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Resumo: Em cumprimento aos requisitos da Norma ISO/IEC 17025 todos os Laboratérios da Rede
Brasileira de Calibragdo (RBC) e Rede Brasileira de Laboratérios de Ensaios (RBLE) devem apresentar
as incertezas dos resultados de medicdo de seus servigos credenciados. Mais especificamente os
laboratérios da RBLE tém seu prazo limite estipulado pelo Inmetro em dezembro de 2002.
Provavelmente, por ser este assunto relativamente recente para os laboratérios da RBLE os mesmos
vém enfrentando dificuldades para a realizagdo desta determinagéo.

O documento basico para a estimativa da incerteza de medigdo - 1ISO GUM 95" - apresenta trés
metodologias ,a principio convergentes , para o calculo da estimativa da incerteza de medigdo. O
EURACHEM/CITAC?, documento especifico para a estimativa da incerteza em Quimica, concentra-se
basicamente em duas dessas metodologias citadas pelo ISO GUM 95.

Este artigo tem por objetivo apresentar de forma resumida o ISO GUM 95 com as suas trés
metodologias de calculo da estimativa de incerteza discutindo as diferengas entre os valores da
incerteza de um resultado de medig¢ao obtidos por cada uma das metodologias.
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Abstract: According the requisites of the ISO/IEC 17025 Standard all the laboratories of the Brazilian Net
of Calibration (RBC) and of the Brazilian Net of Testing (RBLE) must present the uncertainties of the
measurement results from their accredited jobs. And specifically, the laboratories of the RBLE have their
dead line in December 2002 stipulated by Inmetro. Probably, since this subject is relatively recent to the
laboratories of the RBLE, they are having some difficulties to do that.

The basic document to estimate the measurement uncertainties - ISO GUM 95 - presents three
methodologies to calculate them, apparently the three converge. The EURACHEM/CITAC, Specific
document to the estimation of the uncertainties in Chemistry, is centered basically in two of these
methodologies included in the ISO GUM 95.

This paper has the objective of presenting in short the ISO GUM 95 with his three methodologies to the
calculus of uncertainties discussing the differences among the uncertainties values obtained by each of
the methodologies.
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Introdugao

Os resultados de medicdo sdo utilizados
para diversos objetivos, por exemplo: estimar
lucros e valores monetarios, inspecionar materiais
em relacdo as especificagbes ou limites
determinados por uma norma, apoiar algumas
decisbes médicas e judiciais, auxiliar na definigdo
dos parametros de um projeto, analisar e concluir
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um trabalho de pesquisa cientifica etc. Dentre as
inumeras aplicagdes, um resultado de medigao é
também um dos pardmetros para a
comercializacdo de produtos. E muito freqliente a
apresentacdo de resultados de medicdo sem a
devida atencdo quanto a evidéncia da sua
rastreabilidade, confiabilidade metrolégica e
incerteza. A auséncia integrada destas
qualidades de um resultado
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comprometem bastante qualquer tipo de
conclusdo fundamentada nestes resultados de
medigdo. Este fato ocorrendo certamente
acarreta diversos problemas sobretudo em
relacdo a nova era de mercados globalizados.
Visando atender aos requisitos basicos de
implantagéo e implementacéo da globalizagéo de
mercados, os blocos econdmicos devem exercer
todos os esforgos para a existéncia de um mutuo
reconhecimento entre o0s seus respectivos
sistemas metrolégicos, utilizando como
ferramenta basica as "comparag¢des-chave" (Key-
Comparisons). Para que este mutuo
reconhecimento entre sistemas metrolégicos
ocorra, 0s seus respectivos resultados de
medigdo deverdo: ter a propriedade de
comparabilidade ; evidenciar as suas respectivas
rastreabilidades e confiabilidades metrolégicas; e
apresentar compatibilidade entre si nas
comparagoes estabelecidas. Desta forma entéo,
podera ser justificada a eliminagao da duplicagcao
de esforcos freqlentemente demandados para
obtencdo desses resultados de medicdo. Em
consequéncia destes fatos, o0s técnicos
particularmente aqueles das areas de comércio
exterior, estdo cada vez mais pressionados a
evidenciarem e comprovarem a rastreabilidade e
confiabilidade dos seus resultados.

Objetivando a elaboragdo de um
procedimento universal, o CIPM (Comité
International des Poids et Mésures)
reconhecendo a auséncia de um consenso
mundial sobre a expressdao do calculo da
incerteza de um resultado de medigao, solicitou
ao BIPM ( Bureau International des Poids et
Mésures) que tratasse o problema em conjunto
com os laboratérios nacionais de metrologia e
que se fizesse uma recomendagado sobre tal
procedimento. Esta responsabilidade foi conferida
a ISO- Technical Advisory Group on Metrology
(ISO/ TAG4) . O ISO/TAG4, por sua vez,
estabeleceu o Grupo de Trabalho 3
(ISO/TAG4/WG3) composto de especialistas
designados pelo BIPM, IEC (International
Electrotechnical Commission, ISO (International
Organization for Standardization e OIML, que
referendados pelo presidente do TAG 4". A
primeira versao do documento surgiu em 1993
como ISO/TAG4-WG3 1993. Este guia foi
revisado e a nova edigdo foi publicada em 1995
com o titulo : 7 Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurements, International
Organization for Standardization., Switzerland
(1ISO GUM 95).

Dentre os varios outros documentos
internacionais existentes fudamentados no 1SO
GUM 95 pode ser citado também o
EURACHEM/CITAC que é o guia especifico para
as estimativas das incertezas dos resultados na
area quimica.

Por outro lado, o Pais tem um volume alto
de perdas ocorridas em razdo de erros, defeitos

de produgdo, tempo perdido em retrabalho,
excesso de refugo e outras formas de desperdicio
que se elevam a cifras bastante relevantes em
relagdo ao Produto Interno Bruto (PIB) . Deste
desperdicio, certamente o fator metrolégico é
responsavel por grande parte destas perdas,
quando se refere ao grande numero de
instrumentos subutilizados existentes no parque
industrial brasileiro e também ao impacto dos
erros e incertezas de medicao na
comercializagdo e qualidade dos produtos [1] e
[2].

A Relevancia do ISO GUM 95

Nas ultimas duas décadas surgiram trés
documentos basicos e importantes para a
harmonizagado internacional de um contexto
laboratorial e industrial com consequente
atendimento a evolugdo de um processo de
globalizagdo que séao O Vocabulario
Internacional de Termos Fundamentais e Gerais
de Metrologia (VIM) - 1995 ; o Guia ISO/IEC-25
atualmente a norma NBR ISO/IEC 17025; e o
Guide to the Expression of Uncertainty in
Measurements, International Organization for
Standardization., Switzerland ( ISO GUM 95) .

O ISO GUM 95 além de ser um documento
para a harmonizagdo mundial da estimativa da
incerteza de um resultado de medigao, se
estabelece também como uma literatura
balizadora de diversas outras analises,
interpretagcbes e aplicagdes. Uma destas
interessantes interpretagbes do  guia ocorre
quando ele se estabelece como um documento
orientativo  para a andlise e definicdo da
especificagdo de uma instrumentacdo adequada
a tolerancia de um determinado processo [2]. A
auséncia desta anadlise prévia certamente é
responsavel pela existéncia de um grande
numero de instrumentos no parque industrial
brasileiro de bom nivel de exatiddo sendo
subutilizados e sucateados elevando de certa
forma o custo do respectivo processo [2].

Utilizando o ISO GUM 95, um exemplo
deste tipo de analise é feito para o processo de
engarrafamento do gas nitrogénio como mostra a
Figura 1.
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Figura 1 — Incerteza na leitura de presséo [2].

Observando o grafico conclui-se que :
1)deve ser feita a substituicho do medidor de
temperatura cujo indice de exatiddo € 2% por um
que apresente o nivel de exatiddo de 1% ; 2) a
substituicdo do medidor de temperatura cuja
exatidao é 1% pelo de 0,5% é discutivel pois
dependera da anadlise custo beneficio ; 3) a
utilizacdo de um manbémetro de classe de
exatiddo A4 (0,1%) tem praticamente o mesmo
efeito de um mandmetro cuja de exatiddo é pior
dez vezes cujas as classes sdo A1 ou A (1%) ;
4)mesmo que se utilize o melhores medidores de
temperatura e de pressdo a incerteza do
processo nao diminuird além dos 1,2% a nao ser
que se otimize a fabricagdo do cilindros em
relacdo a tolerancia do seu volume interno a qual
€ da ordem de 1% [2].

Um outro exemplo pode ser a aplicagéo do
ISO GUM 95 na anadlise de combustiveis, mais
especificamente na determinacdo da massa
especifica de uma gasolina nas condigbes de
contorno atualmente existentes, resultando o
valor da incerteza da massa especifica da
gasolina em 0,3 kg/m*® (95%, k=2). Neste valor,
de todas as componentes , a incerteza referente
ao densimetro utilizado ¢é preponderante.
Considerando este valor da incerteza de
medi¢do, no caso de serem abastecidos
quinhentos caminhdes tanque cuja capacidade é
de trinta e dois mil litros e, realizando-se um
balanco ao longo de vinte dias, ha um
desperdicio de quatro tanques de mesma
capacidade ao final deste periodo. Este
desperdicio anualmente chega a
aproximadamente novecentos e quarenta mil
dolares. Adicionalmente, a norma ASTM D 1298
estabelece uma tolerancia para o valor da massa
especifica da gasolina igual a 0,5 kg/m3.
Conseqlientemente o desperdicio é ainda maior
chegando a aproximadamente um milhdo e meio
de dodlares ao ano, baseando-se no
abastecimento diario de quinhentos tanques cuja
capacidade é de trinta e dois mil litros [1] . Neste
caso, o ISO GUM 95 se estabelece como uma

ferramenta  para  justificar a  aplicagédo
investimento de recursos na construcdo de um
densimetro de melhor qualidade metroldgica,
também sinalizando que a tolerancia estabelecida
pela norma ASTM D 1298 deve ser revista. Neste
tipo de andlise também ha muito que se fazer,
visto que um grande numero de normas quando
foram elaboradas n&o contemplavam este
conceito relativamente atual de incerteza de
medigao estabelecido pelo ISO GUM 95.

Metodologia

O ISO GUM 95 recomenda trés
metodologias que devem ser convergentes para
a avaliagdo da incerteza de uma resultado de
medicdo : o método classico; o método de
simulagdo numeérica; e o método das incertezas
relativas.

Método Classico

A avaliagdo da estimativa da incerteza de
medicao pelo método classico é feita a partir de
cinco etapas basicas : 1) definicdo do
mensurando; 2) avaliagdo das incertezas padrao
das grandezas de entrada; 3) determinagdo da
incerteza padrdo combinada; 4) calculo dos graus
de liberdade efetivos; e 5) determinagdo da
incerteza expandida.

Método da Simulacéo Numeérica

O método da simulagdo numérica tem o
mesmo seguimento da metodologia classica na
determinacdo das incertezas das grandezas de
entrada de um mensurando. Porém, para o
calculo da incerteza combinada € estabelecido o
seguinte procedimento:

Seja o mensurando ( y ) definido pela
Equacao 1.

y= (1)

c

Onde a, b e ¢ sdo as grandezas de entrada
e Aa, Ab e Ac as suas respectivas incertezas. O
valor do mensurando (y) e sua incerteza
referente a cada valor da grandeza de entrada
mais a sua incerteza (x+ Ax; ) pode ser definido
pelas Equagbes (2),(3),(4).(5),(6),(7).(8).(9) e
(10).

. (a+Aa)—b )
- (a+Aa)

C
. (a+Aa)—b 3)
o c)



Ay =ly-y/| ()
., a—(b+Ab) (5)
’ c
. a—(b+Ab (6)

yb=—( )

C

Ay, =ly-y %
. a-b (8)
‘ _c+Ac
. a-b (9)

Y. _c+Ac

Ay =|y-y' (10)

O célculo da incerteza combinada, neste
caso, é definido pela Equagéo (11).

u. () =(An) +(&y) +(ay) D

A partir do célculo da incerteza combinada,
o método da simulagdo numérica retoma as
etapas da metodologia classica.

Método das Incertezas Relativas

O método das incertezas relativas segue a
mesma metodologia do método classico na
determinacdo das incertezas das grandezas de
entrada de um mensurando. Porém no calculo da
incerteza combinada s&o utilizadas as incertezas
relativas das grandezas de entrada. Por exemplo
:seja o mensurando ( y) definido pela Equagéo
(12).

a—>b (12)

C

y:

Onde: a, b e ¢ sdo as grandezas de
entrada e Aa , Ab e Ac as suas respectivas
incertezas. Neste caso a incerteza padrao reativa
referente & cada grandeza de entrada é definida
pelas Equacdes (13),(14) e (15).

Aa (13)
U =—
‘Y oa
Ab (14)
U, =—
b
Ac (15)
U =—
‘ c

Deste modo entdo, o calculo da incerteza
combinada é definido pela Equagéo (16).

“O) Y vy ) "o

A partir do calculo da incerteza combinada
o método das incertezas relativas retoma as
etapas da metodologia classica.

Aplicacdes

Caso 1

A concentragdo de uma solugéo padrao 0,1
M de Ftalato Hidrogénio de Potassio (KHP) é
determinada pela seguinte expresséo:

— mKHP (g) ) PKHP
"V .(1)-F,(g/mol)

KHP

(mol /1)

onde:

C = concentracéo de Ftalato

Hidrogénio de Potassio (mol/l)
m = massa de KHP(5,105g + 8,7E -59)

KHP

F = Massa Molecular do KHP

KHP

(204,2236 g/mol + 0,0047 g/mol)
P = Pureza do KHP (0,999 + 0,00058 )

KHP

V' = Volume total do frasco (250ml

r

+0,12ml )

Aplicando-se as trés metodologias de
célculo para a estimativa de incerteza de medigao
da concentracdo de ftalato hidrogénio de
potassio, tem-se os valores conforme Tabela 1 :

Tabela 1 — Resultados referentes a cada metodologia

caso 1
Metodologia Incerteza
Combinada (mg/l)
Classica 0,000075
Simulacdo Numérica 0,000075
Relativa 0,000075
Caso 2

A concentragao de uma solugao de cadmio
(Co) determinada a partir da espectrometria de
absorcdo atbmica € definida pela seguinte
expressao:

C
C,=—=2 (4, -4)-(4,— 4,)/ f
=y (- 4)- (- )]
Onde:
(C = concentragdo de referéncia

2

(0,5mg/1+0,0017 mg/l)



A = absorbancia (53 0,62) referente a

concentragdo Cy( 0,1 mg/l)
Al = absorbancia ( 21,8+ 0,39) referente

a concentracdo de referéncia Cy
Az — absorbancia ( 1014 + 0,22)

referente a concentragdo de referéncia C, (0,5
mg/l)
f — fator de diluicdo (5 + 0,017)

Aplicando-se as trés metodologias de
célculo para a estimativa de incerteza da
concentracdo de cadmio, tem-se os resultados
conforme a Tabela 2.

Tabela 2 - Resultados referentes a cada metodologia

caso 2
Metodologia Incerteza Combinada
(mg/l)
Classica 0,0035
Simulagcdo Numérica 0,0035
Relativa 0,0056
CONCLUSOES

e Conforme a Tabela 2, conclui-se que as
trés metodologias de célculo para a estimativa da
incerteza de um resultado de medi¢gao n&o devem
ser aplicadas indiscriminadamente, visto que em
alguns casos as metodologias n&o convergem
para o mesmo valor da incerteza combinada .

¢ O EURACHEM/CITAC Quantifying
Uncertainty in Analytical Measurement —Second
Edition - 2000 tende evitar o emprego da
metodologia classica para estimativa da incerteza
de medicdo, utilizando mais freqientemente o
método das incertezas relativas. No caso
especifico da estimativa da incerteza da
concentragdo de cadmio, como mostra a Tabela
2, os valores da incerteza referentes as
metodologias classica e simulagdo numérica
diferem daquele determinado pela metodologia
das incertezas relativas. Esta diferengca neste
caso especifico € de 60%. Diante deste fato, a
maneira mais indicada para a estimativa da
incerteza de medicéo é a metodologia classica.

e Conforme as discussdes apresentadas no
estudo do processo de engarrafamento do gas
nitrogénio, os documentos Guide to the
Expression of Uncertainty in Measurement |,
Geneva , 1993 , revised and reprinted in 1995" e
sua tradugdo para o portugués Guia para a
Expressdo da Incerteza de Medigdo (1998) se
estabelecem como ferramentas poderosas para a

analise e definicdo da instrumentagdo adequada
a uma tolerancia de um determinado processo,
além de ser o documento que harmoniza
universalmente a forma de calculo da estimativa
da incerteza de resultado de medigao.

¢ No caso da medigdo da massa especifica
da gasolina de acordo com a norma ASTM D
1298 , a incerteza referente ao densimetro € o
valor preponderante na incerteza do resultado de
medicdo da massa especifica. Como discutido
anteriormente, esta incerteza conduz a um
desperdicio cujo valor é bastante elevado. Nesta
situagdo o documento da incerteza de medigao
se estabelece para justificar o investimento de
recursos para o desenvolvimento e construgao
de um densimetro de melhor qualidade
metroldgica.

. Ainda no caso da determinagao
da incerteza de medicdo da massa especifica
da gasolina, e enfocando a tolerancia
(0,5kg/m?®) da norma ASTM D 1298
conforme  observado anteriormente, o
desperdicio é ainda maior, conclui-se entao
que esta norma deve ser revisada em relagao
a sua tolerancia, levando-se em conta a
incerteza de medicdo e o aspecto do
desperdicio.

. Esta analise e conclusdo devem
ser ampliadas geralmente para todas as
normas que porventura declarem valores de
tolerancia, porque quando estas normas
foram elaboradas o documento “ International
Organization for Standardization , Guide to
the Expression of Uncertainty in
Measurement , Geneva , 1993 , revised and
reprinted in 1995" e outros documentos de
mesma filosofia e fundamentacao nao
existiam. Certamente estas normas
elaboradas ndo contemplam o conceito de
incerteza universalmente disseminado por
estes documentos.
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