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1-OBJETIVO

Estabelecer o procedimento para o calculo de incerteza de medicdo dos ensaios
realizados no laboratorio.

2 - CAMPO DE APLICACAO
Setor de Quimica Analitica, Setor de Radiometria e Setor de Raddnio do LAPOC.

3 - REFERENCIAS

3.1 - Vocabulario Internacional de Metrologia: conceitos fundamentais e gerais de
termos associados (VIM 2012). Duque de Caxias, RJ : INMETRO, 2012.

3.2 - S L R Ellison and A Williams (Eds). Eurachem/CITAC guide: Quantifying
Uncertainty in Analytical Measurement, Third edition, (2012)

3.2 - Guide to the expression of uncertainty in measurement. 1SO, Geneva (1993).
(Reprinted 1995: Reissued as 1SO Guide 98-3 (2008)

3.3 - J. Kragten, Calculating standard deviations and confidence intervals with a
universally applicable spreadsheet technique, Analyst, 119, 2161-2166 (1994).

3.4 - Norma ABNT NBR 5891, Regras de arredondamento na Numeragdo Decimal,
1977.

4 — DEFINICOES

4.1 - Medicao: Processo de obtencdo experimental de um ou mais valores que podem
ser, razoavelmente, atribuidos a uma grandeza.

4.2 - Mensurando: Grandeza que se pretende medir.

4.3 - Grandeza: Propriedade dum fendmeno dum corpo ou duma substéancia, que pode
ser expressa quantitativamente sob a forma dum numero e duma referéncia.

4.4 - Valor de uma grandeza (valor): Conjunto, formado por um nimero e por uma
referéncia, que constitui a expressao quantitativa duma grandeza.

4.5 - Incerteza de medigdo: Parametro ndo negativo que caracteriza a dispersao dos
valores atribuidos a um mensurando, com base nas informacgdes utilizadas.
NOTA 1: O parametro pode ser, por exemplo, um desvio-padrdo denominado incerteza
padrdo (ou um de seus maltiplos) ou a metade da amplitude dum intervalo tendo uma
probabilidade de abrangéncia determinada

NOTA 2: A incerteza de medigdo geralmente engloba muitas componentes. Algumas
delas podem ser estimadas por uma avaliacdo do Tipo A da incerteza de medicéo, a
partir da distribuicdo estatistica dos valores provenientes de séries de medigdes e podem
ser caracterizadas por desvios-padrdo. As outras componentes, as quais podem ser
estimadas por uma avaliacdo do Tipo B da incerteza de medicdo, podem também ser
caracterizadas por desvios-padrdo estimados a partir de funcGes de densidade de
probabilidade baseadas na experiéncia ou em outras informacoes.

4.6 - Avaliacdo do Tipo A da incerteza de medicdo: Avaliacdo duma componente da
incerteza de medicdo por uma andlise estatistica dos valores medidos, obtidos sob
condic@es definidas de medicéo.
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4.7 - Avaliacdo do Tipo B da incerteza de medicéo: Avaliacdo duma componente da
incerteza de medicdo determinada por meios diferentes daquele adotado para uma
avaliacdo do Tipo A da incerteza de medic&o.

4.8 - Incerteza-padrao - u(x;): Incerteza de medicdo expressa na forma dum desvio-
padréo.

4.9 - Incerteza-padrao combinada — uc(y): Incerteza-padrdo obtida ao se utilizarem
incertezas-padrdo individuais associadas as grandezas de entrada num modelo de
medicéo.

410 - Incerteza de medi¢do expandida - U: Produto duma incerteza-padréo
combinada por um fator maior do que o nimero um. O termo “fator” nesta defini¢do se
refere ao fator de abrangéncia.

4.11 - Fator de abrangéncia - k: Nimero maior do que um pelo qual uma incerteza-
padrdo combinada é multiplicada para se obter uma incerteza de medicéo expandida.

4.12 - Graus de Liberdade: Corresponde ao nimero de termos menos 0 numero de
restricdes de uma amostra de termos.

4.13 - Graus de Liberdade Efetivos - (veff): Corresponde a combinagdo dos graus de
liberdade de todas as incertezas padrdo de uma determinada medicao ou ensaio.

4.14 - Corregao - (C): Valor adicionado algebricamente ao resultado nédo corrigido de
uma medicao para compensar um erro sistematico. A correcdo é igual erro sistematico
com sinal trocado. Uma vez que o erro sistematico ndo pode ser perfeitamente
conhecido, a compensa¢do nao pode ser completa.

5-DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

5.1 — PN-LAPOC-5450 - Validacdo de métodos de ensaio, na sua revisdo vigente
5.2 - FT-LAPOC-5460-01, Maiores Incertezas a serem consideradas para calculo das
incertezas de ensaios, em sua edicao vigente

6 — ROTINAS
6.1 - ESPECIFICAR O MENSURANDO

6.1.1 - Declarar claramente 0 que estd sendo medido, incluindo a relacdo entre o
mensurando e as grandezas de entrada (grandezas medidas, constantes, valores do
padrdo de calibracdo) das quais ele depende. Isso pode ser feito através de diagramas ou
resumos.

6.1.2 - Estabelecer uma expressdo quantitativa relacionando o valor do mensurando aos
parametros dos quais ele depende (outros mensurandos, quantidades que ndo sao
medidas diretamente ou constantes).

6.1.3 - Exceto quando claramente indicado, a etapa de amostragem nao € incluida nos
ensaios realizados pelo LAPOC.

6.2 - IDENTIFICAR AS FONTES DE INCERTEZA

6.2.1 - Listar as possiveis fontes de incerteza, como por exemplo repetibilidade; fontes
de incerteza relacionadas a pesagem (efeito de excentricidade, efeito de variagdo devido
temperatura ambiente, variacdo de indicacdo em funcéo do tempo, resolucédo limitada da
balanca e incerteza da calibracdo da balanca) e incertezas relacionadas a medigdes de
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volume (efeito de variagcdo devido temperatura ambiente e incerteza da calibragdo da
vidraria).

NOTA 1: Todos 0s parametros na expressdo usada para cdlculo do mensurando a partir
de valores intermediarios configuram-se como potenciais fontes de incerteza e devem
ter uma incerteza associada.

NOTA 2: Qutros parametros que ndo aparecem na expressa usada para calculo do
mensurando, mas que afetam os resultados da medida, também devem ser considerados.
6.2.2 - Com base na estratégia “validation based”, considerar incertezas associadas ao
desempenho do método, tais como precisdo ou tendéncia medida em relacdo a materiais
de referéncia apropriados.

NOTA 3: A identificacdo das fontes de incerteza deve ser realizada com base na
experiéncia de aplicacdo da metodologia e suas etapas criticas, no entanto, outra fonte
de grande importancia esta relacionada aos dados de desempenho do método (dados de
validacdo), o qual € destacado por prover informacdes suficientes para uma boa
estimativa da incerteza. Esta mesma ideologia também ¢ adotada pelo ILAC
(International Laboratory Accreditation Cooperation), o qual destaca que qualquer
componente capaz de influenciar a incerteza (destacado pelas etapas criticas do método)
precisam ser identificados, devendo também ser considerados os resultados de
validacao.

6.3 - ANALISE DAS FONTES DE INCERTEZA

6.3.1 - Essa etapa é importante tanto para ter uma cobertura abrangente quanto para
evitar que uma fonte de incerteza seja levada em considera¢do mais de uma vez.
6.3.2 - Identificar os efeitos sobre um resultado, através de uma analise estruturada
utilizando um diagrama de causa e efeito (diagrama de Ishikawa ou espinha de peixe),
cuja construcao ¢ detalhada nas etapas a seguir:
v Os parametros do modelo matematico de medicdo obtidos conforme item 8.3.5
devem formar as ramificacdes principais do diagrama.
v Considerar cada etapa do método, acrescentando ramificacGes a partir dos
efeitos principais.
v' Para cada ramificacdo, acrescentar fatores contributivos até os efeitos se
tornarem suficientemente despreziveis. Podemos ver um modelo na figura 1.

mao-de-obra meétodos meio-ambiente
efeito
maquinas material medidas
PN-LAPOC-5460 4117
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Figura 1: Diagrama de causa e efeito

6.3.4 - Resolver as duplicacdes e reorganizar para esclarecer contribuicdes e causas
correlatas, levando em considerag&o os seguintes efeitos:

v’ Efeitos de cancelamento: remover ambos. (Exemplo: Uma tendéncia em uma
balanga néo precisa ser considerada em uma analise por diferenca de massas).

v' Efeito semelhante, tempo equivalente: combinar em uma Unica entrada
(Exemplo: a variagdo corrida-a-corrida presente em muitas entradas pode ser
combinada em uma Unica variagéo corrida-a-corrida global).

v’ Diferentes instancias: efeitos com nomes semelhantes, ou iguais, que
representam contribuicdes diferentes: renomear. Neste as fontes devem ser
claramente distinguidas.

6.3.5 - Representar os efeitos em um modelo matematico de medicdo, no qual cada
efeito € associado a uma variavel da equagéo.

6.4 - QUANTIFICAR A INCERTEZA ASSOCIADA AS FONTES
IDENTIFICADAS

6.4.1 - Combinar duas abordagens para quantificar as fontes de incerteza:

v" Avaliacdo do Tipo B da incerteza de medicédo: utilizando dados disponiveis
nos certificados de calibracdo de equipamentos; materiais de referéncia
certificados; atribuidas a dados de referéncia e ou constantes extraidos de
manuais; especificacfes dos fabricantes dos instrumentos, equipamentos e
materiais de referéncia; outras;

v' Avaliacdo do Tipo A da incerteza de medigdo: utilizando dados de
desempenho do método, oriundos de trabalho experimental realizado com esta
finalidade, tais como os dados de validacdo ou dados de controle de qualidade
dos ensaios (tais como aqueles oriundos da andlise regular de um material
estavel).

6.4.2 - A utilizacdo dos dados de validacdo deve incluir, usualmente:

v’ Estimativas de precisdo através de desvio-padrdo relativo, obtidos para varios
niveis de respostas do método (tipicamente, alto, baixo e médio);

v' Estimativas de linearidade em funcéo do nivel de resposta;

v' Estimativas de tendéncia baseado em estudos com materiais de referéncia.

6.4.3 - Identificar quaisquer influéncias no mensurando que ndo tenham sido cobertas
por estudos prévios e quantifica-las adequadamente.

6.4.4 - As incertezas associadas as fontes identificadas devem ser expressas sob a forma
de um desvio padrdo. Entdo, cada contribuicdo de incerteza deve ser analisada e
dividida pelo divisor que corresponde a funcéo distribuicdo de probabilidade associada
aquela contribuigdo. As distribuicGes mais comuns e seus respectivos divisores sdo:

Tabela 1 — Relagéo entre distribui¢do de probabilidade e seus respectivos divisores
Distribuicéo Divisor

Normal 1

K (obtido do certificado;
usualmente seu valor € 2)

Normal expandida (aprox. 95 %)

Retangular J3

Triangular J6

Formato de U V2
PN-LAPOC-5460 o
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NOTA 4: Adota-se uma distribuicdo de probabilidade normal quando os valores
medidos ou os valores esperados comportam-se proximos a uma curva normal. Na
maioria dos casos, pode-se atribuir uma distribuicdo de probabilidade normal para a
incerteza do padréo utilizado e para a incerteza padréo tipo A.

NOTA 5: Adota-se uma distribuicdo de probabilidade retangular quando os valores
medidos ou os valores esperados tém a mesma probabilidade de ocorrer dentro de um
determinado intervalo, ou quando ndo se dispde de informacGes detalhadas para saber
qual é o tipo de distribuicdo de probabilidade.

NOTA 6: Adota-se uma distribuicdo de probabilidade triangular quando os valores
medidos ou os valores esperados tém uma probabilidade maior de ocorrer no centro do
intervalo e linearmente decrescente para as extremidades, até atingir probabilidade
"zero" nos limites inferior e superior respectivamente.

NOTA 7: Adota-se uma distribuicdo de probabilidade tipo U quando os valores
medidos ou os valores esperados tém uma probabilidade maior de ocorrer nas
extremidades, tendo uma pequena concentracao no centro (préximo ao valor da média)
e grande concentragdo nos limites inferior e superior respectivamente.

6.5 - QUANTIFICACAO DAS FONTES DE INCERTEZA DO TIPO A

6.5.1 - Utilizar dados de desempenho do método, oriundos de trabalho experimental
realizado com esta finalidade, tais como os dados de validagéo.

6.5.2 - No Anexo | é apresentada uma abordagem sugerida para estimativa da precisdo
(repetitibilidade) enquanto fonte de incerteza.

6.5.3 - No Anexo |1 é apresentada uma abordagem sugerida para estimativa da incerteza
associada a concentracdo ou massa enquanto fonte de incerteza, quando obtida a partir
de uma curva de calibrag&o linear.

6.6 - QUANTIFICACAO DAS FONTES DE INCERTEZA DO TIPO B

6.6.1 - Este tipo de incerteza ndo é calculada, pois advém de certificados de calibracéo,
especificacbes de equipamentos, dados ou especificacdes técnicas dos fabricantes, etc.
6.6.2 - Normalmente a incerteza reportada nos certificados é normal e expandida. Ela
deve ser transformada em incerteza padrdo, dividindo-se pelo fator de abrangéncia k
declarado no certificado (freqlientemente k = 2).

U ~
u(x;) = = (equagdo 1)

Onde:

» U = incerteza expandida
« k = fator de abrangéncia
* u(Xx;) = incerteza-padréao

6.6.3 - Para medi¢gdes com instrumentos que dispdem de indicadores analdgicos,
assume-se distribuigéo triangular, quando o processo de medi¢do permitir que o valor a
ser medido seja possivel ajustar de tal modo que o ponteiro indicador se sobreponha
com o tragco do valor de divisdo de escala. Nestes casos, devido ao erro de
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posicionamento do ponteiro, considerar como valor para estimar a incerteza padréo, a
metade da resolucdo adotada no dispositivo mostrador.

NOTA 9: Para instrumentos com indicadores analdgicos podem ser assumidas como
resolucdo do dispositivo mostrador 1/2, 1/4, 1/5 ou 1/10 do valor da menor divisdo de
escala.

6.6.4 - Quando existir flutuacdo das indicagdes no dispositivo mostrador, adotar o
intervalo (a+ - a)/2, ou seja, o intervalo correspondente a maxima diferenca das
indicacdes verificadas no dispositivo mostrador, dividido por dois. Indiferentemente do
tipo de indicador (digital ou analdgico), adotar o maior dos intervalos (a+ - a-)/2
considerando ou a resolucdo adotada ou a flutuacao das indicaces. Nao as duas.

6.7 -CALCULO DA INCERTEZA PADRAO COMBINADA

6.7.1 - Para grandezas de entrada ndo correlacionadas, a incerteza-padrdo combinada é
dada por:

(equacéo 2)

Onde:

* u(x;) : incerteza-padréo

* Uc(Y): incerteza-padrdo combinada

* ¢i: coeficiente de sensibilidade

* uj(y): contribuigdo da incerteza-padrdo

6.7.2 - O coeficiente de sensibilidade pode ser calculado como a derivada parcial do
modelo matematico de medicdo (funcdo f) em relagdo a x;, avaliada na estimativa de
entrada x;:

_9_of

T 0x; Oxil Xy = X0, Xp, e, Xy = Xy, (équagdo 3)

Ci

Onde:

* f: modelo matematico de medicao
* Xi: estimativa de entrada

NOTA 10: Enquanto que u(xi) é sempre positiva, ui(y) podem ser positivo ou negativo,
dependendo do sinal do coeficiente de sensibilidade ci. O sinal de uj(y) deve ser levado
em conta no caso de grandezas de entrada correlacionadas.

6.7.3 - Se duas variaveis x; e x; forem de algum modo correlacionadas, isto €, se forem
mutuamente dependentes de uma ou de outra forma, sua covariancia deve também ser
levada em conta como uma contribuicéo a incerteza (equagao 4).

NOTA 11: A habilidade para levar em conta o efeito de correlagbes depende do
conhecimento do processo de medicdo e do julgamento das dependéncias mutuas das
grandezas de entrada.
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ue= D wEe)+2) > w)wO) -  (equagiod)

i=1 i=1 j=i+1

Onde:

* uc: incerteza combinada

« uj(y): contribuicdo da incerteza-padrdo da variavel x;

* uj(y): contribuicéo da incerteza-padréo da variavel correlacionada x;

» 1ji: coeficiente de correlagéo, assumido idealmente como sendo igual a 1

6.8 - METODO DE KRAGTEN PARA CALCULO DE INCERTEZA

6.8.1 - O método de Kragten pode ser usado para simplificar os célculos descritos no
item 8.7. Este método exige que apenas o0 modelo matematico de medicéo, bem como os
valores numéricos dos parametros e suas incertezas, sejam conhecidos.

NOTA 12: Este método considera que ndo ha varidveis correlacionadas no modelo
matematico de medicao.

6.8.2 - Antes da aplicacdo do método de Kragten, as incertezas de uma fonte Unica
podem ser combinadas entre si através das equacdes de propagacdo de incerteza:

v' Quando as incertezas estdo relacionadas entre si a partir de um modelo
envolvendo soma ou subtracdo do tipo y = (p+g=...), a seguinte equacao deve ser
utilizada:

u(y(P,q..)) = Ju®)? + u(q)? (equagéo 5)
Onde:

* Us(Y): incerteza-padrdo combinada a partir de modelo envolvendo soma ou subtracdo
* u(p): incerteza
* U: incerteza expandida

v' Quando as incertezas estdo relacionadas entre si a partir de um modelo
envolvendo produto ou quociente, do tipo y = p/(q X r), a seguinte equacao deve
ser utilizada

0 (P.q.)) =y J (“;”))2 ; (“;"))2 ; (@) (equagio 6)

6.8.3 - A planilha basica é montada como no exemplo a seguir, assumindo que o
resultado y é funcéo de 4 parametros p, g, r e s.

6.8.4 - Inserir os valores de p, g, etc, e a formula de célculo de y na coluna A da
planilha. Copiar a coluna A e a férmula de calculo para as colunas subsequentes,
informando os valores das incertezas-padrao u(p), u(qg), etc. na linha 1 (figura 1).
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A B C D E
; u(p) u(q) u(r) u(s)
3 P P | p P P
4 q q q q q
5 r r. r r r
6 s s s s s
7
g y=f(p.q...) | y=f(p.q...) | y=f(p.q...) | y=f(p.q...) | y=f(p.q...)
10
11

Figura 1. Método de Kragten para célculo de incertezas (8.8.3).

6.8.5 - Adicionar u(p) ao valor de (p) na célula B3; u(qg) ao valor de g na célula C4 e
assim sucessivamente nas células diagonais da planilha. A célula B8 sera recalculada
com os valores desta adi¢do, em cada uma das colunas (figura 2).

A B C D E
1 U(P)\v u(q) \ u(r) u(s)
2
3 P p+u(p) P Y P P
4 q q q+u(q) q q
5 r r r r+u(r) r
6 s s s s s+u(s)
7
8 | y=f(p.9,.) | y=f(p’....), | y=F(.9",..), | Yy=Ff(.r,..), [ y=f(..s’,..),
9 . uy.p)#| uy.qZ| ulyrn#| ufys)”
10 N~ - - -
11

Figura 2. Método de Kragten para célculo de incertezas (8.8.4).

6.8.6 - Na linha 9, inserir valores da coluna 8 menos A8, obtendo-se o valor de u(y,p),
u(y,q) e assim sucessivamente, conforme figura 3.
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A B C D E
; u(p) u(q) u(r) u(s)
3 P p+u(p) P P P
4 q q q+u(q) q q
5 r r r r+u(r) r
6 S S S S s+U(s)
7
8 y=f(p,q,..) | y=f(p’,...) | y=f(..q’,..) | y=f(..r',..) | y=f(..s’,..)
9 u(y,p) u(y,q) u(y.r u(y,s)
10 u(y) u(y,p)* u(y,q)* u(y,r’ u(y,s)
11 e

Figura 3. Método de Kragten para célculo de incertezas (8.8.5 e 8.8.6).

6.8.7 - Para obter a incerteza-padrdo combinada de y ou uc(y), a raiz da soma dos
quadrados das diferencas individuais u(y,p), u(y,q), etc. deve ser calculada (figura 3).

6.8.8 - O conteldo das células B10, C10, etc. denota a contribuicdo de cada incerteza

u(y,xi)*=(ciu(x;))* que, dividida pela soma das mesmas, expressa contribuicio percentual
de cada fonte.

6.9 - INCERTEZA EXPANDIDA DA MEDICAO

6.9.1 - A Incerteza expandida da medicdo é obtida pela multiplicacdo da incerteza
padrdo u(y) da estimativa de saida y por um fator de abrangéncia k:

U=k u.(y) (equacéo 7)
Onde:
* Uc(Y): incerteza-padrdo combinada

« k: fator de abrangéncia
« U: incerteza expandida

6.10 - DETERMINACAO DO FATOR DE ABRANGENCIA

6.10.1 - Obter uma incerteza padrao associada a estimativa de saida.
6.10.2 - Estimar os graus de liberdade efetivos ves da contribuicdo da incerteza a partir
da formula de Welch-Satterhwaite

us
Vefr = W (equacao 8)
i=1 U_I.
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de Caldas

Onde:

* Lesr: NUMero de graus de liberdade efetivo,

*U,: incerteza padrdo combinada,

* u;: contribuicdo de cada incerteza padrdo,

* v;: numero de graus de liberdade atribuido a cada incerteza padrao

6.10.3 - Para uma incerteza padrédo obtida de uma avaliagédo do Tipo A, o0s graus de
liberdade sdo dados por v; = n-1

6.10.4 - Para uma incerteza padrdo obtida de uma avaliacdo do Tipo B, os graus de
liberdade sdo dados por v; —o0 ou por valor informado no certificado de calibracéo.
6.10.5 - Apos encontrar 0 nimero de graus de liberdade efetivo, determine o valor de k
através da tabela 2.

6.10.6 - Caso o valor encontrado para vess N0 Seja um numero inteiro, encontre o valor
por interpolacdo ou arredonde até o proximo inteiro inferior. (exemplo: se vess = 11,3,
aproxime para vers = 11 e, portanto k = 2,25).

Tabela 2 - Relacdo entre o nimero de graus de liberdade efetivo e o fator de
abrangéncia (k), com 95,45% de confianga

Ueff 1 2 3 4 5 6 7 8
k 13,97 4,53 3,31 2,87 2,65 2,52 2,43 2,37
Ueff 9 10 11 12 13 14 15 16
k 2,32 2,28 2,25 2,23 2,21 2,20 2,18 2,17
Veff 17 18 19 20 25 30 35 40
k 2,16 2,15 2,14 2,13 2,11 2,09 2,07 2,06
Leff 45 50 100 0
k 2,06 2,05 2,025 2,000
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6.10.7 - O valor de k deve ser recalculado caso variaveis correlacionadas tenham sido
consideradas a partir da aplicacdo da equacéo 4.

6.11 - APRESENTACAO DOS RESULTADOS

6.11.1 - A determinacdo de incertezas deve ser realizada atraves de uma tabela ou
planilha.

6.11.2 - Para cada variavel, devem ser especificadas pelo menos:

a estimativa da fonte de incerteza xi;

a distribuicdo de probabilidade associada;

0 respectivo divisor;

a incerteza-padréo associada u(xi);

o coeficiente de sensibilidade ci;
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v'acontribuicdo de incerteza ui(y);

v"0s graus de liberdade vi.
6.11.3 - Um exemplo formal deste arranjo é apresentado na tabela 3, sendo aplicavel ao
caso de grandezas de entrada ndo correlacionadas calculadas conforme item 8.7

Tabela 3: Tabela para analise de incerteza de medig&o.

Vel Descricdo da fonte de | Estimativa da fonte [Distrib. de Elivisap Incerteza |[Coeficiente de |Contribuigdo para |Grausde
incerteza de incerteza (+) |Probabil. Padréo Sensibilidade |incerteza () liberdade (vi)
Xu X1 u(xy) C1 u(y) v
X X2 u(x2) C2 uz(y) vy
X3 X3 u(xs) C3 us(y) L3
X, Xn u(xn) Cn Un(y) Vn
Uc(y) [Incerteza combinada Uc(y)
= t-student k= Veff
U Incerteza expandida U

6.11.4 - A contribuicdo u;(y) de cada incerteza-padrdo deve ser comparada a partir da
elaboracdo de um gréfico de barras ou do célculo de percentual de contribuicao.

6.12 - Declaracéo da incerteza de medic&o nos certificados de calibracao

6.12.1 - Nos certificados de ensaio, o resultado completo da medicéo, consistindo da
estimativa y do mensurando e da incerteza expandida associada deve ser fornecido na
forma (y £ U).

6.12.2 - Acrescentar uma nota explicativa referente ao critério adotado para o valor do
fator de abrangéncia k:

v’ assumindo-se k = 2: “4 incerteza expandida de medi¢do relatada é declarada
como a incerteza padrdo da medicdo multiplicada pelo fator de abrangéncia k
= 2, que para uma distribuicdo normal corresponde a uma probabilidade de
abrangéncia de 95%.”

v’ assumindo-se k a partir da estimativa dos graus de liberdade efetivos v da
contribuicdo da incerteza empregando-se a formula de Welch-Satterhwaite:
“A incerteza expandida de medigdo relatada é declarada como a incerteza-
padrao de medicdo multiplicada pelo fator de abrangéncia k = XX, o qual para
uma distribuicdo-t com ve = YY graus de liberdade efetivos corresponde a uma
probabilidade de abrangéncia de aproximadamente 95%.”

6.12.3 - Supde-se que o valor apresentado como resultado de uma medicéo ja contemple
todas as correcOes ou fatores de correcdo devido a efeitos sistematicos provenientes de
certificados de calibracdo, temperatura ambiente ou de outras grandezas de influéncia
externa.

NOTA 13: Caso se opte pela ndo correcdo da tendéncia (Td) ou erro sistematico
informado no certificado de calibracdo ou relatorio de ensaio, entdo deve-se considerar
a incerteza maxima (Umax) que é obtida como a soma em modulo do maior valor de
tendéncia (ou corre¢cdo), com o maior valor de incerteza expandida (U95) considerando
todos os pontos calibrados.

Upmax = |Tendéncia| + |Ugs max| (equacédo 9)

NOTA 14: A incerteza obtida do certificado de calibracdo do instrumento ou
equipamento usado em uma nova

calibracdo ou ensaio € considerada como uma das componentes de um novo balanco,
que envolvera novas fontes de incerteza presentes no processo de medicao deste ensaio.
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6.12.4 - O valor numérico da incerteza de medicdo deve ser fornecido com no maximo

dois algarismos significativos.

6.12.5 - O valor numérico do resultado da medicdo, na declaracdo final, deve ser
arredondado para o ultimo algarismo significativo do valor da incerteza expandida,
atribuida ao resultado da medi¢do. Entretanto, se o arredondamento diminui o valor
numérico da incerteza de medicdo em mais de 5%, recomenda-se que o arredondamento

seja feito para cima.

6.12.6 - O arredondamento é realizado de acordo com a tabela 4.

Tabela 4 - Regras de arredondamento de valores conforme Norma ABNT NBR 5891.

ultimo digito que se | ultimo digito representado
pretende representar for > 5

Condicoes Procedimentos Exemplos

Se o algarismo a direita do | ultimo digito a ser 53,24 passa a 53,2
ultimo  digito que se | representado fica inalterado.

pretende representar for <5

Se o algarismo a direita do | Adiciona-se uma unidade ao 42,87 passa a 42,9

25,08 passa a 25,1

Adiciona-se uma unidade ao
ultimo digito representado e
desprezam-se 0s demais

Se o algarismo a direita do | digitos & direita se este for
ultimo digito que se | originalmente impar.

2,3500 passa a 2,4
76,150 passa a 76,2

pretende representar for =5 | Apenas sdo desprezados 0s 4,650 passa a 4,6
demais digitos a direita se este 27,050 passa a 27,0
digito for originalmente par ou
Zero.

7 - QUADRO DE EDICAO

REVISAO | PAGINA | DATA ELABORACAO | OBSERVACOES

- Todas 17/10/2013 | Rodrigo L. Bonifécio

1 7 20/02/2014 Rodrigo L. Bonifacio | Revisada equagdo 2

1 8 20/02/2014 | Rodrigo L. Bonifacio | NOTA 8: As maiores

incertezas das balancas,
vidrarias e micropipetas
poderdo estar publicadas
no FT-LAPOC-5460-01
para cada um dos
setores, visando facilitar
o calculo de incerteza.
1 3 20/02/2014 | Rodrigo L. Bonifécio | Inserido documento FT-
LAPOC-5460-01
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ANEXO I. ESTIMATIVAS DE PRECISAO

I.1. Selecionar 3 amostras referentes aos niveis baixo, médio e alto da faixa de trabalho
do ensaio.

I.2. Cada um dos executantes autorizados do ensaio devera realizar pelo menos 5
determinac6es independentes (em dias diferentes) destas amostras

I.3. Calcular a estimativa do desvio-padrdo amostral para cada um dos conjuntos de
dados nos diferentes niveis, a partir da equacao 10:

R
§=— (equacgdo 10)
d,

Onde:

* s. estimativa do desvio-padréo amostral,
* R: amplitude do subgrupo
« d,. fator estatistico relacionado ao tamanho do subgrupo amostral, conforme tabela 5.

Tabela 5 - Fator estatistico d, relacionado ao tamanho do subgrupo amostral
n 2 3 4 5 6 7 8 9
d2 |1,128|1,693|2,0592,326 (2,534 2,704 |2,847 (2,970

n 10 11 12 13 14 15 20 25
d2 (3,0783,173|3,258 3,336 |3,407|3,472|3,735| 3,931

I.4. Realizar o teste-F de Snedecor (dois conjuntos de dados) ou teste de Levene (mais
de dois conjuntos de dados) com 5% de significancia para avaliacdo de homogeneidade
das variancias entre os técnicos, nos 3 niveis.

I.5. Caso as variancias sejam homogéneas, o desvio-padrdo amostral pode ser calculado
utilizando todos os dados disponiveis (para mais de 15 dados, pode ser usada a equagao
11) para cada um dos niveis.

oo e, (g —x)2 (equagdo 11)
n—1
Onde:

* s = desvio-padrdo amostral

* n = namero de observacoes,

« X; = valor obtido em cada observacao,
« x: média das observacdes obtidas

1.6. Caso as variancias sejam heterogéneas, apenas o conjunto de dados do técnico com
maior variancia devera ser considerado para o nivel considerado.
I.7. Calcular o desvio-padrao relativo a partir da equagédo 12 para cada um dos niveis.

DPR = (equacdo 12)

KRl @«
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Onde:

* DPR: desvio-padrdo relativo
* s: desvio-padrdo amostral
* X: média das observacOes obtidas

1.8. O valor obtido sera considerado como a melhor estimativa de precisdo para o nivel
de resposta considerado.

1.9. Para fins de utilizagdo como componente da incerteza, considerar divisor 1
(distribuicdo normal) e coeficiente de sensibilidade igual 1.
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ANEXO II. ESTIMATIVAS DE LINEARIDADE

I1.1. Uma vez que as metodologias podem calcular os resultados por uma curva de
analitica, foram utilizadas as consideracdes do guia EURACHEM/CITAC para este
calculo.
I1.2. Segundo este guia, € possivel destacar diferentes fontes de incerteza para a curva
de calibragéo:

v VariacOes aleatérias em y: afeta tanto as respostas de referéncia quanto as
respostas medidas (fonte 1);
Efeitos aleatdrios: Resultando em erro nos valores de referéncia para x (fonte 2);
Valores de x e y: Podem estar sujeitos a um deslocamento constante
desconhecido, oriundos, por exemplo, quando da obtencdo dos valores de x por
diluicdo serial de uma solucdo concentrada com uma incerteza associada (fonte
3);

v Assuncdo da linearidade: linearidade assumida pode ndo ser valida (fonte 4);

v' Outras fontes: E considerada toda e qualquer caracteristica capaz de influenciar

nos resultados (fonte 5).

I1.3. Ainda segundo o guia, as fontes 2, 3, 4 sdo pouco significativas; a fonte 5 ja pode
ser abrangida através do célculo pela calibracdo linear dos minimos quadrados da fonte
mais significativa (fonte 1 — variacGes aleatorias em y). Desta maneira o calculo de
incerteza pode ser realizado considerando a fonte 1, utilizando as equacdes 13 a 16
descriminadas abaixo.

v
v

v' Equacdo 10: Equacdo para curva de calibracdo linear segundo guia
EURACHEM/CITAC

Aj =¢; "B, +B, (equacdo 13)

v Equacdo 11. Equacdo para calculo de incerteza das variagOes aleatorias em y
segundo guia EURACHEMI/CITAC

~ do0 14
_ s 1 1 (Co—0)? (equagéo 14)
incerteza = —* |[—+—+————
By yp n Su
v' Equacdo 12 Equacdo para calculo do desvio padréo residual (S) segundo guia
EURACHEM/CITAC

<= \/ 7114 = (Bo + By - ))]? (equagdo 15)
- n—2

v Equacdo 13. Equacdo para célculo do desvio padrao residual (Sx) segundo guia
EURACHEM/CITAC

n

S, = Z(cj — )2 (equagdo 16)
j=1
Onde:
PN-LAPOC-5460 Lo
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* p: Numero de medicGes para determinar a concentracdo dos analitos;
* n: NUmero de medicdes para calibraco;

* Co:Resultado de concentracdo da amostra analisada;

« C: Valor médio dos diferentes padrdes de calibragéo;

* Aj: A j-ésima medicéo do j-esimo padréo de calibragdo

* C;: Concentragéo do j-ésimo padrdo de calibragdo

* B1: Coeficiente angular

* By: Coeficiente linear
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