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Interpretacéo de resultados de medigéio em
materiais de referéncia certificados do CETEM

1. OBIETIVO

Apresentar, de forma resumida, o procedimento para
avaliar a tendéncia da medicdo em um laboratério,
recomendado na ABNT ISO Guia 33 [1], e
exemplifica sua aplicacdo em um material de
referéncia certificado do CETEM.

2. INTRODUCAO

A verificacdo da tendéncia pode ser realizada como
parte da garantio da qualidade dos resultados de
medicdo, para a validacéo do método, ou para
ambos. E essencial que a referéncia contra a qual a
tendéncia é verificada seja confidvel e rastredvel
metrologicamente [1].

3. VERIFICAGAO DA TENDENCIA

3.1. O material de referéncia certificado (MRC) a ser
usado para a avaliacdo da tendéncia é adequado se
se o tipo de material e as propriedades de interesse
forem relevantes para o uso pretendido.

3.2. As repeticdes de medicdes independentes devem
ser realizadas usando o mesmo MRC e tendo como
alvo o mesmo mensurando.

3.3. Os resultados das medicées, apds descarte de
valores  tecnicamente  invdlidos, podem  ser
examinados quanto a possiveis valores outliers,
utilizando os métodos descritos na ABNT ISO 5725-2
[2].

3.4. Adiferenca observada entre o valor médio obtido
pela medigdo do MRC, X, , e o valor da propriedade

do MRC, V) , é determinada por
A=\X, — VMRC‘

3.5. A incerteza-padréo associada & diferenca

absoluta, u, , é calculada do seguinte modo
[ 2 2
uA - Z/lm +uMRC

u, é a incerteza-padréo associada ao valor obtido

em que:

pela medigéo do MRC

Uype € a incerteza-padrdo associada ao valor de
propriedade do MRC, obtida pela divisdo da incerteza
expandida pelo fator de abrangéncia & (ambos sdo

explicitamente declarados nos certificados dos MRC
do CETEM,).
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3.6. A incerteza expandida associada & diferenca
absoluta, UA, com fator de abrangéncia 2,

correspondente a um nivel de confianca de
aproximadamente 95%, é obtida por

U,=2xu,

3.7. Se ASU, , entdo os valores medidos e os

valores de propriedade sdo consistentes entre si
dentro de suas respectivas incertezas. Como o valor
de  propriedade do  MRC é  rastredvel
metrologicamente a alguma referéncia declarada,
idealmente o Sl, o resultado obtido para o MRC sob
esta condicdo confirma a rastreabilidade metrolégica
dos resultados obtidos do procedimento de medicéo

.

4. INCERTEZA-PADRAO ASSOCIADA AO VALOR
DA MEDICAO

4.1. O Guia para a expressdo de incerteza de
medicdo — GUM 2008 [3] fornece as regras gerais
para avaliar e expressar a incerteza de medicéo. As
aplicacdes desses principios em medicées quimicas
sGo abordadas no EURACHEM / CITAC
Guide CG 4 “Quantifying Uncertfainty in Analytical
Measurement” [4].

4.2. Na prdtica, a incerfeza da medicdo pode ter
como origem fontes tais como definicdo incompleta
do mensurando, amostragem, efeitos e interferéncias
da matriz, condices ambientais, incertezas de massas
e equipamentos volumétricos, valores de referéncia,
aproximagdes e premissas incorporadas no método e
procedimento de medic@o e variagGo aleatéria. Ao
estimar a incerteza geral, pode ser necessdrio
identificar cada fonte de incerteza e tratd-la
separadamente para obter a contribuicéo dessa fonte
[4].

4.3. Na falta de estimativa da incerteza geral, pode

ser utilizada uma das aproximacdes elencadas a

seguir, por ordem decrescente de utilidade [5]:

=" o desvio-padrdo em condicdes de precisdo
intermedidria (i.e. o mesmo local e ao longo de um
periodo extenso de tempo, mas podendo incluir
outras condicdes que envolvam mudancas, tais
como novas calibracdes, padrdes, operadores e
sistemas de medicédo) determinado, por exemplo, a
partir de grdfico de controle;

* 0 desvio-padrdo em condigdes de reprodutibilidade
(i.,e. combinacdo de vérios fatores, tais como
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operador, equipamento, laboratérios, tempo etc)
obtido de outras fontes, por exemplo, os certificados
de MRC ou relatérios de comparagdes
interlaboratoriais, assumindo-se que o desempenho
do laboratério é equivalente ao desempenho dos
participantes no estudo em questdo;

"o desvio-padrdo das medicdes, o qual,
normalmente, subestima a incerteza real.

5. EXEMPLO: Verificagdo de tendéncia da medigdo
do teor de alumina aproveitavel, no MRC de bauxita

BXGO-1

5.1. Informacées do certificado (Figural)

Vige =59,33 % (m/m)
U, rc =0,53 %(m/m)

k=2
CETEM CERTIFICADO DE ANALISE
riten daC Tecrabga www.cetem.govbr/mrc
BXGO-1
Bauxita (Barro Alto, Goias) ACCREDITED

CERTIFICATE #4015.0
Ceriificadc original: Dezembro, 2009
Revisgo: Julho, 2018

O BXGO-1 6 uma amostra de bauxita proveniente da regido de Barro Alto, localizada no Estado de Goids, Brasil.
Amotéria prima foi seca em esiufa, brifada e pulverizada para passar na pensira de 0,150 mm e, posteriorments,
homogeneizada. Este material de referfncia 6 adequado o uso na calibraciio de um sistema de medicéio,
avaliagdo de procedimentos de medicdo, airibuicio de valor a materiais de matrizes similares e no conirole da
qualidade. Uma unidade de BXGO-1 consiste em 120 g de minério em pé embalado em frasco de vidro.

Este material foi cerfificado por meio de um programa interlaboratorial incluindo frinfa e cinco laboratérios
especializados nesta drea, uiilizando métodos de sua escolha. Métodos estafisticos robusios [1] foram empregados
para estimar os valores de propriedades e componentes de variabilidade. A atribuico de valores de propriedade
cerificados foi determinada pela qualidads dos dades com base em aspectos, fais como, o minimo de dez grupos
de dados aceitos, os métodos analfticos utilizados, o incerteza associada a cada valor de propriedade e
adequag@o ao uso pretendido. A incerteza declarada & uma incerteza expandida, com fator de cbrangéncia 2,
estimada pela combinacdo dos componentes de incerteza devido a ndo homogeneidade do lote & &
caracterizagdo do lote [2].

Valores Certificados

Unidod Fracéo em Desvio padrao Desvio padréo No.grupos  Amostra Métodos
nidods massa de repetitividade [1] | entre-laboratorios [1] | de dados | minima (g | enalificos
% m/m 0516 =0012 23E-02 1.56-02 15 05 ahii

Figura 1 — Certificado do BXGO-1

5.2. Cdlculo da incerteza-padréo associada ao valor
de propriedade do MRC

Uppe = % =0,265 % (m/m)

REFERENCIAS

5.3. Resultados das medicées do teor de alumina
aproveitavel, por digestdo cdustica (143°C) +
CDTA / titimetria, realizadas em condicées de
precisdo intermedidria, isto é, em seis dias diferentes

Dia1=60,10 % (m/m); Dia 2 =59,40 % (m/m)
Dia 3 =59,60 % (m/m), Dia 4 = 59,44 % (m/m)
Dia 5=159,80 % (m/m); Dia 6 =59,35 % (m/m)

5.4. Célculo do valor médio e desvios-padrdo obtidos
pela medigéo do MRC

X =59,62 % (m/m)
DP = 0,289 % (m/m)
DP. — 0,289

e

5.5. Estimativa da incerteza-padréo associada ao
valor obtido pela medicdo do MRC

u, =DP.=0,118 % (m/m)

=0,118 % (m/m)

5.6. Calculo da diferenca absoluta entre o valor
médio obtido pela medicGo do MRC e o valor da
propriedade do MRC

A =59,62-59,33=0,29 % (m/m)

5.7. Cdlculo da incerteza associada & diferenca
absoluta

1, =+/0,118% +0,265> = 0,29 % (m/m)

5.8. Cdlculo da incerteza expandida associada &
diferenca absoluta

U,=2x0,29=0,58 % (m/m)

5.9. Como AU, , o valor médio obtido pela

medicdo do MRC néo ¢é significativamente diferente
do valor da propriedade certificado.
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