realizado por meio de cartdes
eletrbnicos com dispositivos especificos para cada area do NAB. Para o acesso a
visitantes, visitas técnicas, fornecedores, entre outros é necessaria prévia identificacdo na
Portaria do NAB, ficando o visitante na responsabilidade da pessoa que a autorizou sua
entrada. Nao é permita a circulacdo de visitantes sem acompanhamento do Colaborador
responsavel pela sua entrada ou a pessoa designada por ele.

As condigdes ambientais, quando afetam diretamente a realizacdo dos ensaios sao
registradas no caderno dos referidos equipamentos com os requisitos pertinentes a cada
ensaio bem como os critérios de aceitagao de cada um. Quando forem encontrados valores
diferentes do especificado por cada equipamento durante a realizacdo de um ensaio e que
esses registros comprometam os resultados, o ensaio € interrompido e imediatamente abrir
um relatério de ndo conformidade conforme descrito no PO 008 — Tratamento de Trabalhos
Nao-Conformes, Acbes corretivas e preventivas.

A limpeza e arrumacgao dos laboratérios estdo descritas no Manual de Seguranca e no
Caddigo de Etica e Conduta do NAB.
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Passu 1. Especificacio do mensurando

Escrever de forma clara o que se pretende
medir, inclunde a relacdo  entre o
mensurando e as gquantidades fomecidas
(e.g. quantidades medidas. constantes,
valores de referéncia da calibragdo, efe.) e
das quais depende Quando possivel, tal
mclu comecgdes para efeitos sistematicos
conhecidos. A informaclo de especificacio
deve ser dada nos Procedimentos Operativos
de Referencia (portugues POR/inglés:SOP)
ou noutra descriciio do meétodo.

Passo 4. Cilculo da incerteza combinada

A informacio obtida no Passo 3 consistira
mum  certo nimero  de  contribuigdes
gquantificadas, para a incerteza total, quer
elas sejam associadas com fontes individuais
ou com efeitos combinados de varias fontes.
As contribuicdes tém que ser expressa como
desvios padric e  combinadas em
conformidade com as devidas repgras. para
dar uma incerteza padrio combinada. Para
obter a mcerteza expandida, deve aplicar-se
o factor de expansfo adequado.

Passo 2. Identificacio das fontes de incerteza
Listar as fontes possiveis de incerteza. Isto
mclu fontes que contribuem para a incerteza A Figura 1 mostra o processe, de forma
dos parametros da relacdo especificada no esquematica.

passa 1. mas pode incluir outras fontes e . ) -
4.2, Os capimlos seguintes facultam orientacio

para a execugdo de todos os passos listados
acima e mostram como o processo pode ser
simplificado, dependendo  da  informacdo
disponivel acerca do efeito combinade de um
Passo 3. Quantificacio dos componentes da certo namero de fontes

incerteza

Medir ou estunar o tamanho da components

deve incluir  fontes  resultantes  de
pressupostos  de mnatureza quimica. Um
procedimento geral para constituir uma lista
estruturada € sugerido no Anexo D
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Pode-se resumir o procedimento de estmativa de incerteza
nas medicdes nos seguintes passos [4]:

e defimr o modelo matematice da medicio: € a defimcio
analitica daquele processo de medicéo;

¢ dentificar e aplicar evenimais cormrecdes sigmificativas:
COITIZIT 05 erros sistematicos a fim de ndo mcorpora-los
na incerteza (o que aumentaria a incerteza);

¢ relacionar todas as fontes de incerteza: vernficar tudo o
que pode ter influénecia no resultado do ensaio oun
calibracdo. Para 1sso, pode-se utilizar, por exemplo, o
diagrama de causa e efeito;

e calcular os coeficientes de sensibilidade: essa etapa
serve para verificar quanto cada fonte contribui para a
incerteza global do ensaio ou calibracéo;

o calcular as incertezas do tipo A: fontes de incertezas
obtidas atraveés de meios estatisticos:

o caleular as incertezas do tipo B: fontes de incertezas
obtidas por oulros me1os que nio estatisticos,

o calcular as contribuicdes de incerteza: estimar quanto
cada uwma das fontes mncerteza. do tpo A e do tipo B,
influenciam na incerteza global do ensaio ou calibragio,
por meio da aplicacio dos coeficientes de sensibilidade;

¢ obter a incerteza padrio combinada: & a incerteza do
ensaio ou calibragdo considerando todas as fontes de
mcerteza, como um desvio padiio;

o obter a incerteza expandida: é a incerteza do ensaio ou
calibracdo considerando todas as fontes de incerteza.
com desvio padrio superior a um. para obter-se um
maior nivel da confianca naquela estimativa.
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