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[image: image10.emf]Gráfico de Erros - Micropipeta de 1000 µL
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1. INTRODUÇÃO

1.1 Este relatório é referente ao Programa de Comparação Interlaboratorial número CT-7/CI-01, da área de metrologia volumétrica, envolvendo calibração de micropipetas, organizado pela Comissão Técnica de Assessoramento à Cgcre nas Atividades de Acreditação de Laboratórios nas Áreas de Volume e Massa Específica, realizado no período de agosto de 2004 a novembro de 2004, no qual participaram laboratórios de calibração acreditados pelo Inmetro.

2. REFERÊNCIAS UTILIZADAS

2.1 INMETRO, Vocabulário Internacional de Termos Fundamentais e Gerais de Metrologia, 2000

2.2 ABNT ISO GUIA 43:1999 partes 1 e 2, Ensaios de Proficiência por Comparações Interlaboratoriais 

Desenvolvimento e Operação de Programas de Ensaios de Proficiência.

2.3 NIT-DICLA-021, Expressão da Incerteza de Medição.

3. DEFINIÇÕES

3.1 Padrão Itinerante (VIM 6.9)

Padrão, algumas vezes de construção especial, para ser transportado entre locais diferentes.

3.2 Valor Verdadeiro Convencional (VIM 1.20)

Valor atribuído a uma grandeza específica e aceito, às vezes por convenção, como tendo uma incerteza apropriada para uma dada finalidade.

3.3 Incerteza de Medição (VIM 3.9)

Parâmetro, associado ao resultado de uma medição, que caracteriza a dispersão dos valores que podem ser fundamentalmente atribuídos a um mensurando.

3.4 Erro (VIM 3.10)

Resultado de uma medição menos o valor verdadeiro de um mensurando.

3.5 Erro Normalizado – En (ABNT ISO/IEC GUIA 43-1 Anexo A)
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Onde: 
Vlab  =Valor do Laboratório Participante

         
Vref  =Valor do Laboratório de Referência


Ulab = Incerteza padronizada expandida do Laboratório Participante

          
Uref = Incerteza padronizada expandida do Laboratório de referência

Nota: Os resultados são considerados compatíveis quando o módulo do Erro Normalizado for menor ou igual a 1,0.

4. PADRÕES ITINERANTES

4.1 Micropipeta graduada de 10 µL - nº de identificação: 09 A 1727

4.2 Micropipeta graduada de 100 µL - nº de identificação: 09 A 2320

4.3 Micropipeta graduada de 1000 µL - nº de identificação: 09 A 1829

5. COORDENADOR

Comissão Técnica na área de Volume e Massa Específica (CT-7)

6. LABORATÓRIO DE REFERÊNCIA

Laboratório de Fluidos – Laflu/Dimec/Dimci/Inmetro

7. LABORATÓRIOS PARTICIPANTES

CONTROL-LAB LABORATÓRIO DE CALIBRAÇÃO

KN WAAGEN BALANÇAS E EQUIPAMENTOS DE PRECISÃO LTDA

INSTITUTO NACIONAL DE TECNOLOGIA – INT

IMPORTADORA E EXPORTADORA DE MEDIDORES POLIMATE LTDA

MASTERLABOR INSTRUMENTOS E SERVIÇOS LTDA

8. INSTRUÇÃO DE MEDIÇÃO

8.1 As medições foram realizadas conforme instruções preparadas pela CT-7.

8.2 A micropipeta de 10 µL foi calibrada nos seguintes pontos: 2 µL; 4 µL; 6 µL; 8 µL e 10 µL. 

8.3 A micropipeta de 100 µL foi calibrada nos seguintes pontos: 20 µL; 40 µL; 60 µL; 80 µL e 100 µL. 

8.4 A micropipeta de 1000 µL foi calibrada nos seguintes pontos: 200 µL; 400 µL; 600 µL; 800 µL e 1000 µL. 

8.5 Foi solicitado aos laboratórios que prestassem as seguintes informações:

· pressão atmosférica, temperatura e umidade ambiente durante a calibração;

· massa específica da água, do ar e do peso da balança;

· temperatura de calibração e temperatura da determinação da massa específica da água;

· padrões utilizados;

· correções dos certificados dos padrões utilizados e suas incertezas;

· número de medições realizadas por ponteira, até a sua troca, quando houver

8.6 No certificado de calibração foram relatados:

· resultados e a incerteza de medição expressos em µL;

9. ANÁLISE E COMPILAÇÃO DOS RESULTADOS
Para verificar a compatibilidade dos resultados, utilizou-se a expressão do erro normalizado tendo como referência os valores obtidos pelo Laflu/Dimci, conforme pode ser observado no final deste relatório na forma de tabela.

Os padrões itinerantes foram calibrados antes do início e no término do programa pelo laboratório de referência. Os resultados destas calibrações foram compatíveis entre si sendo o maior En apresentado  igual a 0,65.  Os valores de referência não estão sendo divulgados neste relatório a fim de preservá-los para outras comparações.

Foi calculado o erro do volume medido pelo laboratório em relação aos valores de referência e elaborado Gráficos de Erros.

10 – CONCLUSÕES:

Ao analisarmos os resultados, observamos que a incerteza declarada em alguns pontos por todos os laboratórios está menor do que àquela obtida pelo laboratório de referência, indicando a necessidade de análise deste fato por parte do laboratórios. Esses pontos estão marcados com asterisco no campo incerteza de medição do laboratório na tabela 1.

Notou-se que em todos os laboratórios ocorrem medições que mostram incompatibilidade com os valores de referência, neste caso é recomendável que o laboratório estude o assunto e verifique a oportunidade para to

mar ações corretivas para melhoria de seu processo. Uma provável causa da incompatibilidade pode ser o controle da temperatura da água, tanto na medição da massa específica da água quanto na calibração da micropipeta.

Os laboratórios LAB 1, LAB 3, LAB 4, LAB 5 não estão declarando o resultado conforme a NIT-DICLA-021 (item 6.3 do EA-4/02), indicando a necessidade de análise deste fato por parte do laboratório e a oportunidade para ações preventivas para melhoria de seu processo.

“Recomenda-se que o valor numérico da incerteza de medição seja fornecido com no máximo dois algarismos significativos. O valor numérico do resultado da medição, na declaração final, deve ser arredondado para o último algarismo significativo do valor da incerteza expandida, atribuída ao resultado da medição.” Fonte: NIT-DICLA-021.

Analisando as incertezas relativas declaradas pelos laboratórios em relação a melhor capacidade de medição definida no seu escopo, foram encontrados nos LAB 1, LAB 3, LAB 4 e LAB 5 valores de incerteza muito acima do declarado no seu escopo. Os laboratório deverão investigar essa variação.

11. TABELAS E GRÁFICOS

Tabela 1: Valores medidos por cada laboratório e respectivos Erros Normalizados

Legenda:

Vlab – Valor do Laboratório

Ulab – Incerteza de Medição do Laboratório

En1 – Erro Normalizado com o Valor de Referência da Primeira Calibração

En2 – Erro Normalizado com o Valor de Referência da Segunda Calibração




LAB 1




LAB 2



LAB 3


Vidraria
Identificação
Vlab (ml)
Ulab (ml)
En1
En2
Vlab (ml)
Ulab (ml)
En1
En2
Vlab (ml)
Ulab (ml)
En1
En2

Micropipeta Graduada
09 A 1727
2,227
0,079*
2,37
2,21
2,00
0,03*
0,47
0,73
2,07
0,10
0,86
1,02

Micropipeta Graduada
09 A 1727
4,168
0,086*
1,37
1,20
4,00
0,04*
0,49
-0,09
4,35
0,12
2,15
2,18

Micropipeta Graduada
09 A 1727
6,22
0,14
1,97
1,50
5,94
0,06
0,24
-0,28
6,29
0,10
3,17
2,38

Micropipeta Graduada
09 A 1727
8,06
0,17
0,52
0,28
7,96
0,08*
0,00
-0,26
8,20
0,08*
1,99
1,31

Micropipeta Graduada
09 A 1727
10,04
0,14
0,92
0,54
9,88
0,02*
0,08
-0,33
10,15
0,07*
2,02
1,33

Micropipeta Graduada
09 A 2320
20,13
0,10
1,03
2,05
20,00
0,04*
0,49
1,49
20,27
0,10
1,65
3,20

Micropipeta Graduada
09 A 2320
39,56
0,16*
-1,33
-1,78
40,03
0,08*
0,60
-0,32
39,49
0,27
-1,22
-1,65

Micropipeta Graduada
09 A 2320
59,58
0,25
-1,62
-1,59
60,05
0,12*
-0,21
-0,30
59,74
0,29
-1,02
-1,04

Micropipeta Graduada
09 A 2320
79,77
0,25*
-1,36
-1,52
80,09
0,16*
-0,62
-0,76
79,47
0,24*
-2,16
-2,38

Micropipeta Graduada
09 A 2320
100,20
0,54
-0,41
-0,65
100,02
0,20*
-0,89
-1,61
99,61
0,39
-1,40
-2,01

Micropipeta Graduada
09 A 1829
200,60
0,49*
0,43
0,22
200,3
0,4*
0,22
-0,44
200,94
0,34*
0,70
0,03

Micropipeta Graduada
09 A 1829
399,88
0,82*
-0,01
-0,79
401,4
0,8*
0,88
0,06
400,83
0,59*
0,58
-0,28

Micropipeta Graduada
09 A 1829
600,45
1,30
0,68
0,03
600,8
1,2*
0,90
0,23
603,92
0,60*
3,30
2,46

Micropipeta Graduada
09 A 1829
800,08
1,60
0,46
0,08
802,8
1,6
1,63
1,32
800,96
0,80*
1,04
0,62

Micropipeta Graduada
09 A 1829
997,66
2,01
-0,87
-1,32
1001,2
2,0
0,51
-0,10
1004,08
1,00*
2,22
1,11

Tabela 1: Valores medidos por cada laboratório e respectivos Erros Normalizados

Legenda:

Vlab – Valor do Laboratório

Ulab – Incerteza de Medição do Laboratório

En1 – Erro Normalizado com o Valor de Referência da Primeira Calibração

En2 – Erro Normalizado com o Valor de Referência da Segunda Calibração




LAB 4




LAB 5


Vidraria
Identificação
Vlab (ml)
Ulab (ml)
En1
En2
Vlab (ml)
Ulab (ml)
En1
En2

Micropipeta Graduada
09 A 1727
-
-
-
-
-
-
-
-

Micropipeta Graduada
09 A 1727
-
-
-
-
-
-
-
-

Micropipeta Graduada
09 A 1727
-
-
-
-
-
-
-
-

Micropipeta Graduada
09 A 1727
-
-
-
-
-
-
-
-

Micropipeta Graduada
09 A 1727
9,9
0,3
0,09
-0,09
-
-
-
-

Micropipeta Graduada
09 A 2320
20,2
0,3
0,83
1,04
20,0
0,095*
0,45
1,02

Micropipeta Graduada
09 A 2320
39,7
1,6
-0,12
-0,26
40,1
0,31
0,54
-0,05

Micropipeta Graduada
09 A 2320
59,8
1,0
-0,29
-0,32
60,2
0,22
0,34
0,22

Micropipeta Graduada
09 A 2320
78,8
0,7
-1,97
-2,04
80,1
0,14*
-0,60
-0,76

Micropipeta Graduada
09 A 2320
98,1
1,1
-1,99
-2,19
101
0,18*
0,94
1,14

Micropipeta Graduada
09 A 1829
204,4
0,6*
3,07
2,44
202,2
0,73*
1,48
0,87

Micropipeta Graduada
09 A 1829
400,3
2,2
0,15
-0,37
401,7
0,92*
1,02
0,22

Micropipeta Graduada
09 A 1829
600,6
1,6
0,68
0,10
602,2
0,57*
2,11
1,27

Micropipeta Graduada
09 A 1829
801,3
3,6
0,58
0,36
801,8
0,61*
1,55
1,17

Micropipeta Graduada
09 A 1829
996,5
1,5
-1,55
-1,94
1004
0,54*
2,43
1,15
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[image: image5.emf]Gráfico de Erros - Micropipeta de 10 µL 

Considerando o primeiro Valor de Referência
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[image: image6.emf]Gráfico de Erros - Micropipeta de 10 µL 

Considerando o segundo Valor de Referência
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[image: image7.emf]Gráfico de Erros - Micropipeta de 100 µL

 Considerando o primeiro Valor de Referência
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[image: image8.emf]Gráfico de Erros - Micropipeta de 100 µL

 Considerando o segundo Valor de Referência
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[image: image9.emf]Gráfico de Erros - Micropipeta de 1000 µL

 Considerando o primeiro Valor de Referência
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COORDENAÇÃO GERAL DE CREDENCIAMENTOIRETORIA DE CREDENCIAMENTO E QUALIDADE – CGCREDQUAL


DIVISÃO DE CREDENCIAMENTO DE LABORATÓRIOS E DE PROVEDORES DE ENSAIOS DE PROFICIÊNCIA – DICLA


COMISSÃO TÉCNICA NA ÁREA DE VOLUME E MASSA ESPECÍFICA
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