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A SPMet - Sociedade Portuguesa de Metrologia tem por objetivo promover o estudo,
o desenvolvimento e a divulgacdo da Metrologia, contribuindo para a expanséo do
ensino neste dominio, estimular a investigacdo cientifica e a difusdo de
conhecimentos, promover a edicdo de publicacGes, estabelecer relacbes com
sociedades cientificas nacionais e internacionais, incentivar a participacdo nacional
em congressos internacionais e promover a realizacdo de reunides cientificas em
Portugal.

A RELACRE - Associacao de Laboratorios Acreditados de Portugal tem como misséo
apoiar e promover a comunidade portuguesa de entidades de avaliacdo da
conformidade acreditadas, contribuindo para o seu reconhecimento na sociedade e
para o desenvolvimento e credibilizacdo da sua atividade.

A FCT Nova - Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa
€ uma das trés maiores e mais prestigiadas escolas de Engenharia e Ciéncias do Pais
e é reconhecida pela sua investigacéo de exceléncia, pela qualidade dos seus cursos
e pela empregabilidade dos seus diplomados - licenciados, mestres, doutores.

A Comissao Organizadora pretende, com este Encontro Nacional, dinamizar a
discusséo, pela comunidade cientifica nacional, de todos os temas relevantes para 0s
organismos, instituicées e pessoas individuais com atividade nestes dominios.

Pretende-se obter contribuic6es originais nos temas selecionados, que abrangem as
atividades desenvolvidas pelos laboratérios, o tratamento de assuntos tedricos de
interesse geral e o desenvolvimento de nova instrumentacdo e de novos métodos e
procedimentos de ensaio.

COMISSAO ORGANIZADORA

SPMet — Eduarda Filipe, Paulo Cabral, Pedro Girdo, Frederica Carvalho e Olivier
Pellegrino

RELACRE — Alvaro Ribeiro, Ana Duarte e Claudia Silva
FCT Nova — Virgilio Cruz Machado, Helena Navas e Ana Sofia Matos

COMISSAO CIENTIFICA

Jodo Sousa Lopes - Presidente, Antonio Vallera, Dinis Pestana, Dinis dos Santos,
Filomena Camoes, Helena Navas, lvette Gomes, Jodo Duarte Cunha, José Manuel
Rebordao, Luis Pleno de Gouveia e Mario Nunes

Local: Auditério do Edificio VIl da FCT Nova
Morada: Faculdade de Ciéncias e Tecnologia, 2829-516 Caparica

https://www.fct.unl.pt/pt-pt
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ORADORES CONVIDADOS

Luc ERARD

e Diretor da Investigacao Cientifica e
Tecnoldgica do LNE (Laboratoire national
de métrologie et d'essais) até 2010,
Diretor do Bureau national de métrologie,
de 2001 a 2004

e Eleito membro do CIPM - Comité
Internacional dos Pesos e Medidas da
Convencéao do Metro em 2004 e
Presidente do CCTF (Comité Consultivo
do Tempo e Frequéncia) desde 2007

¢ Carreira de 39 anos como investigador e
gestor de ID no LCIE, BNM e LNE. Auditor
da COFRAC e Vice-Presidente do comité
de acreditacdo para a eletricidade,
tecnologias da informacéo e radiagtes

e De 2007 a 2009 foi presidente do Comité
EMRP (Programa Europeu de
Investigacdo Metroldgica) da EURAMET
(Associacao Europeia dos Laboratérios
Nacionais de Metrologia)

e Presidente da EUROMET de 1998 a 2001

e Durante 15 anos membro do BoD da
EURAMET e Presidente dos TC da
eletricidade e magnetismo (TC-EM) e da
qualidade (TC-Q)

ALVARO RIBEIRO

¢ Presidente do Conselho de Administragéo
da RELACRE (Associagéo de
Laboratérios Acreditados de Portugal)

¢ Presidente da EUROLAB (European
Federation of National Associations of
Measurement, Testing and Analytical
Laboratories)

e Chefe de Nucleo de Qualidade
Metrologica (NQM) do Centro de
Instrumentacéo Cientifica do LNEC
(Laboratério Nacional de Engenharia Civil)

e Investigador do LNEC

e Membro dos Comités Técnicos da IMEKO
(International Measurement
Confederation), 7 — Measurement
Science, 9 — Flow Measurements e 21 -
Mathematical Tools for Measurements

e Vice-Presidente da Comisséo ILAC-LC
(International Laboratory Accreditation
Cooperation - Laboratory Committee) a
partir de 1 de janeiro de 2019.
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PROGRAMA
28 de novembro

08:30  Inscrigdo e recepcao dos participantes

09:30 | Sesséo de ABERTURA
Eduarda Filipe, Presidente do Conselho Diretivo da SPMet (Sociedade
Portuguesa de Metrologia)

José Carlos Roseiro, Membro do Conselho de Administracao da
RELACRE (Associacao de Laboratorios Acreditados de Portugal)

Virgilio Cruz Machado, Diretor da FCT Nova (Faculdade de Ciéncias e
Tecnologia da Universidade Nova de Lishoa)

Sessao 1 - Max PLANCK (séc. XIX - XX)

Moderadora: Isabel Godinho, Diretora do Departamento de Metrologia
do IPQ (Instituto Portugués da Qualidade)

APRESENTACAO CONVIDADA
09:45 | Larévision du SI/ The revised Sl
Luc Erard

Membro do CIPM (Comité Internacional dos Pesos e Medidas) da Convengédo
do Metro e antigo Diretor da Investigagéo Cientifica e Tecnolédgica do LNE
(Laboratoire National d’Essais), Paris, Franca

10:30 | Sesséo 2 - Brian JOSEPHSON (séc. XX -)

Moderadora: Claudia Silva, RELACRE (Associa¢éo de Laboratérios
Acreditados de Portugal)

EXPOSITORES

ADMedida Instrumentagéo
Aralab
Carl Zeiss Iberia

Espectral

POSTERS

Otimizacéo da incerteza de amostragem — Aplicacéo ao sistema
estuarino do rio Tejo
Carlos Borges?, C Palmal, R Silva?

1 IH (Instituto Hidrografico), Lisboa; 2 CQE (Centro de Quimica Estrutural), Faculdade
de Ciéncias da Universidade de Lisboa, Lisboa

Analise estatistica dos EMA de alcoolimetros evidenciais
Ana Rita Madeira, A Furtado, V Cabral
IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica

Metodologia de calibracéo direta e indireta da temperatura de um
reémetro
Joana Gavinal, A Furtado?*, J Pereira?, J Sousa?

1 Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lishoa, Lisboa; 2 IPQ (Instituto Portugués
da Qualidade), Caparica



CONFMET2018 - Em constante evolucdo o Sistema Internacional de unidades

10:50

11:00

12:00

13:00

14:10

14:30

Estabelecimento da rastreabilidade das medi¢cdes de massa
volimica de liquidos: 17RPT02-rholig. Um novo projeto EMPIR
Andreia Furtado?, J Pereiral, M Schiebl?, G Mares®, G Popa?3, P Bartos?,

J Bebic®, E Lenard®, A Alic”, S Alisic’, P Neuvonen®, H Wolf®, G Sariyerli?,
A Bescupschiil?, B Laky'?

1 IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica; 2 BEV-PTP (Physikalisch
Technischer Priifdienst des Bundesamt fiir Eich und Vermessungswesen), Austria; 3
BRML (Biroul Roman de Metrologie Legala), Roménia; 4 CMI (Cesky metrologicky
institut), Republica Checa; 5 DMDM (Ministarstvo privrede Direkcija za mere i Dragocene
Metale), Sérvia; 6 GUM (Central Office of Measures), Polonia; 7 IMBIH (Institut za
Mijeritejstvo Bosne i Hercegovine), Bosnia e Herzegovina; 8 JV (Justervesenet),
Noruega; 9 PTB (Physikalisch Technische Bundesanstalt), Alemanha; 10 TUBITAK
(Turkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu), Turquia; 11 INM (Institutul National
de Metrologie), Moldavia, 12 Anton Paar GmbH, Austria

Determinacé&o da salinidade por refratometria e densimetria de
tubo vibrante como métodos compativeis: da salinidade ao pH

Andreia Napoledo?, A Furtado?, J Pereira?, R Quendera?, O Pellegrino?, M
Cidades, C Oliveiral

1 Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa, Lisboa; 2 IPQ (Instituto Portugués
da Qualidade), Caparica; 3 Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova
de Lisboa, Caparica

Sesséo 3 — Amedeo AVOGADRO (séc. XVIII - XIX)

Moderador: José Carlos Roseiro, LNEG (Laboratério Nacional de
Energia e Geologia), Administrador da RELACRE (Associacao de
Laboratérios Acreditados de Portugal)

TUTORIAIS
O método gravimétrico aplicado as medi¢cdes de volume e caudal

Elsa Batista
IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica

Avaliagao “top-down” da incerteza de medigao com ponderagao
da correcdo de efeitos sistematicos

Ricardo Bettencourt da Silva

CQE (Centro de Quimica Estrutural), Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa,
Lisboa

)

Sesséo 4 - Charles-Augustin de COULOMB (séc. XVIII - XIX)

Moderador: Helena Navas, Professora da FCT Nova (Faculdade de
Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa)

O tempo universal coordenado em Portugal
Carlos Pires, | Godinho

IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica
Redefinicdo do kilograma

Isabel Spohr?, S Davidson?

1: IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica; 2 NPL (National Physical
Laboratory), Teddington, Reino Unido
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14:50

15:10

15:30

15:50

16:10

16:30

17:30

A propésito das constantes fundamentais
Olivier Pellegrino, L Ribeiro, | Godinho
IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica

Medidas absolutas de alta precisdo de energias de transicédo de
raio-X em i6es altamente carregados

Jorge Machado'?, C Szabo3®#, J Santos?, P. Amaro?!, M Guerra?,

A Gumberidze®, G Bian?®, J Isac?, P Indelicato?

1 LIBPhys-UNL (Laboratério de Instrumentacdo, Engenharia Biomédica e Fisica da
Radiacéo), Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa,
Caparica; 2 Laboratoire Kastler Brossel, Sorbonne Université, CNRS, ENS-PSL
Research University, Collége de France, Paris, Franga; 3 NIST (National Institute of
Standards and Technology), Gaithersburg, Maryland, Estados Unidos da América; 4
Theiss Research, La Jolla, California, Estados Unidos da América; 5 EMMI (ExtreMe
Matter Institute and Research Division), GSI Helmholtzzentrum fiir
Schwerionenforschung, Darmstadt, Alemanha; 6 Institute of Atomic and Molecular
Physics, Sichuan University, Chengdu, Republica Popular de China

Sessdo 5 - Ludwig BOLTZMANN (séc. XIX - XX)

Moderador: I1zunildo Cabral, Professor da FCT Nova (Faculdade de
Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa)

Avaliagdo de medi¢cbes em tomografia computadorizada
industrial: resultados obtidos em artefactos de geometria
complexa

Fernando Ferreira

CATIM (Centro Tecnolégico de Apoio a Industria Metalomecanica), Porto

CALIBRATION 4.0 - Sistema de informacé&o para uso de
certificados de calibragéo digitais

Miguel Marques?, Carlos Bragancga Oliveira?, Ana Cardoso®

1 INEGI (Instituto de Ciéncia e Inovacdo em Engenharia Mecénica e Engenharia
Industrial), Universidade do Porto, Porto; 2 Departamento de Engenharia e Gestédo
Industrial da Faculdade de Engenharia da Universidade do Porto e CEGI (Centro de
Engenharia e Gestao Industrial) do INESC TEC (Instituto de Engenharia de Sistemas e
Computadores, Tecnologia e Ciéncia), Porto; 3 Faculdade de Engenharia da
Universidade do Porto, Porto

MESA REDONDA

METROLOGIA 4.0

Moderador: Pedro Girdo, Professor do IST, UL (Instituto Superior
Técnico da Universidade de Lisboa) e Vice- Presidente do Conselho
Diretivo da SPMet (Sociedade Portuguesa de Metrologia)

Fernando Ferreira, CATIM (Centro Tecnoldgico de Apoio a Industria
Metalomecanica)

Paulo Cabral, IEP (Instituto Electrotécnico Portugués)
Pedro Cruz, Controlar - Eletrénica Industrial e Sistemas
Rafhael Putseys, Carl Zeiss Iberia

Encerramento 1.° dia
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29 de novembro

09:30

09:50

10:10

10:30

10:50

11:00

12:00

13:00

14:00

Sessao 6 - Klaus von KLITZING (séc. XX -)
Moderador: Luis Ribeiro, IPQ (Instituto Portugués da Qualidade)

Processo de calibracdo de distanciometros LASER
David Manaia

I1SQ (Instituto de Soldadura e Qualidade), Oeiras

ASME B89.1.14-2018 — Calipers. Informacdo complementar
comparativamente ao referencial normativo ISO 13385-1:2011
Isabel Perfeito

CATIM (Centro Tecnoldgico de Apoio a Industria Metalomecéanica), Porto

Estudo e caracterizagdo da camara climatica de duas pressdes
utilizada na calibracéo de instrumentos de medi¢céo de humidade
relativa

Ana Catarina Sousa?, | Loio?, J Sousa?, H Navas?

1 Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa, Monte da
Caparica; 2 IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica

Avaliagdo da incerteza de medigcdo da velocidade do ar no tunel
aerodindmico n.°1do LNEC
Luis Lages Martins, A Ribeiro, R Mendes

LNEC (Laboratério Nacional de Engenharia Civil), Lisboa

Sessdo 7 - Rolf SIEVERT (séc. XIX - XX)
Moderador: Olivier Pellegrino, IPQ (Instituto Portugués da Qualidade)
e Conselho Diretivo da SPMet (Sociedade Portuguesa de Metrologia)

TUTORIAIS

Laboratério de Metrologia das Radia¢gdes lonizantes: Grandezas,
Unidades e Padrdes

Luis Santos, J Alves, G Carvalhal, M Caldeira

CTN-IST (Campus Tecnologico e Nuclear do Instituto Superior Técnico), Universidade
de Lisboa, Bobadela

Grandezas e Unidades do Sistema Internacional de Protecédo
Radioldgica e Perspetivas Futuras

Louis Branco, Pedro Gomes
I1SQ (Instituto de Soldadura e Qualidade), Oeiras

0

Sesséo 8 - James Prescott JOULE (séc. XIX)

Moderador: Paulo Cabral, IEP (Instituto Electrotécnico Portugués) e
Vice-Presidente do Conselho Diretivo da SPMet (Sociedade
Portuguesa de Metrologia)

APRESENTACAO CONVIDADA

A nova ISO/IEC 17025 e a transicédo digital nos laboratdrios

Alvaro Silva Ribeiro
Presidente da EUROLAB, Presidente da RELACRE, Lisboa
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16:50

18:00

Avaliacdo da Homogeneidade em Materiais de Referéncia
Certificados (MRC)
Florbela Dias, C Costa

IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica

Quantificacdo da incerteza da determinacdao visual do ponto final
de uma titulacao
Miguel Barros, D Ferreira, C Oliveira, R Silva

CQE (Centro de Quimica Estrutural), Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa,
Lisboa

Unificacdo de escalas de pH- UnipHied

Raquel Quendera?, F Camdes?

1 IPQ (Instituto Portugués da Qualidade), Caparica; 2 (Centro de Quimica Estrutural),
Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa, Lisboa

Sessao 9 - Heinrich HERTZ (séc. XIX)
Moderadora: Ana Sofia Matos, Professora da FCT Nova (Faculdade
de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa)

Medicdo de processos de colisdo electrénica em FE XVII de
interesse astrofisico

Pedro Amaro?!, C Shah?, S Dobrodey?, J Marques?, J P Santos?, T. Pfeifer?, J.
R. Crespo Lopez-Urrutia?

1 Laboratério de Instrumentagéo, Engenharia Biomédica e Fisica da Radiagédo
(LIBPhys-UNL), Dep." de Fisica, Faculdade de Ciéncias e Tecnologia, Universidade
Nova de Lisboa, Caparica; 2 Max-Planck-Institut fir Kernphysik, Heidelberg, Alemanha,
3 BiolSI (Biosystems & Integrative Sciences Institute), Faculdade de Ciéncias da
Universidade de Lisboa, Lisboa

Top-down evaluation of measurements based on calibrators
subject to sample preparation: Determination of contaminants in
natural water

Rocio Mateos?, M San Andrés?, A Pascual?, C Oliveira?, R Silva2

1 Department of Analytical Chemistry, Physical Chemistry and Chemical Engineering,
Faculty of Biology, Environmental Sciences and Chemistry, University of Alcala, Madrid,
Espanha; 2 CQE (Centro de Quimica Estrutural), Faculdade de Ciéncias da
Universidade de Lisboa, Lisboa

Ensaios de Aptiddo - Em constante desafio

Claudia Silva, A Duarte

RELACRE, Lisboa

MESA REDONDA

A NPEN ISO/IEC 17025:2017

Moderadora: Noélia Duarte
Consultora e Membro da Mesa da Assembleia-Geral da SPMet
(Sociedade Portuguesa de Metrologia)

Ana Duarte, RELACRE (Associagdo de Laboratérios Acreditados de
Portugal)

Carla Gomes, IPQ (Instituto Portugués da Qualidade)

Frederica Carvalho, Laboratoério de Calibracdes da TAP (Transportes
Aéreos Portugueses)

Alexandra Mesquita, IPAC (Instituto Portugués de Acreditacéo)

Sessao de Encerramento
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RESUMOS
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Sesséo 2 - Brian JOSEPHSON (séc. XX -) - POSTERS

OTIMIZACAO DA INCERTEZA DE AMOSTRAGEM — APLICACAO AO SISTEMA
ESTUARINO DO RIO TEJO

Carlos Borges?, Carla Palma?, Ricardo Bettencourt da Silva?

1 Instituto Hidrografico, Rua das Trinas 49, 1200-615 Lisboa, Portugal
2: Centro de Quimica Estrutural — Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa; Edificio C8, Campo
Grande, 1749-016 Lisboa, Portugal
Carlos.borges@hidrografico.pt

RESUMO

A caracterizagdo ou avaliagao da variagdo da poluicdo de uma determinada massa de agua é afetada
por vérios fatores. No caso particular de sistemas estuarinos esta caracterizagéo esta dependente da
variacdo sazonal das condicées do rio, da variabilidade das fontes de poluicdo, da heterogeneidade da
distribuicao de poluentes na 4gua, da representatividade da amostragem e da incerteza da analise das
amostras.

Atualmente, o estudo da representatividade da amostragem e estimativa da incerteza a ela associada
implicam, para sistemas estuarinos, a colheita e andlise de mdultiplas amostras em cada situacdo de
amostragem, quer pela replicagdo da amostragem no mesmo ponto, quer pela replicacdo da
amostragem em pontos muito préximos no espaco e no tempo [1-2], com 0s correspondentes impactos
no trabalho analitico.

Este trabalho apresenta uma metodologia para o desenvolvimento de modelos da incerteza de
amostragem que considera a variabilidade da composi¢édo da agua do rio e a capacidade da estratégia
de amostragem usada para caracterizar uma &rea especifica do sistema estuarino, sem que, para tal,
se tenha de proceder a amostragens replicadas repetidas ao longo do tempo.

Uma é&rea do estuario do rio Tejo foi caracterizada através da andlise de 10 amostras colhidas em
coordenadas GPS conhecidas num circulo de amostragem com 250 m de didmetro para diversos
nutrientes (NOx, NO2, PO4 e SiO2). A heterogeneidade do sistema foi descrita por uma superficie
3D (x, y, Z) com as variaveis x e y atribuidas as posi¢8es das amostras e a varidvel z representando o
nivel medido do nutriente estudado. A aleatorizacdo desta superficie usando simula¢cdes de Monte
Carlo associadas a incerteza das coordenadas GPS e & repetibilidade analitica, permitiu estimar a
incerteza a partir de trés estratégias de amostragem: para uma Unica amostra; para uma amostra
composta resultante da mistura de m subamostras colhidas aleatoriamente no circulo de amostragem
(Amostragem Composta Aleatéria); e para amostras obtidas em linha com as subamostras
consecutivas colhidas a uma distancia definida d (Amostragem Composta Aleatéria).

A incerteza da amostragem foi estimada a partir da dispersdo da concentragcéo estimada de nutrientes
determinada na superficie aleatoria da variacdo da composi¢do da agua do rio. A incerteza da
amostragem foi combinada com as incertezas analiticas de precisao intermédia e exatidao para estimar
a incerteza da determinacdo da composicao média do nutriente no circulo de amostragem. Nenhum
desvio sistemético relevante foi observado na avaliacdo das estratégias de amostragem. Tanto a
Amostragem Composta Aleatéria como a Linear, para 0 mesmo nimero de subamostras, apresentam
incertezas equivalentes, e menores que as associadas a amostragem Unica. A producdo de amostras
compostas de trés ou quatro subamostras colhidas a uma distancia nédo inferior a 30 m permite uma
pequena incerteza de amostragem sem a necessidade de aumentar significativamente o trabalho de
campo.

A incerteza padrao relativa da amostragem variou de 0,31 % a 4,4 %, produzindo medidas com uma
incerteza expandida relativa entre 5,7 % e 10 % (para um fator de expansdo k =2). Para as
determinagbes de NOx, NO2z e POg, a incerteza da amostragem pode ser um importante componente
de incerteza, responsavel por 21 % a 62 % da incerteza global, enquanto para a determinacao da
amostragem de SiO2 é uma componente menor da incerteza [3].

PALAVRAS-CHAVE: Amostragem; Incerteza; Otimizagdo; Estudrio; Nutrientes;
REFERENCIAS

[1] 1SO 5667-1:2006, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling
programmes and sampling techniques, Genéve, ISO, (2006);

[2] ISO 5667-9:1992, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on sampling from marine
waters, Genéve, 1SO, (1992);

[3] C. Borges, C. Palma, R.B. Silva “Optimisation of river sampling” Talanta, submetido para
publicacéo.
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ANALISE ESTATISTICA DOS EMA DE ALCOOLIMETROS EVIDENCIAIS
Ana Madeira'’, Andreia Furtado?, Vitor Cabral*
1nstituto Portugués da Qualidade, I.P., Caparica, Portugal

*amadeira@ipg.pt

RESUMO

Anualmente, no IPQ, sdo efetuadas verificacbes metroldégicas de cerca de 1000 alcoolimetros
evidenciais utilizados, ndo s0, pelas entidades policiais nacionais para controlo de alcoolémia dos
condutores no ambito da seguranca rodoviaria [1], como também por entidades privadas que fazem
esse mesmo controlo aos seus funcionarios de modo a prevenir acidentes de trabalho. Atualmente, em
Portugal, encontra-se em vigor a Portaria n.° 1556/2007 [2], relativa ao controlo metrolégico destes
alcoolimetros, onde séo estabelecidos os Erros Maximos Admissiveis (EMA) a aplicar em cada
operacdo metroldgica, i.e. aprovacdo de modelo, primeira verificacdo, verificagdo periodica ou
verificagédo extraordinéria, sendo estes ensaios realizados de acordo com a recomendacao n.° 126 da
OIML [3].

Os EMA séo limites de erro definidos convencionalmente em fun¢do nédo sé das caracteristicas dos
instrumentos, como também da finalidade do seu uso, ou seja, tais valores limite, para mais ou para
menos, ndo representam valores reais de erro, numa qualquer medi¢cdo concreta, mas um intervalo
dentro do qual, com um elevado nivel de confian¢ca (uma vez respeitados os procedimentos de
medi¢éo), o erro de indicacdo do instrumento se encontra. As caracteristicas metrolégicas destes
alcoolimetros séo avaliadas no ato da sua aprovagéo de modelo de modo a averiguar se o instrumento,
durante a sua vida Util, possui caracteristicas construtivas adequadas, de forma a manter as qualidades
metrolégicas regulamentares, nomeadamente fornecer indicagdes dentro dos EMA prescritos no
respetivo regulamento [4]. Por outro lado, nos ensaios de controlo metrolégico dos alcoolimetros, ao
erro de indicacdo determinado estd igualmente associada uma incerteza de medicdo, U, sendo a
relacdo do seu valor com os valores EMA assegurada, em primeiro lugar, pelo método de medicdo
preconizado [3]. E préatica das orientagdes internacionais da metrologia legal estabelecer relagdes
iguais ou inferiores a 1/3, procurando um equilibrio entre o custo de operacionalizacdo dos métodos e
a percentagem de ocorréncia de resultados de avaliacao de conformidade inconclusivos, caso fosse
tida em conta essa incerteza de medicéo.

Nesse sentido, de modo a averiguar a influéncia dessa incerteza de medicdo na avaliacdo da
conformidade dos erros de indicacéo dos alcoolimetros relativamente aos EMA previstos na Portaria
n.° 1556/2007 [2], realizou-se um estudo com os resultados experimentais de controlo metrolégico
(Primeira Verificagdo e Verificagéo Periodica) de 800 alcoolimetros evidenciais aprovados em 2017, i.e.
aqueles alcoolimetros cujo erro médio de medicao foi inferior ou igual ao EMA definido para cada
tipologia de operagdo metroldgica. Através da andlise efetuada, verificou-se que apenas 14 em cada
100 alcoolimetros (14 %) apresentaram |Erro| + U > EMA, em que 75 % correspondem a erros de
medicdo negativos, i.e, abaixo da concentracdo de referéncia (TAS). Do universo de 14 % de
alcoolimetros que ndo cumprem a condi¢éo referida cerca de 81 % s&o referentes as concentra¢fes
de TASiguaisa 1,2 g/L e 2 g/L TAS, o que podera estar relacionado com condicionantes instrumentais.
Ao considerar-se o indicador [(|Erro] + U - EMA) / EMA] constatou-se que este apresenta um valor
médio de 21 % para as concentra¢gdes de TAS testadas. Concluiu-se que o elevado nivel de aprovacfes
(86 %) de alcoolimetros onde a incerteza de medi¢do ndo tem influéncia no resultado comprova a
adequabilidade do método de medicdo em vigor bem como das caracteristicas metrolégicas impostas
na aprovacédo de modelo (homeadamente no que se refere a repetibilidade) face aos valores de EMA
aplicaveis.
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RESUMO

A viscosidade de um liquido pode ser medida através de diversos instrumentos de medi¢&o. Contudo,
os mais utilizados sé@o os viscosimetros capilares, os viscosimetros rotacionais e mais recentemente
0s redmetros. Estes Ultimos tém apresentado uma ampla aplicabilidade pois permitem medir a
viscosidade, tanto de liquidos newtonianos, como de liquidos ndo-newtonianos, podendo ser utilizado
em varios tipos de industrias (ex. cosmética, farmacéutica, alimentar, polimeros, petroquimica), tanto
no controlo da qualidade dos produtos como no desenvolvimento de novos, indo ao encontro das
preferéncias do consumidor e/ou dos requisitos de fabrico. Como qualquer outra propriedade fisica, a
viscosidade ira depender, para além das caracteristicas intrinsecas da propria amostra (i.e. estrutura
molecular), das forgcas exteriores aplicadas (no caso de amostras ndo-newtonianas) e das condi¢des
(maioritariamente temperatura [1] e pressdo) nas quais a amostra se encontra. Uma medic&o incorreta
da temperatura da amostra podera influenciar significativamente o valor da viscosidade. Por exemplo,
uma diferen¢a de temperatura de 1 K pode produzir um erro relativo na viscosidade entre 2 % a 50 %,
dependendo do tipo de amostra e da temperatura da medicdo [2]. Deste modo, torna-se crucial
conhecer com exatiddo a temperatura da amostra durante os ensaios reométricos. A maioria dos
redmetros possui sensores de temperatura integrados (termémetros de resisténcia de platina (TRP) ou
termopares) localizados na sua geometria de medig&o fixa (mais precisamente dentro do sistema de
refrigeracdo por elementos de peltier). Devido a essa situagéo o sensor de temperatura ndo se encontra
em contacto direto com a amostra em medic&o, podendo existir um desvio entre a temperatura da
amostra e a temperatura indicada pelo sensor de temperatura do reémetro. De modo a conhecer este
potencial desvio de temperatura é necessaria a calibracdo do sensor de temperatura do reémetro,
podendo utilizar-se dois métodos de calibragdo diferentes: método direto ou método indireto. O método
de calibragéo direto pode ser utilizado em geometrias de prato-prato (PP) através da introdugcéo de um
TRP ou de um termopar calibrado diretamente na amostra ou noutro meio bom condutor térmico [2].
No entanto, noutras geometrias de medi¢éo, como por exemplo no caso dos cilindros concéntricos (CC)
ou nas geometrias de cone-prato (CP), onde n&o é possivel alterar o gap de medicéo, devida a restri¢céo
de espaco nao é possivel a introducdo de um sensor de temperatura diretamente na amostra, sendo
por isso necessario recorrer a calibracdo da temperatura por método indireto. Para isto € necessario
recorrer a uma amostra de um liquido de referéncia cuja viscosidade foi determinada com recurso a
viscosimetros capilares a varias temperaturas (ou pelo menos no intervalo de temperatura no qual se
pretende calibrar o reémetro). Enquanto no método direto a calibracdo é conduzida sem rotacdo do
redmetro de modo a nao danificar as geometrias de medi¢cdo, no método indireto é necessario a
medicdo da viscosidade do liquido de referéncia em funcéo da temperatura de forma a determinar
indiretamente o erro em temperatura. No método indireto o erro em temperatura é obtido através do
erro em viscosidade para uma determinada temperatura, sendo que este sera influenciado por outras
componentes da medi¢&o, dado que o erro em viscosidade serd o resultado de um somatério de varios
componentes (por exemplo, o aquecimento por corte ou dissipacdo de calor da amostra para o meio
exterior e/ou vice-versa). O objetivo desta comunicacao prendeu-se com estudo dos resultados destes
diferentes tipos de medi¢cdo e em que medida podem influenciar a incerteza de medicdo da viscosidade.
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REFERENCIAS
[1] Oldérp DK (s.d.) Process Instruments. Thermo Fisher Scientific.

[2] Laun M, Auhl, D, Brummer R, Dijkstra DJ, Gabriel C, Mangnus, MA & Handge UA (2014)
“Guidelines for checking performance and verifying accuracy of rotational rheometers: viscosity
measurements in steady and oscillatory shear” (IUPAC Technical Report). Pure and Applied
Chemistry, 86 (12), 1945-1968.


mailto:*afurtado@ipq.pt

CONFMET2018 - Em constante evolucdo o Sistema Internacional de unidades

ESTABELECIMENTO DA RASTREABILIDADE DAS MEDICOES DE MASSA
VOLUMICA DE LIQUIDOS: 17RPT02-RHOLIQ UM NOVO PROJETO EMPIR

A Furtado®’, J Pereiral, M Schiebl?, G Mares®, G Popa?, P Bartos*, J Bebic®, E Lenard®, A Alic’, S
Alisic’, P Neuvonen?g, H Wolf°, G Sariyerli‘®, A Bescupschii'l e B Laky*?

1nstituto Portugués da Qualidade (IPQ), I.P., Portugal; 2Physikalisch Technischer Priifdienst des Bundesamt fir
Eich und Vermessungswesen (BEV-PTP), Austria; 3Biroul Roman de Metrologie Legala (BRML), Roménia;
4Cesky metrologicky institut (CMI), Republica Checa; SMinistarstvo privrede Direkcija za mere i dragocene metale
(DMDM), Sérvia; 8Central Office of Measures (GUM), Poldnia; “Institut za mjeritejstvo Bosne i Hercegovine
(IMBiH), Bésnia e Herzegovina; 8Justervesenet (JV), Noruega; °Physikalisch Technische Bundesanstalt (PTB),
Alemanha; Turkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu (TUBITAK), Turquia; **I.P. Institutul National de
Metrologie (INM), Moldavia; 12Anton Paar GmbH, Austria

*afurtado@ipq.pt
RESUMO

A massa volumica une duas quantidades classicas, massa e volume, que s&o 0s principais elementos
impulsionadores de transacdes econOmicas de bens essenciais, desde combustiveis até produtos
alimenticios liquidos, estes Ultimos que sdo comumente vendidos como bens pré-embalados. O
consumo de liquidos de elevado valor, como o vinho, o azeite e o combustivel, pode ser considerado
de grande importancia para a economia europeia. Na prética atual, os métodos de medi¢éo da massa
volimica destes liquidos ndo sdo bem compreendidos nem executados, levando a obtencdo de erros
sistematicos significativos. Acresce ainda que estes tipos de liquidos apresentam ndo s6, uma ampla
gama de massa volumica, como também de outras grandezas de influéncia, tal como viscosidade e
tensdo superficial. Mais acresce que muitos destes apresentam ainda comportamento viscoeléstico
diversificado, por exemplo por conterem gases dissolvidos ou particulas em suspenséo. Atualmente, a
inexisténcia de guias orientadores (por ex. da EURAMET) para a realizacdo de medicdes exatas da
massa volumica destes liquidos e do facto dos documentos de referéncia existentes se desatualizados
e incompletos [1-4] fez com que surgisse a necessidade a nivel europeu de aumentar o
conhecimento/especializagdo em metrologia da massa volimica de liquidos. Na Europa, apenas quatro
Institutos Nacionais de Metrologia (INM), BEV-PTP, GUM, MKEH e PTB, possuem atualmente a
experiéncia apropriada para realizar medi¢6es de massa volumica de liquidos ao nivel primario, ou
seja, com o método de pesagem hidrostética com um nivel de exatiddo e de incerteza que atenda as
necessidades nacionais (por exemplo, de modo a cumprir as leis nacionais) e internacionais (por
exemplo, de modo a cumprir as regulamentos e normas europeias [5]). Como consequéncia, a cadeia
de rastreabilidade de medi¢cdes da massa volimica de liquidos, até o segundo e terceiro niveis, que
sdo usadas na indastria e em laboratérios de investigacéo, é frequentemente comprometida em paises
europeus menos experientes. Neste sentido surgiu o Projeto EMPIR 17RPTO02 - rhoLiq “Establishing
traceability for liquid density measurements”, sob a coordenagcdo do IPQ, tendo como objetivo
estabelecer a rastreabilidade das medicdes de massa volimica de liquidos em 11 INM europeus,
permitindo fornecer servigos de medicdo e calibracao de alto nivel, e produzir materiais de referéncia
de massa volimica para as partes interessadas. O reconhecimento internacional destes INM neste
campo de conhecimento metrolégico conduzira indiretamente ao reforco da confianga e cooperagéo
mutuas a nivel nacional e internacional. Este projeto teve inicio a 1 de maio e decorrera por um periodo
de 3 anos contado com uma contribui¢éo total da EU de cerca de 0,5 M€.
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RESUMO

Apesar da sua simplicidade concetual e importancia para muitos campos de atividade humana, a
salinidade, S, i.e., a quantidade de sais dissolvidos em agua, ndo é uma grandeza de facil determinacao.
De facto, na medicdo da salinidade da agua do mar, e devido a sua alta capacidade dissolucéo de iGes,
sd0 muitos os compostos que devem ser tidos em consideracdo (ex. NaCl, MgSO4, KNO3z e NaHCO3).
Dado o elevado poder de solvatagéo da agua, a salinidade da agua do mar depende ainda da presenca
de outras moléculas dissolvidas, bem como da temperatura e da presséo [1]. A salinidade dos rios e
lagos encontra-se abaixo de alguns g-kg, enquanto os valores tipicos de salinidade da agua do mar
variam de 35 g-kg* a 200 g-kg? (no Mar Morto). No final do espectro de valores de salinidade situam-
se as salmouras que podem até chegar a cerca de 260 g-kg'. De entre os métodos de medigdo que
permitem analisar quantitativamente compostos em solugBes aquosas, as medicbes efetuadas por
densimetros de tubo vibrante e por refratdbmetros sdo consideradas fiaveis e de demonstrada
compatibilidade metrolégica [2].

As medicdes de pH em solu¢gBes com alto teor de sais dissolvidos, como € o caso da agua do mar,
podem diferir da escala estabelecida com tamp®fes diluidos preparados com agua destilada [3].
Significando por isso que o pH medido em tal meio ndo correspondera exatamente a definicdo
operacional formal nas abordagens eletrométricas, mas incluira um deslocamento aditivo cuja
magnitude depende do valor da amplitude eletrométrica que depende em grande parte da salinidade
[4]. Entretanto, estudos de salinidade da &gua do mar evidenciaram a fungdo matematica empirica entre
pH e S [5], possibilitando deduzir o primeiro do segundo.

Dada a complexidade da medi¢&o do contetddo de solu¢gBes aquosas multicomponentes, foi objetivo do
presente trabalho verificar a compatibilidade metrolégica da fracdo massica de NaCl em solucao
aguosa, no intervalo de salinidade de 35 g-kg! a 262 g-kg, através de densimetria de tubo vibrante e
de refratometria. Como complemento, foram ainda realizadas medi¢6es de pH numa solugcdo aquosa
de NaCl de S =35 e num padrdo sintético de dgua do mar (OSIL). Verificou-se a compatibilidade
metrolégica dos resultados de obtidos embora 0 mesmo néo se tenha verificado entre os resultados
das medigBes potenciométricas do pH e os valores de pH obtidos pela funcéo empirica de Millero et al.
[5] a partir dos valores de salinidade.
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RESUMO

O volume e caudal séo duas grandezas fundamentais na industria, salde e em laboratérios quimicos.
De forma a se obterem resultados fiaveis e com elevada exatidao é necessario que os instrumentos de
medicdo de volume e caudal estejam calibrados por entidades competentes, através de métodos e
padrdes adequados.

A gravimetria € um método primério que permite a determinacéo da massa de agua escoada ou contida
no instrumento a calibrar na qual se realizam duas pesagens uma com o recipiente cheio e outra com
0 recipiente vazio, utilizando 4gua como liquido de calibracéo, a temperatura de referéncia de 20 °C
[1]. Neste método é essencial o conhecimento da massa volumica do liquido utilizado, normalmente
agua destilada, com uma condutividade inferior a 5 uS/cm [2]. Sdo também registadas a condicdes
ambientais, humidade, presséo e temperatura que permitem a determinagdo da massa volimica do ar.
O coeficiente de expansdo do material de que é feito o instrumento a calibrar é utilizado para converter
o volume e caudal determinado a temperatura de ensaio para 20 °C, temperatura de referéncia.

Para determinar qual o volume correspondente a massa escoada ou contida dos instrumentos de
medi¢ao utiliza-se a formula (1) descrita na ISO 4787 [1]. Na determinacgdo de caudal associada a esta
metodologia apenas se acrescenta a contabilizacdo do tempo de ensaio (t - t;), a correcdo & impulsédo
(dmimp) € a correcd@o a evaporacao (Jevap), formula (2).

VZO=(||_—IE)x#x(l—&jx[l—y(t—ZO)] (1)

Nesta equacgéo temos:
V20 = Volume & temperatura de 20 °C, em mL

I, = resultado da pesagem com o recipiente cheio com agua, em g (registado durante a calibragéo)

I = resultado da pesagem com o recipiente vazio, em g (registado durante a calibragéo)

P = Massa volimica da agua a temperatura de calibragdo t, em g/mL (obtida na através da formula
de Tanaka [3])

P, = massa volimica do ar, em g/mL (obtida através da formula simplificada do CIPM [4]

P = massa volimica de referéncia das massas da balanc¢a (de acordo com a OIML D 28 [5], este
valor é de 8,0 g/mL)
y = coeficiente de expanséo térmica cubico do material de que é feito o instrumento calibrado, em °C-!

t = temperatura da agua utilizada na calibracao, em °C (registada durante a calibragao)
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0= [(U = 1) = (Bmamy)) % 5 (1= 22) X [1 = (T = 20)]| + By @

- tr—t; Pw—PA

Existem varios instrumentos de medicdo de volume e caudal utilizados por laboratérios quimicos,
clinicos, industria transformador e hospitais, nomeadamente buretas, pipetas, picndmetros baldes
volumétricos, provetas, micropipetas, recipientes graduados, caudalimetros, instrumentos doseadores
de fluidos, seringas perfusoras, entre outros. A calibracdo de cada um destes instrumentos obedece a
procedimentos técnicos e condicdes especificas que serdo detalhadas nesta apresentacéo tutorial.
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RESUMO

As avaliagbes “top-down” da incerteza da medigao, i.e. baseadas em parametros do desempenho
global da medicao, sédo muito populares em ensaios quimicos por simplificarem a contabilizacdo de
multiplos efeitos aleatérios e sistematicos correlacionados que afetam a qualidade das medigGes.

Este tutorial descreve a quantificacdo e combinacdo da incerteza associada a sub-amostragem,
resultante da  heterogeneidade das amostras  analisadas, da  precisdoffidelidade
intermédia/intermediaria e da veracidade/justeza da medicdo [1]. A incerteza associada a
subamostragem é quantificada através de um historial de resultados da analise duplicada de amostras
“reais” obtidos em condicdes de repetibilidade. A precisao intermédia é quantificada através da analise
replicada, em dias diferentes, de itens homogéneos e a incerteza associada a veracidade é avaliada
através da andlise de amostras com valores de referéncia. As incertezas da subamostragem e precisédo
intermédia podem ser estimadas de forma combinada através da analise de itens heterogéneos em
dias diferentes. A avaliac@o da veracidade da medicé&o inclui a ponderacdo da necessidade de correcédo
de efeitos sisteméticos relevantes considerando a recuperacdo média dos valores de referéncia dos
itens analisados.

Serdo desenvolvidos modelos da incerteza da medicdo para dois intervalos da grandeza estudada:
Intervalo I, entre o Limite de Detecgéo, q;op, Ou Limite de quantificacdo, q0q, € duas vezes o Limite de
Quantificagdo, 2q.0q, €M que a incerteza absoluta € aproximadamente constante e Intervalo I, acima
de 2q10q €M que a incerteza relativa € aproximadamente constante.

Sera apresentada uma folha de calculo “amiga do utilizador” que permite avaliar a incerteza da medigao
[2].

A metodologia apresentada de avaliacdo da incerteza da medicdo € ilustrada com exemplos da
determinacdo de metais em sedimentos [2].

Esta atividade inclui a discussao de duvidas e problemas da avaliagdo “top-down” da incerteza e a
utilizacdo de dados disponibilizados pelos participantes para quantificar componentes de incerteza.
Assim, encoraja-se 0s participantes a apresentar dados do desempenho dos seus ensaios que podem
ser disponibilizados, ou ndo, aos outros participantes desta atividade.
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RESUMO

De modo a garantir a utilizagdo mundial de uma mesma escala temporal, foi criado, em 1970, o Tempo
Atémico Internacional (TAI). O TAl é uma escala de tempo continua, calculada pelo Bureau International
des Poids et Mesures (BIPM) e é baseada nas melhores realizacées do segundo do SlI.

Considerando que o tempo é utilizado como elemento orientador do ser humano, ao longo do dia, é
importante que esta escala siga 0 movimento do Sol. No entanto, o movimento de rotag&o da Terra ndo
€ constante e para garantir que exista uma escala de tempo baseada no TAIl e siga este movimento de
rotacao, foi decidido em 1975, na 15.2 reunido da Conferéncia Geral de Pesos e Medidas que o Tempo
Universal Coordenado (UTC), que deriva do TAI e segue o Tempo Universal (UT1 — movimento de
rotacdo da Terra), seria a base da hora legal do nosso planeta [1].

No Laboratério de Tempo e Frequéncia (LTF) do Instituto Portugués da Qualidade, o UTC é
materializado com recurso a 3 relégios atémicos de césio, e tem a designacao de UTC(IPQ). Estes
relégios fornecem dois sinais analdgicos de 1 PPS (pico por segundo) e um valor de referéncia de 10
MHz, constituindo a base da escala de tempo do Laboratério. Para a comparagéo entre o UTC(IPQ) e
o UTC é utilizado o método designado por common-view, que recorre a um recetor GNSS (Global
Navigation Satellite System), com a possibilidade de captar as frequéncias dos satélites dos 3 sistemas
de posicionamento global, nomeadamente GPS, GALILEO e GLONASS. O resultado desta
comparacao é publicado mensalmente pelo BIPM, na Circular T, sendo o garante de rastreabilidade ao
UTC [2].

O LTF possui dois métodos distintos de envio de dados para o BIPM (correspondentes a transferéncia
de tempo), designadamente o correspondente ao recetor GNSS e o sistema TWSTFT (Two Way
Satellite Time and Frequency Transfer). Este Ultimo, consiste na transferéncia dos sinais de 1 PPS e
10 MHz do UTC(IPQ), por meio de um satélite geoestacionario, entre varios paises, permitindo
comparar, quase em tempo real, os diferentes UTC(k), em que k representa um pais. Atualmente
apenas 15 paises utilizam este sistema para transferir tempo e frequéncia. A vantagem do sistema
TWSTFT consiste na eliminagéo de algumas componentes de incerteza que afetam o método common-
view, como as que se referem a passagem do sinal pela troposfera ou pela ionosfera, podendo obter-
se assim incertezas associadas da ordem de alguns ns [3].

Atualmente, o laboratério esta a implementar novos métodos para a transferéncia de tempo através de
fibra Optica, os quais recorrem a utilizacéo de lasers para converter o sinal analdgico, dos relogios de
césio, em luz, e possibilitando a obtencédo de incertezas cerca de duas ordens de grandeza inferiores
as atuais.

PALAVRAS-CHAVE: UTC; BIPM; GNSS; TWSTFT.
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RESUMO

Define-se desde 1889, ha 129 anos o kilograma - unidade de massa do Sistema Internacional, como
sendo igual a massa do protétipo internacional do kilograma (IPK) conservado em Sévres no BIPM
(Bureau International des Poids et Mesures).

Num artigo em 1991 o diretor do BIPM, Terry Quinn lancava o desafio aos metrologistas e aos
Laboratérios Nacionais de Metrologia (LNM), para comparar a massa com uma constante fundamental
da fisica tendo esse desafio sido formalmente lancado em 1995 numa resolugdo da 20.2 CGPM
(Conférence General des Poids et Mesures).

Na préxima reunido da CGPM (a decorrer de 13 a 16 de novembro de 2018) espera-se a aprovacao de
novas definicdes de 4 das 7 unidades de base do Sl, entre as quais a massa, em que o kilograma é a
Unica unidade de base definida por um artefacto. As novas definicdes aprovadas entrardo em vigor
apenas em maio de 2019.

Entre as 2 reunides da CGPM referidas, ocorreram diversas reunides do CCM (Comité Consultivo para
a Massa e Grandezas Derivadas) nas quais o IPQ participa desde 2010, em que se discutiram 0s
avancos realizados a nivel mundial com as diversas experiéncias criadas para redefinir o kilograma e
se redigiram recomendacdes especificando as condi¢des para que estas experiéncias pudessem ser
aceites para contribuir para a redefinicdo do kilograma assim como a parte experimental (mise-en-
pratique), ou seja na explicagdo de como sera realizado na prética o kilograma apoés a redefini¢éo.

Pretende-se analisar os problemas decorrentes da utilizagdo do IPK na definicdo do kilograma, as
solucdes existentes, apresentando o estado da arte atual e como sera o futuro apos esta redefinicdo.

PALAVRAS-CHAVE: kilograma; Redefinicdo do Sl
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RESUMO

A proposta de revisdo do Sistema Internacional de Unidades (SI), consistindo na redefinicdo de quatro
das sete unidades de base do Sl e numa nova redacédo das definicdes de todas essas unidades de
base [1], referencia estas unidades a verdadeiros invariantes [2]. Trata-se de associar as unidades de
medida da massa, da corrente elétrica, da temperatura e da quantidade de matéria aos valores
numéricos exatos da constante de Planck, da carga elementar, da constante de Boltzmann e da
constante de Avogadro. Mais precisamente, estes valores numéricos devem ser 0s mais recentemente
recomendados pela revisao, efetuada regularmente desde 1969, do Comité sobre os Dados para a
Ciéncia e a Tecnologia (CODATA) dedicado as constantes fundamentais da Fisica [3].

Nesta comunicacgdo, apds uma breve descricdo dos diferentes tipos de constantes universais [4], sdo
apresentados a metodologia e alguns resultados do Grupo de Trabalho sobre as Constantes
Fundamentais do CODATA. Em particular, € analisado o modelo estatistico utilizado pelo CODATA, o
gual tem permitido evidenciar a convergéncia dos valores numéricos das constantes fundamentais ao
longo do tempo [5], bem como os limites deste modelo sendo apresentadas e discutidas diferentes
hip6teses alternativas a estas limitacdes [6].
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RESUMO

Apresentamos medidas de alta precisdo de energia de transi¢ces de raios-X de baixa energia em ides
altamente carregados. Os ides sdo produzidos numa fonte de iBes de ressonancia de eletres em
ciclotrdo (ECRIS) e as respetivas transicdes de raio-X sdo medidas usando um espectrémetro de duplo
cristal operado em vacuo [1]. A alta precisao € devida a utilizagdo de um par de cristais de Si(111) cuja
distancia interplanar, medida em vacuo por técnicas de interferometria, apresenta uma incerteza
relativa de 0.012 ppm. Os comprimentos de onda medidos por estes cristais estdo diretamente ligados
a definicdo de metro, como definido no Sistema Internacional de Unidades.

Foram medidas recentemente 4 transi¢cdes em ides de argon em 3 estados de carga diferentes (com
2, 3 e 4 electrdes), com uma incerteza relativa inferior a 3 ppm [2]. Para além de providenciarem novos
valores de energias de transicéo para uma possivel comparagdo com célculos ab initio, numa tentativa
de aprofundarmos o nosso entendimento de Fisica fundamental, nomeadamente Eletrodindmica
Quéntica e efeitos relativistas, com este nivel de incerteza estes resultados providenciam padrdes de
calibracéo de transi¢Bes de raio-X que podem ser utilizados na calibracdo de instrumentos.

O dispositivo experimental, os resultados mais recentes e o estado atual da experiéncia seréo
apresentados, sendo dado destaque ao principio de funcionamento do espectrémetro.

PALAVRAS-CHAVE: Efeitos relativistas e de QED; ECRIS, 18es altamente carregados;
Espectroscopia de raios-x de alta preciséo;
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RESUMO

Ao longo dos tempos, a capacidade de inovar tem sido um importante factor para o desenvolvimento
industrial, com claros reflexos na eficiéncia dos processos produtivos, na melhoria da qualidade dos
componentes técnicos e na sustentabilidade das organizacdes.

Na actualidade, a introducéo das tecnologias digitais nos processos industriais tem vindo a estimular a
producdo de componentes técnicos cada vez mais complexos e tem levado a que os processos de
inovagao permitam enfrentar as solicitacdes para reducdo dos tempos de desenvolvimento.

No entanto, produzir componentes técnicos de grande complexidade e com elevado nimero de
especificacdes, exige que as organizacdes possuam meios de controlo expeditos que permitam realizar
a avaliacdo da conformidade, procurando garantir um bom desempenho da funcdo metrolégica dentro
das organizacoes.

A avaliacédo da conformidade dimensional e geométrica dos componentes técnicos exige a metrologia
recursos cada vez mais sofisticados, o que contribuiu para uma disseminagdo pela industria das
maquinas de medi¢ao por coordenadas, tecnologia de medicdo (por contacto e/ou por sistemas Opticos)
que promove controlos rapidos e com capacidade para gerar um grande volume de dados, facilitando
a interac¢cdo com o processo produtivo.

Também importante para a avaliacdo da conformidade dimensional e geométrica dos componentes
técnicos, é a necessidade de cumprir com as orientagfes de diversos referenciais normativos para o
GPS (Geometrical Product Specifications), onde a ISO 1101 tem um importante papel e que
conjuntamente com outros referenciais definem todas as caracteristicas para um componente técnico,
contribuindo assim para uma clara utilizacdo da linguagem ISO GPS em desenhos técnicos 2D e
modelos mateméticos CAD 3D.

Neste ambiente em que os processos produtivos e de controlo sdo cada vez mais exigentes e 0s
componentes técnicos sdo cada vez mais complexos, obrigam a avaliacdo de caracteristicas
estruturais, dimensionais e geométricas externas e internas também mais complexas e exigentes.

Assim, se por um lado as maquinas de medi¢éo por coordenadas vao dando resposta aos diferentes
desafios com assinalavel rigor metrolégico, por outro lado nalguns casos é necessario recorrer a
tecnologias de corte para aceder a partes criticas nas pecas produzidas se pretendemos fazer uma
avaliacdo completa.

Para eliminar as deformagdes originadas por processos de corte, mas também pela impossibilidade de
aceder a partes criticas nas pecas produzidas, e perante a necessidade de realizar ensaios
dimensionais, geométricos e estruturais de uma forma mais rapida, com mais informagéo, melhor
riqgueza de detalhes e em apenas um ensaio, os grandes fabricantes de equipamento de metrologia
desenvolveram tecnologia de Ultima geracdo como as maquinas de tomografia computadorizada
aplicada a metrologia (baseadas no principio da tecnologia de raios-X), e cujas especificacdes estéo
de acordo com os requisitos da VDI/VDE 2617 Part 13 (Accuracy of coordinate measuring machines,
Characteristics and their testing — Guideline for the application of DIN EN 1SO 10360 for coordinate
measuring machines with CT-sensors) e da VDI/VDE 2630 Part 1.3 (Computed tomography in
dimensional measurement - Guideline for the application of DIN EN ISO 10360 for coordinate measuring
machines with CT-sensors).

Esta tecnologia de ensaio técnico ndo destrutivo possibilita realizar ensaios dimensionais e geométricos
com boa exactiddo em pecas com geometria complexa e com diferentes tipos de material, sem
destruicdo da sua estrutura ou elementos e em zonas de dificil acesso, permitindo construir e medir um
modelo tridimensional de forma eficaz, podendo também ser utilizada para realizar ensaios de analise
estrutural, controlo de montagem de componentes, comparacdo entre modelos matematicos CAD
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Original versus CAD Construido a partir de uma nuvem de pontos, modelacdo de sélidos, digitalizacéo
e engenharia inversa, etc.

Se por um lado, as maquinas de tomografia computadorizada aplicada a metrologia permitem realizar
uma nova abordagem ao processo de avaliagdo de diferentes especificacdes de um produto ou
componente, por outro existe a necessidade de avaliar a performance deste tipo de tecnologia
utilizando para o efeito artefactos calibrados e com diferentes geometrias.

Como tal, este trabalho apresenta as avaliacées que resultam de um estudo comparativo entre os
resultados obtidos na medicdo de um artefacto por uma maquina de medicao por coordenadas de alta
exactidao, de marca ZEISS e modelo UPMC Ultra (MPE = 0,3 um + L /1000) e por um tomégrafo de
marca ZEISS, modelo METROTOM 800 NG (MPE = 2,9 um + L /100). As conclus8es obtidas resultam
da avaliacdo dos desvios obtidos pelas diferentes tecnologias.

PALAVRAS-CHAVE: Especificacdo geométrica de produto (GPS); Ensaios dimensionais e
geomeétricos; Tecnologia de medi¢do por tomografia computadorizada; Tecnologia de medi¢cdo com
maquinas de medicao por coordenadas; Artefactos de geometria complexa; Avaliagdo da
conformidade.
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RESUMO

Em plena era digital e entrada no futuro da Industria 4.0, os resultados de calibragcdo continuam ligados
a formatos impressos e a transcricdo manual, com os erros e atrasos possiveis. De que serve ter uma
maquina ligada a internet, se os resultados de uma calibragéo que Ihe esta relacionada se mantém em
papel?

Com o propdsito de manter a competitividade, evitando que os laboratérios fiqguem presos a
comunicacdes baseadas no papel e na transcricdo, é emergente a adaptacdo dos laboratérios de
ensaios e calibracdo a novas abordagens, adaptando-se a era da Industria 4.0, que Ihes permitam tirar
verdadeiro proveito dos avancos tecnolégicos a semelhanca do que ja acontece noutros paises, como
a Alemanha ou os Estados Unidos da América, onde iniciativas locais visam criar solu¢cfes para a
comunicacao verdadeiramente digital dos resultados de calibragéo.

E este o objetivo proposto com CALIBRATION 4.0: através da estruturagdo da informacéo e
especificacdo de um sistema de informacéo, Sl, operacionalizar a emisséo, troca e uso de certificados
de calibracéo digitais. Entende-se como certificados digitais, ndo apenas a transformacédo do formato
fisico para o digital, mas sim a aplicacao do verdadeiro conceito de digitalizagdo, isto €, o recurso as
tecnologias digitais para mudar um modelo de negécio e fornecer novas oportunidades de valor.

Para além da facilidade na troca de resultados de calibracé@o, o desenvolvimento futuro de um sistema
para troca de certificados de calibracdo digitais permitira aos clientes receber e analisar certificados
mais rapidamente, reduzindo os tempos de execug¢do e 0S custos associados ao processo de
confirmagdo metroldgica bem como, evitar erros humanos e possiveis consequéncias que dai poderiam
advir.

Apresenta-se o desenvolvimento do sistema adaptado a certificados de calibracdo, implementavel em
XML ou JSON, exemplifica-se com um certificado de calibracdo e, a terminar, os resultados obtidos
sao disponibilizados a todos os interessados.

PALAVRAS-CHAVE: Calibragéo; Certificado digital; CALIBRATION 4.0; Sistema de informag&o;
XML, JSON;
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RESUMO

Um distanciémetro LASER (Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation) € um medidor de
distancia que tem como base de calculo a medigéo do tempo que um pulso de luz laser emitido leva
para refletir num alvo e retornar ao detetor. E a evolugéo natural da fita métrica.

Até agora, para se efetuar a calibracdo de um distanciémetro, isto é, para se determinar o erro e a
incerteza expandida de medi¢&o destes equipamentos, era hecessario recorrer a padrdes de referéncia
complexos e de dificil retorno financeiro. Estes padrdes sdo geralmente bancos micrométricos, que
integram uma escala graduada, normalmente metalica e geralmente limitada a uma dezena de metros,
cuja utilizacdo abrange diversas outras calibragces de natureza dimensional.

O processo de calibracao desenvolvido pelo ISQ, através do Labmetro, tem como base a 1ISO16331-1,
norma relativamente recente que possui como principio a determinacdo da performance do
equipamento sob determinadas condi¢cbes atmosféricas e de luminosidade. O procedimento
patenteado (Patente Nacional No. 109459) adotado pelo laboratério recorre a uma comparagao direta
entre percursos o6ticos (OPL — Optical Path Length) em check-points normativos. Na ética, o OPL é o
produto entre a distancia percorrida pela luz (I) no meio e o indice de refracdo (n) do mesmo. Este
indice varia com as condi¢cdes ambientais, nomeadamente, temperatura (t), humidade relativa (RH) e
pressdo atmosférica (p). Esta variagdo pode ser determinada matematicamente recorrendo a equagéo
de EdIén simplificada [1]:

n=1+78610" p/(273+£) - 1.5 107 RH (¢* +160)

Por conseguinte, verifica-se uma melhoria na precisdo do processo, uma vez que todos 0s percursos
Oticos (equipamento vs padrdo) sao influenciados da mesma forma pelas condi¢cdes ambientais
presentes e segundo os mesmos modelos matematicos, algo que a metrologia tradicional
anteriormente descrita ndo contemplava. Os alcances também sdo maiores, dependendo apenas da
capacidade do padrdo para o efeito.

Este método, com as suas devidas diferencas dependendo da instalacdo e requisitos metroldgicos,
esta também em desenvolvimento atualmente em laboratérios priméarios como o CEM em Espanha ou
VSL na Holanda. O Labmetro requereu assim ao VSL um teste de proficiéncia (PT Report ILC-
192:2017) onde, com incertezas expandidas bastante semelhantes (de base sub-milimétrica), obteve
erro normalizado conforme (En< 1). Com isto, a metodologia foi posteriormente alvo, com sucesso, de
acreditacdo pelo IPAC.

PALAVRAS-CHAVE: LASER; ISO16331; EdIén; Distancidmetro; IPAC; Patente
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RESUMO

Encontramos paquimetros em ambiente industrial com elevada frequéncia, em diversos ramos, seja
em laboraté6rios ou em chao de fabrica. Ainda que aparentemente de utilizacéo facil quando comparado
com as novas tecnologias disponiveis na Metrologia dimensional, e porque 0 paquimetro nos seus
variados modelos possibilita diversos tipos de medicdo, este instrumento continua a motivar o
acompanhamento da tematica “Calibracdo de paquimetros” por parte das diversas entidades de
publicacdes normativas. Sendo a ISO a organizagdo ndo-governamental independente com maior
intervencdo mundial no desenvolvimento de normas voluntérias, é interessante entender o que podera
trazer de novo a edicdo da norma de paquimetros da Sociedade Americana de Engenheiros Mecanicos,
ASME B89.1.14 — Calipers [1] editada em fevereiro deste ano.

Os beneficios da normalizacdo sao claros e sobejamente conhecidos. A normalizagdo leva a criagao
de uma linguagem técnica comum a todas as organizacdes e contribui para a livre circulagdo de
produtos industriais. No mercado global, promove a competitividade dos negdcios e a qualidade dos
produtos. No entanto, as praticas implementadas nas indUstrias dos diversos paises tém levado a
criacdo de normas por parte dos seus organismos nacionais que, apesar de se encontrarem alinhadas
com as normas ISO (International Organization for Standardization) relativamente as carateristicas
metrolégicas, aparentemente ndo vao ao encontro das necessidades destas industrias. Este é o caso
de algumas normas atualmente editadas sobre paquimetros e sua calibragéo.

As normas de calibracdo de paquimetros desenvolvidas pela Organizacdo Internacional de
Normalizacéo, ISO, sdo aplicadas nos Estados Unidos, mas estas parecem ndo atender a todas as
necessidades da industria Americana, nomeadamente no que diz respeito a utilizacdo de mais do que
um sistema de unidades.

O ANSI (American National Standards Institute) aprovou a norma ASME B89.1.14-2018 que pretende
ser consistente com a norma ISO 13385-1:2011 [2] mas adicionalmente pretende ser um complemento
a esta, disponibilizando informacdo adicional homeadamente sobre especificagbes, verificagdo e
calibracao de paquimetros. Esta contribuicdo ira focar essencialmente a informagédo complementar
constante na norma ASME B89.1.14 — 2018 comparativamente com a norma ISO 13385-1:2011. Tem
como objetivo possibilitar a transferéncia de conhecimento técnico e normativo na area da Metrologia
com particular enfoque na indUstria, fornecendo informag&o de uma forma estruturada e contribuir para
a melhoria das boas praticas na calibragdo de paquimetros na industria.

PALAVRAS-CHAVE: Metrologia dimensional; Paquimetro; Calibracdo; ASME B89.1.14-2018
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ESTUDO E CARACTERIZACAO DA CAMARA CLIMATICA DE DUASPRESSOES
UTILIZADA NA CALIBRACAO DE INSTRUMENTOS DE MEDICAO DE
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RESUMO

No Laboratério de Temperatura (LTE) do IPQ, a calibracdo de instrumentos de medicdo de humidade
relativa [3] é efetuada pelo método de comparacéo com um padréao de referéncia num meio controlado.
Na incerteza associada a calibracdo de instrumentos de humidade, é fundamental contabilizar a
contribuicdo associada a utilizacdo da camara climatica de duas-pressdes, sendo relevante a sua
caracterizagao.

O estudo das componentes de incertezas da camara climatica de duas-pressfes, nomeadamente as
incertezas de medi¢@o de presséo e de temperatura dos respetivos sensores da camara, assim como
as componentes de incerteza devidas a uniformidade e a estabilidade em temperatura e humidade
relativa no volume interno de medi¢&o, sdo fundamentais para esta avaliagao.

Esta comunicagdo apresenta o estudo destas componentes de incerteza e discussédo da importancia
desta contribuicdo na incerteza total de medi¢&o [1] da humidade relativa bem como os critérios de boa
utilizacéo deste tipo de equipamento. A natureza ndo linear do modelo matemético implicou a validagao
do método convencional de avaliagédo de incertezas por um método de Monte-Carlo adequado a esse
proposito [2].

A caracterizacdo da camara de duas-pressfes permitiu otimizar a sua utilizacdo, através da medicao
dos valores de temperatura e humidade no seu volume Uutil. Os valores de estabilidade e uniformidade
obtidos para as duas grandezas serdo utilizados como contribuicdo de incerteza no balanco final da
incerteza.
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RESUMO

A medicéo da grandeza velocidade do ar abrange diversos setores de atividade com impacto relevante
para a nossa sociedade, contribuindo para a sua seguranca e qualidade de vida. Referem-se, como
exemplos, as medicdes efetuadas no contexto da navegacédo aérea e maritima, da meteorologia, das
emissbes gasosas industriais, da ventilacédo de edificios e do estudo aerodinamico das construcdes.
Em acréscimo, salienta-se que a medicdo da velocidade do ar suporta, por vezes, a determinacao
indirecta da grandeza caudal volumétrico ou massico de ar [1]. O conhecimento da qualidade da
medicao da velocidade do ar é assim uma matéria de interesse, onde importa desenvolver, consolidar
e disseminar os aspetos da rastreabilidade ao Sl de Unidades e da avaliagédo da incerteza de medicao.

A presente comunicacao tem por objetivo descrever o processo de avaliacdo da incerteza de medicéao
da velocidade do ar no tunel aerodindmico n.° 1 (TV1) do LNEC. Esta infraestrutura experimental apoia
a realizacdo de estudos aerodindmicos de modelos reduzidos de constru¢cdes ou de componentes a
escala real, sendo igualmente utilizada no contexto da atividade de calibracdo de anemdmetros,
recentemente inserida no Sistema Portugués da Qualidade.

Na comunicacdo sdo descritas as relacdes funcionais estabelecidas entre as grandezas de entrada,
modelos matematicos e a grandeza de saida, sendo promovida a identificacdo e a formulagdo das
respetivas componentes de incerteza e sua propagacéo pelo processo de determinacédo indireta da
velocidade do ar. Neste contexto, € apresentada a formulagdo matematica associada a aplicacéo da
abordagem GUM [2] e a validacao dos resultados obtidos com recurso a simulagdo numérica pelo
Método de Monte Carlo [3]. Por dltimo, s&o elaboradas as conclusfes sobre a exatiddo da medigdo da
velocidade do ar no TV1 do LNEC, sendo identificadas as principais contribui¢cdes para a incerteza de
medi¢ao obtida.

PALAVRAS-CHAVE: Incerteza de medicdo; Velocidade do ar; Aerodinamica.
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RESUMO

Em Portugal, o Laboratério de Metrologia das Radiacdes lonizantes (LMRI) é responsavel pela
rastreabilidade e manutencao dos padrées nacionais na area das radiacdes ionizantes, sendo
reconhecido pelo IPQ como Instituto Designado. Decorrente desta atividade, as capacidades
metrologicas do LMRI sé@o periodicamente avaliadas e reconhecidas pelo BIPM (Bureau International
des Poids et Mesures) através do CIPM MRA (Mutual Recognition Agreement).

O sistema de grandezas para as radiacfes ionizantes organiza-se em grandezas dosimétricas,
operacionais e de protecdo. Partindo das grandezas dosimétricas (grandezas fisicas como o kerma,
dose absorvida e fluéncia), derivam-se as grandezas operacionais (de medida) e as grandezas de
protecdo (em fungéo das quais se estabelecem os limites de dose).

A relagdo entre as grandezas e os campos de radiacao de referéncia séo garantidas num laborat6rio
de metrologia.

As grandezas dosimétricas caraterizam os campos de radiac@o e sdo realizadas por instrumentos de
referéncia (padrdes primarios ou secundarios).

As grandezas de protecdo sdo definidas pela ICRP (International Commission on Radiological
Protection), adotadas pela Comissdo Europeia em Diretivas, e consequentemente transpostas para
legislacdo nacional. No entanto, ndo sdo mensuraveis pelo que a ICRP e a ICRU (International
Commission on Radiation Units and Measurements) estabeleceram as grandezas operacionais,
definidas a partir das grandezas dosimétricas, que sobrestimam as grandezas de protecao.

Na prética, as grandezas operacionais derivam das grandezas dosimétricas através da aplicacdo de
coeficientes de conversao apropriados e sdo usadas na calibracdo e verificacdo metrologica de
instrumentos de medicéo de radiagfes ionizantes.

Nesta sesséo apresenta-se o LMRI, o sistema de grandezas para as radia¢fes ionizantes, respetivas
unidades, e os correspondentes instrumentos de referéncia (padrées primarios e secundarios).

O Laboratério de Metrologia das Radiacdes lonizantes (LMRI-DI) esta inserido no Laboratério de
Protecdo e Seguranca Radiolégica (LPSR) do Instituto Superior Técnico (IST).
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GRANDEZAS E UNIDADES DO SISTEMA INTERNACIONAL DE PROTECAO
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Neste tutorial serdo apresentadas as unidades e as grandezas dosimétricas no contexto da exposicao
humana as radiagfes ionizantes, como o kerma no ar livre e a dose absorvida, as grandezas de
protecéo radiolégica — a dose equivalente num 6rgdo ou tecido e a dose efetiva — utilizadas para o
estabelecimento dos limites de dose, e as grandezas operacionais — 0 equivalente de dose ambiental,
direcional e individual — definidas de forma a fornecerem uma estimativa conservadora das grandezas
de protecdo (safe side) e utilizadas para efeitos de monitorizacdo dos trabalhadores expostos e
membros do publico.

No ambito das perspetivas futuras, serdo abordados os principios inerentes a micro- e nanodosimetria
e as respetivas novas grandezas consideradas, de natureza estocastica, como a dose lineal, a energia
especifica e o tamanho dos “clusters” de ionizagdo, com o objetivo de colmatarem as atuais lacunas
das grandezas em uso, de natureza determinista, no que respeita a sua correlacdo com a eficiéncia
biologica.
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RESUMO

A producdo de Materiais de Referéncia Certificados (MRC), segundo a norma internacional 1SO
17034:2016%, tem vindo a desempenhar um papel cada vez mais importante nas atividades de medigéo
e na acreditacdo de entidades/laborat6rios, com especial incidéncia na &rea dos ensaios quimicos,
bioldgicos, clinicos e de propriedades fisicas. Os MRC s&o um importante meio de dissemina¢éo das
unidades de grandezas do Sl e sdo também um suporte na credibilidade e confianga duma medig&o ou
de um laboratério. Tém aplicagcdo na calibracao de equipamentos, validagdo de métodos analiticos e
controle da qualidade de medic¢des. Sao também usados nas comparacgdes interlaboratoriais permitindo
aos laboratorios evidenciar a suas melhores capacidades de medi¢éo e calibracdo (CMC). O uso de
MRC é também um importante meio de validar um método e avaliar a exatiddo e a precisao das
medi¢cdes efetuadas, estabelecendo a rastreabilidade metrolégica dos resultados obtidos.

O LNM é responsével pela producéo de vérios tipos de MRC, homeadamente de padrées de misturas
gasosas de etanol em nitrogénio (C2HsOH/N2), pelo método gravimétrico de acordo com a norma
internacional ISO 6142-1:20152, e certificacdo por espectroscopia de infravermelho ndo dispersivo
(NDIR) de acordo com a norma ISO 6143:20013. De acordo com a norma ISO 17034:2016, estas
misturas tém de ser avaliadas no que respeita a sua homogeneidade, sendo esta um dos requisitos
fundamentais na producdo de MRC.

Nesta comunicacdo vamos apresentar os resultados do estudo de homogeneidade em padrbes de
misturas gasosas de etanol de acordo com procedimentos de medicdo validados, por forma a garantir
a rastreabilidade as unidades S| e também no sentido de dar resposta aos requisitos da norma
internacional 1SO 17034:2016 e do guia ISO Guide 35%.

Segundo o guia ISO Guide 35, um material é aceite como sendo homogéneo, para uma determinada
caracteristica, se a diferenca entre os valores de duas ou mais partes for desprezavel gquando
comparada com a incerteza de caracterizacdo do componente. As medi¢cdes neste estudo de
homogeneidade foram realizadas em condicdes de repetibilidade. Este estudo foi realizado com dez
misturas de C2HsOH/N2 com frag6es molares entre 50x10-¢ mol/mol e 500x10-¢ mol/mol. As misturas,
apos preparacgdo, foram sujeitas a trés ciclos de rolamento e andlise, correspondendo a diferentes
tempos de homogeneizagdo. Posteriormente foram igualmente analisadas ao longo do tempo, em
diferentes dias, durante trés semanas. O tratamento estatistico dos dados sera apresentado através da
andlise de variancia ANOVA.

PALAVRAS-CHAVE: Homogeneidade; Rastreabilidade metroldégica; ANOVA; Materiais de referéncia
certificados.
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RESUMO

Numa titulagdo manual a incerteza da determinacao visual do ponto final pode ser uma componente de
incerteza relevante. N&o existindo um consenso na forma como esta deve ser estimada, muitas vezes
ela nem sequer é considerada. Frequentemente procede-se a uma avaliagdo “top-down” da incerteza
da titulacdo o que, apesar de ser uma solucao pratica, nao disponibiliza informacédo sobre o impacto
das referéncias usadas nem das etapas analiticas na qualidade da medi¢&o. Neste trabalho é proposta
uma avaliagdo “bottom up” da incerteza da medicdo onde se quantifica individualmente cada
componente da incerteza da determinagéo da dureza da agua por titulagéo visual, utilizando para tal
uma solucdo de EDTA, previamente padronizada, contra uma solucéo de célcio. A incerteza inerente a
determinacéo do ponto final é calculada apds serem definidos dois parametros referentes a preciséo
da detecdo dos pontos finais da padronizacdo do EDTA e da titulacdo da amostra de &gua,
respetivamente. Esta fonte de incerteza é calculada de forma indireta ap6s uma ponderacdo cuidadosa
recorrendo a componentes de incerteza facilmente modeladas, tais como as referentes a medi¢des de
massa e volume, e & dispersédo de valores da analise replicada de um Material de Referéncia Certificado
(MRC) obtidos em condic¢des de repetibilidade [1]. A metodologia desenvolvida podera ser adaptada e
aplicada a outras titulacdes ou outros tipos de ensaios onde ndo se consiga quantificar diretamente
uma componente de incerteza. A incerteza combinada da dureza estimada de uma amostra de agua
foi calculada recorrendo a lei da propagacéo de incertezas (LPI), método de Kragten e simula¢des de
Monte Carlo (MMC). Foram calculadas as contribui¢cdes percentuais das componentes de incerteza de
modo a verificar quais sdo as maioritarias, tendo-se concluido que a incerteza do ponto final pode
contribuir com 3 % a 18 % da incerteza da medicdo. A contribuicdo desta componente varia com o
namero de medigdes replicadas produzidas. Foi também confirmada a inexisténcia de erros
sistematicos na identificacdo do ponto final.

Este trabalho foi realizado no dmbito da cadeira “Metrologia e Examinologia em Quimica” do Mestrado
em Quimica da Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa para assegurar que os alunos
adquirem competéncias avangadas em metrologia quimica.

PALAVRAS-CHAVE: Ponto final de titulagdo; Combinacao de incertezas; Dureza
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RESUMO

Os i6es hidrogénio, H*, desempenham um importante papel na generalidade dos processos materiais
e o pH de solugbes é considerado o conceito quimico mais largamente utilizado, com a inerente
realizacdo de estudos interdisciplinares. A medicéo rigorosa de pH em meios diversificados, como
sejam agua, outros solventes, misturas de solventes, ou dispersdes, é uma tarefa importante.

A definicdo e a medicdo de pH (= -lg an+) sdo de utilizacdo corrente em solu¢des aquosas diluidas.
Valores de actividade hidrogenidnica (an+) em diferentes meios estéo relacionados através da energia
livre de Gibbs de transferéncia dos protdes entre solventes em causa. No entanto, mesmo ao nivel
tedrico, a comparabilidade valida dos valores de pH, tem-se revelado impossivel. Valores medidos em
solventes diferentes, estdo apenas fracamente correlacionados, 0 que impede as respectivas
conversdes com a qualidade desejada. Em 2010, com a introdu¢&o do conceito unificado de acidez
(pHabs) [1], a partir do potencial quimico dos ides hidrogénio, a comparacéo de valores de pH entre
fases torna-se possivel, embora a respetiva realizacdo experimental se tenha revelado de enorme
dificuldade. Avancos no conhecimento das grandezas envolvidas e no desenvolvimento de células
potenciométricas diferenciais [2] apropriadas permitiram ultrapassar dificuldades associadas
nomeadamente aos eléctrodos sensiveis a H* e aos potenciais de jun¢éo liquida entre as solucdes.

Com o objectivo de obter um método pratico e fiavel para medir e exprimir a acidez (pHabs) de qualquer
meio em termos de uma escala universal assente num estado padrdo independente do solvente,
incluindo o desenvolvimento de padrdes de calibragcdo para medi¢cBes de rotina em sistemas
criteriosamente seleccionados pelo seu interesse sdcio-econdémico, foi constituida uma rede de NMlI e
Universidades que vem desenvolvendo o projecto europeu (17FUNQ09)-UnipHied, com financiamento
do programa EMPIR, dos paises participantes e do programa de investigacao e inovagdo Horizonte
2020. Outras entidades que apresentaram manifestacbes de interesse, integram uma comissdo
consultiva internacional que, inclusivamente em reunides conjuntas, fomentara a colaboracgao
interinstitucional, levando em conta os interesses dos utilizadores finais.

PALAVRAS-CHAVE: PHABS, Solventes diferentes, Escala universal, Rede europeia.
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RESUMO

A emissao de raios-x de ferro altamente ionizado (Fel®* a Fe?6*) esta presente em todas as observactes
de fontes astrofisicas que geram plasmas de altas temperaturas (1 MK a 70 MK), nomeadamente
estrelas, galéxias activas e discos de acre¢do. As linhas caracteristicas medidas em satélites como
CHANDRA ou HITOMI [1] s&o utilizadas como diagnéstico de propriedades dessas fontes como
temperatura, densidades electrénica e elementar, assim como opacidades de raios-x. Sec¢des eficazes
de colisdes séo necessdérias para esta modelagéo, que presentemente, consistem maioritariamente em
valores tedricos que necessitam de ser validados.

Apresentamos medicdes de secdes eficazes de colisdo e emissdo de raios-x para uma ampla gama de
energia, realizadas em laboratério num plasma gerado por um feixe de electrdes ultra-compresso de
~10% A/cm? (EBIT). Processos atémicos como excitagdo electrénica e recombinagdo dielectronica
relevantes para formacéo de linhas caracteristicas presentes em espectros de fontes astrofisicas, séo
observados e comparados com previsdes tedricas.

A experiéncia e resultados mais recentes serdo apresentados, dando destaque ao seu impacto na
andlise de espectros de fontes astrofisicas.

PALAVRAS-CHAVE: Plasmas, EBIT, I6es altamente carregados; Espectroscopia de raios-x em
astrofisica;
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RESUMO

The analysis of organic contaminants in natural waters is challenging due to the low efficiency of the
most frequently used sample preparation techniques and due to matrix effects that can vary with the
regional and seasonal variability of the water. The compensation of any loss of analyte from the sample
preparation stage can be performed by correcting the measurement result using the recovery observed
from the analysis of sample with known levels of analyte (e.g. spiked samples) or by subjecting the
calibrators to the same preparation performed on unknown samples. Both approaches are expected to
produce similar estimations of the levels of analytes in the samples, however, since the procedures are
significantly different, the quality of results can also differ considerably.

The objective of assessment of the levels and evolution of the contamination of environmental water
depends on the quality of the measured values quantified by their uncertainty. The evaluation of the
measurement uncertainty must take into account all physical and chemical phenomena and processes
that affect the quantity of the estimation of the measurement.

This work describes the top-down evaluation of the uncertainty of measurements of four polycyclic
aromatic hydrocarbons (PAHSs) in natural waters using graphene (G) /sepiolite (sep) mixtures as
sorbents. For the solid phase extraction, the extraction was realized in dispersive mode (dSPE) [1]. The
HPAs were analysed by HPLC with fluorescence detection where the chromatograph is calibrated using
calibrators produced by diluting a stock solution of the analyte or after further subjecting these solutions
to a pre-treatment equivalent to the samples one.

A tutorial for the assessment of the uncertainty of the compared measurement strategies is described,
where the analytical range is divided in several intervals of the mass concentration of the analyte. [2]

The magnitudes of the measurement uncertainties are compared with target values and the reliability of
the uncertainty estimated is assessed by the compatibility between the estimated and reference values
of spiked samples.
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RESUMO

No contexto atual, os laboratérios enfrentam novos desafios: produtividade e competitividade. Para
além de obterem e/ou consolidarem a acreditacdo, terdo que se adaptar aos desenvolvimentos
tecnoldgicos e normativos e ainda valorizar junto dos seus mercados a sua competéncia técnica e a
garantia da qualidade dos seus servigos.

Assim, os Laboratérios procuram os diversos meios disponiveis para evidenciar perante os clientes a
sua competéncia e a capacidade de manutencdo de uma qualidade de nivel elevado, sendo a
participacdo em Ensaios de Aptiddo (EAp) um dos instrumentos.

A RELACRE, sendo conhecedora da importancia desta ferramenta para os laboratérios e empenhada
em ir ao encontro das necessidades dos mesmos, decidiu apostar na organizacdo de EAp, tendo
iniciado em 2005 mais um desafio, os Ensaios de Aptidao no ambito da calibragéo.

Esta etapa foi iniciada pela RELACRE com ensaios na area da eletricidade, dimensional, volume e
caudal, passando pela temperatura e humidade, massa, pressdo, momento, forca, pH e dureza e, mais
recentemente, tempo e frequéncia.

Todos os anos a RELACRE divulga um plano de EAp de calibrag&o e ao longo destes 13 anos, foram
realizados 94 ensaios, nas diversas areas ja referidas, e tivemos a participacdo de 788 laboratérios.
Nem sempre, é possivel a concretizacdo de todos os ensaios planeados, embora a RELACRE se
esforce para dar cumprimento aos mesmos e se preocupe com o constante aperfeicoamento das suas
competéncias.

Esta préatica sistemética de realizagdo de EAp, ao longo destes anos, nas diversas areas, tem permitido
a RELACRE uma aprendizagem constante e uma aproximagdo a comunidade dos Laboratorios, fatores
de motivacao para a procura continuada da melhoria da resposta as solicita¢cdes dos laboratorios, tendo
como um dos objetivos principais 0 apoio aos seus associados.

A RELACRE vai continuar a investir na organizacdo de Ensaios de Aptiddo e a procurar
incessantemente novas areas onde 0s ensaios sejam de aplicagdo vantajosa para os laboratérios,
contando para isso com o interesse e a participacdo dos seus associados e da comunidade laboratorial
em geral, e ainda concluir um desafio, j& iniciado, a acreditacdo e consequentemente a
internacionalizacao.

...Acreditamos que todos os dias é possivel evoluir e asseguramos que a ambigédo de fazer melhor é o
NOSSO COMPromisso.

PALAVRAS-CHAVE: Laboratério, Ensaios de aptiddo; Calibragéo.
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