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Editorial
Caro leitor,

A revista “Medigbes e Ensaios” tem como objetivo principal proporcionar um férum para a publicagéo de
artigos originais e de artigos de revisdo sobre temas da metrologia cientifica, aplicada e legal que
contribuam para o estudo, o desenvolvimento e a divulgacéo da Metrologia, fomentando e estimulando a
investigacao cientifica e a difusédo de conhecimentos, nesta area essencial ao crescimento e a
sustentabilidade das atividades econdémicas e da sociedade.

A revista “Medigbes e Ensaios” € uma publicagcdo quadrimestral, de formato eletrdnico e é propriedade da
Sociedade Portuguesa de Metrologia, a SPMet. Os artigos publicados no sitio web da SPMet sao revistos
pela Comissao Cientifica desta sociedade, composta por prestigiados académicos e investigadores
nacionais que asseguram a qualidade dos conteudos.

Com o presente n® 1 da revista “Medicdes e Ensaios”, a SPMet publica artigos apresentados na sua
Conferéncia Nacional — Medi¢des na Ciéncia e na Tecnologia, a CONFMET2010. Esta publicacéo resulta
de uma selecéo de artigos de cariz cientifico e é apresentada num novo formato digital que esperamos
ser facilitador da sua leitura e consulta.

O Conselho Editorial agradece aos autores que nos facultaram os seus trabalhos e a Comissao Cientifica
gue desde sempre tem zelado pela qualidade das publicacées da SPMet. Desejamos uma leitura
proveitosa deste primeiro nimero cheio de interesse da Revista Medi¢oes e Ensaios.

Lisboa, 20 de Fevereiro de 2012
Eduarda Filipe
Presidente do Conselho Directivo da SPMet
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INCERTEZAS DE MEDICAO ASSOCIADAS A REGRESSAO LINEAR

J. Alves e Sousa', Alexandra M. Reynolds’ e José C. Marques®
! Laboratério Regional de Engenharia Civil, IP-RAM, 9000-264 Funchal, Portugal
2 Investimentos e Gestdo da Agua, S.A., 9000-082 Funchal, Portugal
3 Universidade da Madeira, Campus da Penteada, 9000-390 Funchal, Portugal

RESUMO

A utilizagdo da regressao linear € comum em inidmeros campos da ciéncia, designadamente, e com particular pre-
ponderancia, em ensaios realizados na area da quimica. Decorre entao, naturalmente, dos requisitos normativos em
vigor relacionados com a qualidade e a metrologia, que devem ser criteriosamente avaliadas as incertezas associa-
das ao uso das rectas de regresséo linear.

Esta avaliacao das incertezas associadas a aplicacoes envolvendo a regresséo linear ndo se deve limitar apenas a
estimativa dos valores de incerteza associados aos parametros das rectas de regressao, mas deve igualmente esti-
mar as incertezas que se propagam com o eventual uso posterior desses parametros em modelos matematicos sub-
sequentes [1].

A andlise efectuada ird ter em conta o numero de dados disponiveis para a construgéo da recta de regressao linear,
bem como as incertezas associadas aos valores em ambos os eixos de coordenadas e ainda eventuais correlacoes
existentes entre os dados de entrada [2]. O grau de complexidade na modelagdo matematica do problema aumenta,
obviamente, quando existem incertezas associadas aos valores do eixo das abcissas e, mais ainda, quando se tem
que ter em conta eventuais correlagbes entre os dados.

O presente estudo refere-se a aplicagdes na area dos ensaios de quimica, relacionados com a analise da qualidade
das aguas, e representa um dos passos para uma abordagem global a avaliagdo das incertezas de medi¢do asso-
ciadas a estes ensaios, que muitas vezes ndo consideram as incertezas associadas ao uso da regressao linear, no
modelo global da avaliagao de incertezas.

E importante notar que os modelos apresentados assumem que as incertezas associadas aos dados de entrada
tém uma distribuicdo Gaussiana, mas que pode ser estimada a influéncia do afastamento desta hipétese, assumin-
do por exemplo incertezas com uma distribuicao rectangular aplicando um método de Monte Carlo [3].

1. Introducao

Em ensaios de quimica analitica é comum a utilizacdo da regressao linear para, a partir da curva de calibragéo, e
para um determinado valor de Y obter informag&o acerca dos parametros X correspondente. Este estudo incidiu
sobre a metodologia analitica aplicada pelo LQA — Laboratério Regional de Controlo de Qualidade da Agua da
Regido Auténoma da Madeira, na determinagdao de Aluminio em aguas Limpas, por espectrometria de absorgao
atémica em Camara de Grafite (EAA-CG).

O estudo ira incidir sobre problemas relacionados com a construgdo de uma recta a partir de dados das experién-
cias referidas. O uso do método dos minimos quadrados para obter os parametros da regressao linear, nao inclui
geralmente, na sua formulagao, a informacgéo referente as incertezas de medicao que estdo associadas aos varios
pontos que se utiliza para construir a recta (por exemplo, as incertezas associadas ao uso de material volumétrico
na determinagédo de concentracbes e a repetibilidade associada ao sinal instrumental em observancias). Por outro
lado, também nado é muito comum que as incertezas dos proprios parametros da regressao sejam tidas em conside-
ragao nos calculos subsequentes, neste caso na chamada avaliagdo inversa ("inverse evaluation or prediction"), em
gue dado uma estimativa de Y, e da sua incerteza associada, se vai estimar o valor correspondente de X e a sua
incerteza padrdo associada. Sao estes os pontos a abordar neste trabalho, cuja importancia é amplificada pelo facto
da regresséo linear, em véarios dominios cientificos, ter uma utilizagao muitissimo generalizada.

Resumindo, este trabalho visa uma avaliagéo rigorosa das incertezas de medicdo em ensaios na area da quimica
analitica, com aplicacdo noutros campos da ciéncia, utilizando dados experimentais de ensaios de aguas
(especificar) através do uso de ferramentas estatisticas adequadas [1,2,3] cuja aplicagao se tem restringido a metro-
logia cientifica. Este objectivo esta alinhado com a necessidade crescente de avaliar incertezas de medi¢édo associa-
das com o0s ensaios, de acordo com a norma internacional NP EN ISO/IEC 17025:2005, e pode representar um pri-
meiro passo na generalizagao desta metodologia a outras areas.
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2. Procedimento de ensaio de quimica analitica

Em ensaios de quimica analitica é comum a utilizagcdo da regressao linear para, a partir da curva de calibragéo, e
para um determinado valor de Y obter informag&o acerca dos parametros X correspondente. Este estudo incidiu
sobre a metodologia analitica aplicada pelo LQA — Laboratério Regional de Controlo de Qualidade da Agua da
Regiao Auténoma da Madeira, na determinagdo de Aluminio em aguas Limpas, por espectrometria de absorcao
atomica em Camara de Grafite (EAA-CG).

Um volume conhecido de amostra (ul) é injectado num tubo de grafite que é sujeito a um programa de temperaturas
constituido por quatro etapas sequenciais. Na primeira etapa — secagem — uma baixa corrente eléctrica aquece o
tubo e o solvente da amostra € volatilizado. Na segunda etapa — pir6lise — ocorre a destruicdo da matéria organica e
volatilizagao dos outros componentes da matriz, a uma temperatura intermédia. Na terceira etapa — atomizagéo —
uma elevada corrente aquece o tubo até a incandescéncia, em atmosfera inerte, convertendo o elemento a determi-
nar em vapor atémico no estado fundamental, havendo absorgao de radiagdo monocromatica proveniente de uma
fonte caracteristica (lampada de catodo oco). Um detector fotoeléctrico mede a intensidade da radiacao transmitida,
a qual é inversamente proporcional a quantidade de atomos existentes no percurso Optico. Apds a atomizagao, o
tubo de grafite é aquecido a uma temperatura superior a etapa anterior de modo a remover possiveis residuos da
amostra no interior do tubo, limpeza. Finalmente, o tubo de grafite arrefece automaticamente até proximo da tempe-
ratura ambiente.

As temperaturas e os tempos correspondentes as diferentes etapas de aquecimento do tubo, dependem do elemen-
to a dosear e do tipo de matriz da amostra.

3. Modelo de regressao linear e avaliacao de incertezas

Os dados de entrada para o modelo de regressao linear apresentado neste estudo sdo os valores das quantidades
representadas nos eixos coordenados, sendo neste caso absorvancias (Abs) no eixo das ordenadas e concentragcao
de aluminio no eixo das abcissas (mg/L). Como referido antes, para além destes valores iremos também utilizar no
modelo matematico de regresséo linear as respectivas incertezas de medicdo, que no primeiro caso advém de sinal
experimental e no segundo da propagac¢éao de distribuicdes rectangulares aplicada a modelos de ratios envolvendo
solugéo padrdo, micropipeta e baldao volumétrico.

O modelo para avaliar as incertezas de entrada dos dados da regressao baseia-se no GUM [1] e, na sua formulacao
matricial tem a seguinte estrutura,

Avaliarx ey,

(x’ y) = f(Vmp’C’Vbal’A)

Determinar a matriz de sensibilidade e a matriz de covariancia respeitante a essas variaveis,

ox ﬂ ox % 1

; av,, oC 9dV,, O0A
1oy 9y 9y oy

v,, 9C aV,, O0A] 2

uV,,)) 0 0 0
Vo 0 u(C) 0 0
0 0 u®v,) 0

0 0 0 ulA)]

Aplicar a propagacao de incertezas,

V., =JIxVxJ’

E, finalmente, extrair as incertezas padréo e covariancia,
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u(x)=V,,@H  uy)=4V,,22)  ulxy)=V, 12)

(5)

No caso de estudo apresentado foram considerados os dados experimentais (x;,y;) € as incertezas u(x; associadas
a x; e as incertezas u(y;) associadas a y;. As covariancias associadas com os dados utilizados foram consideradas
negligenciaveis. Este caso corresponde a descricao pelo modelo estatistico

x, =X, +d,, y,=Y +e, Y =A"+B'X;, i=l...m )

onde d; e e; sdo realizagbes de varidveis independentes aleatérias com expectativa zero e variancias u(x) e u(y),
respectivamente. Neste modelo, (x,y)) representam as coordenadas do ponto (ndo observado) (X;,Y;) assente na
recta Y=A + BX.

O facto de haver incertezas associadas a x; para além das incertezas mais comuns associadas a y;, foi naturalmen-
te tomado em consideragao no processo de determinacao da funcéo de calibracéo linear. O problema de determinar
a e b neste contexto é conhecido por regressao ortogonal ponderada ou regressao generalizada [2]. As estimativas
de a e b sdo aquelas que minimizam a soma dos quadrados

i[viz('xi _Xi)2 +Wi2(yi _A_BXi)Z]
. (7)

em relaga@o a A, B e X, para uma ponderagédo de v;= 1/ u(x) e w; = 1/ u(y). Cada solugao estimada X;, conjuntamen-
te com a e b, especifica a estimativa (x;%,y;), yi = a + bx;, de (X;,Y;) do modelo (6).

O processo de minimizagdo associado ao calculo referido acima, envolve um processo iterativo de dois passos,
onde primeiro se determina um valor optimizado x; com base em aproximagdes de a e b, e depois, em fungédo des-
tes x; se determinam novas aproximacdes a a e b que reduzem a soma dos quadrados (2).

Depois de avaliadas as varidveis x e y nos varios pontos utilizados para a regressao, bem como as respectivas
incertezas associadas, esta-se entdo em posi¢ao de, aplicando o procedimento descrito antes, determinar os para-
metros de recta de regressao linear — intersec¢ao e angulo — e respectivas incertezas, com base nos quais se pode,
depois, utilizar directamente ou propagar esses valores em calculos posteriores. O procedimento estatistico correcto
quando existem incertezas associadas aos pares de valores utilizados na regresséo, implica a sua incorpora¢do no
processo de calculo dos parametros da regressao, de forma a garantir que a quantidade requerida possa ser avalia-
da adequadamente em termos da sua incerteza.

Os principais resultados a obter na implementagéo deste procedimento, incluem o vector a de dimensao 2x1 com os
parametros da regressé@o e a matriz de covariancia associada U, de dimensao 2x2,

a u’(a)  u(a,b)

“:u’ U“{(ab) ﬂb)}
ua,

®)

4. Resultados

Neste problema de determinagédo da concentracdo de aluminio em aguas limpas por espectrometria de absorcao
atdbmica em camara de grafite, o processo compreende 3 etapas para determinar os dados de entrada para a curva
de regressao, devido a solugdo padrao, micropipeta e baldo volumétrico. As incertezas associadas a solugcéao
padrdo comercial, micropipeta e balao volumétrico, sdo propagadas desde a solugdo mae de 1000 mg/L, passando
pela solugdo intermédia de 5 mg/L, até as solugbes de trabalho Vinps*Ci/ Via, Vinp2* Col Vba Vimps™ Ca/ Vbar, € Vimps™ Cdf
Viai, de 10, 20, 30 e 40 ug/L. E de notar que em ensaios de quimica analitica a componente de incerteza associada
a interpolacado da curva de regressao é geralmente maioritaria.

Os dados de entrada incluem a micropipeta V,,, =[0.2, 0.4, 0.6, 0.8] mL, a concentragao (solugao intermédia)

C=[5,5,5, 5] mg/L e o balao volumétrico Vpy =[100, 100, 100, 100] mL e respectivas incertezas dadas por
valores de certificados de calibracdo ou equivalente. No nosso caso, os valores utilizados foram u(V:,) = [3.545E-4 ,
3.079E-4 , 3.079E-4 , 2.848E-4] pL, u(C) = 0.0196 pg/L e u(Vypa) = 0.0577 pL. No caso dos valores de absorvancias
temos A =[0.0263, 0.0502, 0.0786, 0.1019] e u(A) = [0.000693, 0.000548, 0.000231, 0.000289] Abs.
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Os valores de incerteza foram obtidos considerando distribuicdes normais e rectangulares, neste ultimo caso quan-
do os Unicos valores conhecidos eram valores limites de um intervalo de variacao.

Os valores de incerteza a utilizar na curva de regresséo sao obtidos através da propagacgao dos valores individuais
de incerteza usando a formulagdo matricial que multiplica a matriz da incerteza pelos vectores dos coeficientes de
sensibilidade obtidos das derivadas parciais do modelo matematico fornecido [1], tal como descrito na secg¢éo ante-
rior.

Aplicando o modelo descrito, que é baseado numa estrutura matricial do método GUM com os dados das varidveis
referidas acima e respectivas incertezas, os dados de entrada para o modelo de regressdo com incertezas em
ambos o0s eixos, estao representados na Tabela 1

Tabela 1 — Dados de entrada para a regressao linear

x/ mg/L u(x) / mg/L v/ Abs u(y) / Abs
0.01 0.000043 0.03 0.00063

0.02 0.000081 0.05 0.000548
0.03 0.000120 0.08 0.000231
0.04 0.000159 0.10 0.000289

Finalmente, com estes dados de x e y e respectivas incertezas associadas, fomos aplicar o modelo estatistico des-
crito em [3] tendo obtido os valores indicados na Tabela 2 para a equagéo genérica de regressao y = a + bx.

Tabela 2 — Parametros e incertezas associadas da regressao linear
a u(a) b u(b)
0.0005 0.0026 2.5609 0.0877

A importancia desta avaliagdo advém de se poder, agora, com estes elementos, avaliar a incerteza associada a utili-
zagao destes dados da interpolagao em calculos posteriores.

Vamos exemplificar uma possivel situagao de utilizagdo dos dados da regressao, ndo necessariamente associada a
ensaios de quimica analitica, mas de forma genérica, 0 uso dos pardmetros da regressao acima determinados em
equagbes em que o seu valor e respectiva incertezas devem ser devidamente tomados em consideragao.

Suponhamos que estes dados de a e b eram usados num modelo matematico definido pelas equagdes indicadas e
onde era necessario avaliar as incertezas associadas a a e ¢.

a = arcsin(b)
d=alcos()

(9)

Nesta situagao iriamos propagar as incertezas da mesma forma que a descrita anteriormente, em que as matrizes
do Jacobiano com os coeficientes de sensibilidade em relagao a (J,a) e (a,b) viriam,

) - {cos(a') — 5sin(a')} J = {—1 O}
’ 0 cos(v) 0 -1

e onde a matriz de covariancia para (a,b) seria

(10)

V= u*(a) u(a,b)
b)) ub)
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Donde a propagacao de incertezas viria da resolucado da equacgéo (12) de modo a conseguir extrair as incertezas
padréo e as covariancias requeridas.

J,xV xJ =7 xV.xJ

obtendo finalmente

W@ =V,  w@=v,22  w@d=Vv,(12)

5. Conclusoes

O procedimento apresentado no documento normativo [2] tem a grande vantagem de incluir as incertezas dos pares
de pontos da regressao dentro da modelagdo matematica que conduz a determinacdo dos parametros da regres-
s&o, estimando-os com uma incerteza associada que reflecte esses dados de entrada. Vimos, pelos exemplos apre-
sentados, que a inclusdo dos valores de incertezas associados aos pares de valores considerados na regressao,
pode influenciar de forma significativa as incertezas atribuidas aos pardmetros da regressdo, que sao propagadas
em calculos posteriores.

Vimos igualmente, num exemplo genérico como utilizar os valores retirados da regresséo linear, incluindo as estima-
tivas das incertezas dos parametros da regressao, o que muitas vezes nao contabilizado e pode representar uma
parcela muito significativa do valor global final de incerteza. Dai que este factor tenha de ser considerado sempre
que se pretende uma avaliagdo rigorosa das incertezas de medicdo, que nao pode, assim, deixar de incluir as cur-
vas de calibracao.

REFERENCIAS

[1] BIPM, IEC, IFCC, ILAC, ISO, IUPAC, IUPAP, and OIML. Evaluation of measurement data - Guide to the expres-
sion of uncertainty in measurement. Joint Committee for Guides in Metrology, JCGM 100:2008.

[2] ISO TS 28037:2010 The determination and use of straight-line calibration functions, Technical Specification, In-
ternational Organization for Standardization, Geneva. To appear.

[3] BIPM, IEC, IFCC, ILAC, ISO, IUPAC, IUPAP, and OIML. Evaluation of measurement data - Supplement 1 to the
Guide to the expression of uncertainty in measurement" - Propagation of distributions using a Monte Carlo
method. Joint Committee for Guides in Metrology, JCGM 101:2008.




Medicdes e Ensaios, vol. 1, n? 1, janeiro 2012

ENSAIOS DE COMPARAGAO INTER-LABORATORIAL, ANALISE E ACTUACOES PARA A AREA DE
COMPRIMENTO

F. Saraiva, L. Eusébio, S. Gentil, E. Filipe
Unidade de Metrologia Cientifica e Aplicada, IPQ

RESUMO

A realizagado de ensaios de comparagoées inter-laboratoriais (ECl) de medi¢cdo de padrdes permite-nos avaliar os
graus de equivaléncia e é uma ferramenta essencial no estabelecimento da confianga mutua entre os servigos de
calibracao prestados pelos laboratérios de ensaio e calibragao.

Como avaliar o sucesso final da série de medigdes e a qualidade das medigdes individuais? Quais as ECI a identifi-
car como representativas dos servicos de calibracao prestados? Sdo questdes que estdao presentes quando se par-
te para a realizagcao de Exercicios de Comparacgéo e as quais procuraremos dar resposta neste trabalho.

A partir de resultados obtidos em ECI realizadas desde 2005, na area de Metrologia Dimensional, de documentos
publicados pelo Bureau International des Poids et Mesures (BIPM) organismo responsavel a nivel mundial pela ras-
treabilidade metrolégica e de documentos publicados pela European Co-operation for Accreditation (EA), propde-se
a andlise e a apresentagao de actuagdes nacionais futuras para a area de Comprimento.

1. Introducao

A finalidade de uma comparacao metrolégica é estabelecer os graus de equivaléncia, i.e. o grau para o qual o valor
de medicao é coerente ou consistente com o valor de referéncia da comparagao e as suas incertezas associadas,
tendo como base os resultados de medigao fornecidos pelos laboratérios participantes.

Em 2005, iniciou-se um procedimento para a realizagdo de comparacdes de padrées e ou equipamentos de medi-
¢ao envolvendo o IPQ e a RELACRE. Desde o inicio deste protocolo foram entretanto realizadas e concluidas sete
comparacdes na area de comprimento (metrologia dimensional) encontrando-se em fase de realizagdo mais duas.

Nos processos de comparagao realizados, um padrao itinerante, circulou por N laboratérios os quais realizaram
medi¢des para uma ou mais mensurandas, reportando o resultado de medigao obtido (i =1, ...., N), a incerteza de
medi¢ao u(x;) € 0 niumero de graus de liberdade v.. Em fungéo do teste de consisténcia seleccionado assim foram
obtidos ou calculados os valores de referéncia da comparacéo, x,.r e u(x,s) e avaliado o desempenho do laboratério
[1, 2]. Com base no trabalho realizado propéem-se futuras ECI a realizar na area de Metrologia Dimensional.

2. Avaliacao da compatibilidade metrologica

Sao varios os testes de consisténcia para avaliagdo da compatibilidade metrolégica (VIM 2.47), descritos na literatu-
ra, no entanto em todos é requerido modelos ou equagbes que relacionem os resultados x;, u(x;) com o valor de refe-
réncia, Y, da mensuranda.

Resultados nao correlacionados
- Erro normalizado

A introdugao do critério “Erro normalizado” " na area dos laboratérios acreditados, embora sem justificagdo detalha-
da da sua aplicabilidade foi, e ainda é, um dos testes de consisténcia utilizados.

A utilizacao deste critério é tanto mais fiavel quanto menores forem os valores das incertezas de medicdo das duas
medi¢des envolvidas. A declaracdo das incertezas deve ser cuidadosamente verificada quanto as correcgoes,
devendo as mesmas ser explicitadas para um factor de expansao k=2.

Neste caso, 0 modelo ou equacgao que relaciona os resultados x; u(x;) com o valor de referéncia, Y, da mensuranda
é:

_ Xi—Xrgf

En = =

U +07, ¢ Sl st e )

e (1)
onde um laboratério de referéncia, fornece os valores de referéncia, x,.; € u(x,;) para avaliagdo da compatibilidade
dos resultados da mensuranda apresentados pelos diferentes i laboratérios.

Para k = 2, na maioria das vezes o critério de consisténcia é: |E,[< 1.

Xi—Xpaf

e

A melhor estimativa da mensuranda, diferenga, é: d = x; - x,,s € a incerteza-padrdo associada é:
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u (d) = [’(x) + u’(x,)]"*, assumindo medigdes independentes.

Os valores que podem ser atribuidos a diferenca caiem no intervalo d + u (d). Uma diferenca igual a zero pode
razoavelmente ser vista como resultado de duas estimativas diferentes da mesma grandeza, x; e x,., € portanto com-
pativeis.

A condicdo d - u (d) <0< d + u (d) é equivalente a |dl< u (d)ou (Id|/ u(d))<1.

Uma diferenca, d, elevada entre x; e x,.s € indicativo de um tratamento inapropriado dos efeitos sistematicos de pelo
menos um dos laboratérios.

Se os valores de referéncia e os obtidos pelos diferentes laboratorios sdo nao correlacionados a aplicacdo de equa-
cao (1) é correcta. Este facto acontece, por exemplo, nos seguintes casos: quando o valor de referéncia & uma
constante resultante de levantamentos bibliograficos ou quando o valor de referéncia é o resultado de uma série de
medicdes realizadas ao nivel metrolégico mais elevado (quando a incerteza do valor de referéncia € melhor em um
terco da incerteza dos laboratérios participantes).

Resultados correlacionados

Na maioria dos casos néo é possivel a aplicagao da equagao (1), pois o valor de referéncia é calculado a partir dos
resultados x; , u(x;) dos diferentes laboratérios participante. Isto significa que os valores x; e x,, esto correlaciona-
dos.

Teste de consisténcia - rastreabilidade como correlacao

Quando a rastreabilidade aos laboratérios participantes é através de um mesmo laboratério nacional de metrologia,
ou seja quando o padrao de referéncia dos diferentes laboratdrios participantes, utilizado para a avaliagdo da gran-
deza em comparagao, foi calibrado por um mesmo organismo, o denominador da equagao (1) nao é aplicavel pois
nao existe independéncia completa entre os resultados. De acordo com o GUM a incerteza padrdo da diferenga, d,

passa a ser u (d) = [u’(x) + ' (X,) - 2 1 (X3 X)) 1%

Teste de consisténcia

Se o padrao itinerante é estavel, se cada participante apresentar resultados de medicao independentes dos resulta-
do de qualquer outro participante e se se assumir que a incerteza de medigao calculada por cada participante é
robusta e tem uma distribuicdo normal ou Gaussiana, podemos aplicar o teste de consisténcia conhecido como pro-
cedimento A descrito pelo autor M. G. Cox. .

Este procedimento é aplicado em situacdes para as quais o valor de referéncia da comparacao é obtido a partir da
série de medigbes efectuadas pelos diferentes laboratérios participantes.

Método

Determinacdo da média ponderada y dos resultados dos laboratérios, usando como peso, os inversos dos quadra-
dos das incertezas-padrao associadas. Isto é:

X Jut(x) .t x, U (xy,)
i) F e+ P (x)

O valor de y assim calculado é uma estimativa valida se os resultados de base forem consistentes.
Determinacao do desvio padrao u(y) associado a média ponderada y:

1 1 1
= Fot———
' (y) u’(x) u’(x,)

(3)
Avaliacdo dos Resultados da Comparacao

Um resultado é significante, ou seja tem significancia estatistica, se néo tiver ocorrido por acaso.

Um teste de hip6teses é um procedimento estatistico baseado na anédlise de uma amostra, através da teoria de pro-
babilidades, usado para avaliar parametros que sao desconhecidos. Um teste de Hipoteses pode ser paramétrico
ou ndo-paramétrico. Testes paramétricos sdo baseados em parametros da amostra, resultam de medi¢des, por
exemplo média e desvio padréo.

Os testes de hipéteses sdo sempre constituidos por duas hipoéteses, a hipétese nula Ho e a hipétese alternativa H1.
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® Hipotese nula (Ho) : é a hipétese que traduz a auséncia do efeito que se quer verificar.

® Hipotese alternativas (H1) : é a hipotese que o investigador quer verificar.

Testes de hipotese ou significancia a utilizar

Aplicacéo do teste de qui-quadrado, %%, para avaliacéo da consisténcia dos resultados:

a) Obter o valor de ;fobs:

2 _(x1_y)2 (XN_y)2
Koss = +oot—
u(x,) u (xy)
b) Calcular os graus de liberdade:
v=N-1

c) Verificar a condi¢édo de validagdo dos resultados - consisténcia estatistica:
Pr{y’v)> 22, }<0,05

Sendo, Pr a “probabilidade de”.

Se a hipotese nula for verdadeira, isto €, todos os N resultados sdo consistentes e independentes entre si, esta
estatistica segue uma distribuigdo de qui-quadrado com N-1 graus de liberdade.

Caso se verifique a condicao expressa pela Equacao 4:
Aceita-se o valor y como valor de referéncia da comparacéo, passando a designa-lo por x..
Aceita-se u(y), passando a designa-lo por u(x,. ).
A incerteza expandida associada ao valor de referéncia, designar-se-a por U (x,,), sendo o seu valor dado
por U (ref) = 2 * u(ref).

(4)

Valores discrepantes - Outliers

Caso nao se verifique a condicdo expressa pela Equacéao 4, nos casos onde a estatistica é superior ao valor critico,
significa que nem todos os resultados pertencem a mesma populacao estatistica. Esta situagao é frequente nas ECI
e os valores discrepantes (outliers) devem ser identificados através do procedimento seguinte:

a) Calcular os graus de equivaléncia

Os graus de equivaléncia de um laboratério participante i é dado pelo par de valores (d;, U (d;)), onde di= xi-x,
U (d;)= 2 u(d;) e u(d;) é dado por: u’(d;) = u’(x;) - u’(x,)

b) Averiguar os valores discrepantes (inconsistentes) através da equagao seguinte: |d;|>2 u (d;)
(5)
Classificando-se x; , como discrepante com um nivel de significancia de 5 %.

Se apds discussao com o laboratério ao qual foi calculado um valor discrepante, néo foi efectuada nova reavaliagdo
dos dados, retira-se esse valor do célculo do teste do .

E calculada entdo a média ponderada sem considerar os valores discrepantes e os valores agora obtidos seréo
valores de referéncia da comparacao, repetindo-se 0 processo de determinacdo da média ponderada Y dos resulta-
dos dos laboratérios, que ndo apresentaram valores discrepantes.

Como complemento ao tratamento estatistico referido é efectuada a avaliagdo de desempenho através do calculo
do erro normalizado, E,, sendo neste caso, definido como:

xi - xref

E =
JU@)T - f

Dado que a mensuranda em avaliagao é d;
Os resultados obtidos pelo laboratério participante i, é Satisfatério para | E,|< 1 e Insatisfatério para | E,|>1.
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3. Comparacoes realizadas no ambito da RELACRE na area de Comprimento

Em 2005, iniciou-se um protocolo para a realizagdo de comparagdes de padrdes e ou equipamentos de medigdo
envolvendo o IPQ e a RELACRE. O IPQ actua, na realizagdo das comparagdes, como Entidade Técnica Responsa-
vel efectuando a selec¢ao do padréo itinerante, a avaliagdo do valor de referéncia da comparacao, a calibrag¢éo ini-
cial e final do padréao itinerante, se aplicavel, o protocolo de medigéo, esclarecimentos técnicos, a avaliacdo dos
resultados (andlise estatistica), a emisséo do relatério, e organizagéao da reuniao final. A RELACRE actua como enti-
dade gestora e organizadora, divulgando o exercicio e contactando os laboratérios participantes, caso seja neces-
saria a prestagao de esclarecimentos, e o0 estabelecimento da calendarizagéo.

Desde o inicio deste protocolo foram entretanto realizadas e concluidas sete comparacdes na area de comprimento
(metrologia dimensional) encontrando-se em fase de realizagdo mais duas. No grafico 1, pode ver-se a distribuicao
da realizagcdo das comparacdes desde 2005, verificando-se que durante estes anos houve regularidade de realiza-
cao de comparagoes na area de comprimento.

Calendarizagao

Paquimetro gama de medicdo elevada :
Comparadores

Suta

Blocos-padrdo longos

ECI

Anéis Lisos
Paquimetros 2007
Micrémetros | ;
Paquimetros
Blocos-padrdo calibracao diferencial 1 :

01-01-200516-05-200628-09-200709-02-200924-06-2010
Data

Figura 1- Calendarizagao de ECI de Metrologia Dimensional desde 2005.

4. Anadlise e avaliacao dos resultados das comparacoes realizadas

A avaliagdo do desempenho dos laboratorios participantes tem, maioritariamente sido obtida através do célculo do
erro normalizado, E, obtido através da aplicagdo da equagéo 1. Os resultados, para cada ECI concluida e para as
mensurandas em avaliagdo, podem ser consultados nos relatérios finais de cada comparagdo (edigao RELACRE/
IPQ).

Até a data ndo houve repeticao de ECI (ndo foi ainda estabelecido um ciclo de periodicidade de realizagdo de uma
ECI) pelo que, cada uma tem a sua especificidade e os resultados de uma néo influem no resultado das restantes,
pois envolvem laboratérios, padroes itinerantes e procedimentos de medigao distintos.

A experiéncia adquirida com a realizagdo da andlise estatistica e aplicacao de testes de consisténcia conduziu a
evolucao da realizagao dos programas de execugao, sendo que presentemente a seleccao do teste de consisténcia
a utilizar é fungdo do padréo itinerante (se é um padrdo de referéncia, secundario, ou de trabalho), da incerteza do
valor de referéncia (melhor em um terco da incerteza dos laboratérios participantes), e das grandezas ou mensuran-
das a avaliar.

5. Frequéncia e niveis de participacao em exercicios de Comparacao Inter-laboratorial

Como ponto de partida para definicao ou estudo da frequéncia de participacdo em exercicios de comparagéo o
documento DimVIM, estruturado e apresentado pelo Comité Consultivo de Comprimento (CCL) 6rgao do BIPM, é
um documento de referéncia nesta matéria, pois estabelece para a area de comprimento, a lista de instrumentos ou
objectos a calibrar e respectivas mensurandas .

Por outro lado o documento EA-4/18 : 2010 estabelece indicagbes / recomendacgdes para determinagao da frequén-
cia e nivel de participagdo em Exercicios de Comparacéo Inter-laboratorial, por parte dos laboratérios acreditados ™.

Destes dois documentos tem-se que € impossivel ou inviavel, a exigéncia de participacdo dos laboratérios de cali-
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bracdo em ECI para cada instrumento de medicao, técnica de medi¢éo ou para cada mensuranda.

Assim, os laboratérios devem definir as necessidades de participagcdo em ECI identificando subdominios. A caracte-
rizacdo dos subdominios deve ter em conta os procedimentos de medicao, as referéncias normativas, as grandezas
e 0s produtos ou equipamentos comuns. Cada subdominio identificado ndo deve conter competéncias técnicas dis-
tintas. As competéncias técnicas diferentes podem ser identificadas por necessidades diferentes de qualificagéo,
treino ou formacéao, experiéncia e uso de equipamentos diferentes.

Para cada subdominio é recomendada uma frequéncia de participacdo em ECI de modo a cobrir, no minimo um
ciclo de acreditacgéo.

6. Proposta de actuacao para futuras ECI na area de Metrologia Dimensional

Tendo em conta o anteriormente referido, o estabelecimento de propostas para a realizacdo de comparagdes nacio-
nais deve passar também por um parecer do servico de acreditacdo, pois estes possuem a informacao sobre as
necessidades dos laboratérios acreditados nesta matéria.

A Classificacéo definida pelo CCL (DimVIM), considera os seguintes subdominios na area de Comprimento:

Radiagdes em conformidade com a Mise en Pratique; Dimensdes Lineares; Angulo; Forma; Geometria Complexa;
Dimensional (varios).

As ECI da area de Comprimento concluidas ou em fase de concluséo, englobam-se nos subdominio: Dimensoes
lineares (Blocos-padrao -2005, Blocos-padrao longos- 2009), Angulo (Suta — 2009), Forma (anel liso — 2010) e
Dimensional (varios) (micrémetro, comparador, paquimetro — 2010).

Do exposto, a realizagdo de novas ECI’'s deve passar pela seleccao de um equipamento de medi¢do ou padrao em
outros subdominios, nomeadamente: dimensées lineares; forma e/ou geometria complexa.

7. Conclusoes

Como ponto de partida para definicdo ou estudo da frequéncia de participacdo em exercicios de comparagéo, o
documento DimVIM, estruturado e apresentado pelo Comité Consultivo de Comprimento (CCL) 6rgao do BIPM e o
documento EA-4/18: 2010, que estabelece indicacdes / recomendacdes para determinagao da frequéncia e nivel de
participagdo em Exercicios de Comparagéo Interlaboratorial, por parte dos laboratérios acreditados, permitem a
apresentagao das propostas de actuagéo, para futuras ECI.
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1. Introducao

A importancia crescente das medigdes na Sociedade resulta destas assumirem, cada vez mais, um papel fun-
damental na garantia da Qualidade na actividade desenvolvida quer em Laboratoérios quer em actividades de produ-
cdo. Este seu papel associado ao seu caracter transversal motivam a necessidade de se analisar o impacto econo6-
mico associado aos processos de gestdo metrologica inerentes a medicao [1], [2].

A Qualidade da medicdo depende de diversos factores, sendo um dos mais importantes o desempenho do
equipamento de medicado que constitui a interface para a obtencado dos resultados face a requisitos metrolégicos
estabelecidos em funcéo das aplicagdes pretendidas. A analise requer, portanto, o conhecimento dos requisitos
aplicaveis (de natureza normativa ou determinada pelos préprios processos) € a existéncia de ferramentas que per-
mitam a concretizagdo da caracterizagédo e da avaliacdo da capacidade destas para cumprir 0s requisitos.

Refira-se que a actividade laboratorial e industrial se desenvolve, cada vez mais, num enquadramento de Siste-
mas de Gestao (da Qualidade), SGQ, no ambito do qual se estabelecem os niveis de confiangca que determinam os
requisitos a cumprir [3].

No que se refere & andlise e avaliagdo do desempenho metrolégico de equipamentos de medicdo, existem
métodos e ferramentas de gestdo metroldgica apropriados para esse efeito, salientando-se como particularmente
relevantes os que se encontram associados a definicdo das cadeias de rastreabilidade, ao estabelecimento da
periodicidade de calibragéo, a confirmagéao metrolégica, a procedimentos de correcgao de resultados de medigao, a
aplicagcao de processos de manutencao preventiva e a realizacdo de ensaios de comparacao interlaboratorial.

A aplicagé@o destes processos tem, necessariamente, duas perspectivas de observagao: a técnica e a econémi-
ca. Com efeito, a sua aplicagdo num contexto de gestédo constitui um suporte das decisdes e, consequentemente,
possui um impacto econdmico que podera ser directo (por exemplo, inaptiddo de instrumentagdo, aquisicao de
novos padrdes, encargos com processos de calibra¢do) ou indirecto (por exemplo, tempo de inoperacionalidade de
instrumentagao, aumento de actividade dos técnicos, defeitos e reclamagdes).

Neste contexto, torna-se particularmente relevante o estabelecimento de analises econémicas de custo-
beneficio como elementos de apoio a gestédo e, simultaneamente, dispor de meios apropriados para concretizar a
aplicagao dos métodos de gestdo metrolégica da instrumentacdo (incluindo as componentes de planeamento, de
desenvolvimento dos processos e de adequacgédo dos meios envolvidos). No quadro da gestdo metroldgica da instru-
mentacao aplicada em laboratérios de calibracdo e ensaio, 0s processos principais (mas nao Unicos) com impacto
econdmico directo e indirecto sdo a confirmagao metroldgica, a determinacao da periodicidade das calibragdes € os
ensaios de aptiddao e de comparacao interlaboratorial, pelo que a analise desenvolvida neste documento se centra
nestes.

O objectivo deste estudo consiste em apontar factores determinantes para uma adequada andlise econémica
da gestao metroldgica da instrumentacao e algumas vias para o estudo e desenvolvimento de solu¢des de racionali-
zacao e de optimizagdo desses métodos tendo como base a experiéncia desenvolvida pelos autores em laborato-
rios de calibragcéo e ensaio.

2. Avaliacao de risco em Metrologia

A actividade metrolégica possui duas fontes potenciais de risco, uma das quais intrinseca, decorrente do con-
texto legal ou comercial em que é desenvolvido e outra, associada a sua natureza transversal, realizada frequente-
mente a montante de outras actividades cientificas e técnicas cuja componente de risco € significativa (por exemplo,
associado a Medicina, a ensaios nucleares, quimicos e bioldgicos ou aos diversos ramos da Engenharia) [4].

O risco metrologico associado a aplicagao da instrumentacdo tem duas vertentes que importa analisar: a que
decorre do uso indevido de instrumentacdo (com consequéncias econdémicas e, eventualmente, para a integridade
humana e de instalagbes) e a que decorre da rejeicao de instrumentacdo adequada (com consequéncias econdémi-
cas directas).

Uma forma de caracterizar o risco envolvido no processo metrolégico consiste em introduzir dois parametros
probabilisticos, am e fu, aplicados em contextos similares correspondendo aos conhecidos erros tipo | e tipo I, o
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primeiro dos quais representa a probabilidade de decisao de rejeicdo de um processo cujo desempenho metroldgico
€ adequado e o segundo, de decisdo de aceitacdo de um processo sendo o desempenho metroldgico é inadequa-
do. O Quadro seguinte apresenta todas as diferentes possibilidades:

Quadro 1 —Probabilidades associadas a classificagdo de processos metrolégicos

Decisao Aceitacao Rejeicao
Desempenho
Adequado 11— au ey
Inadequado B 1— Ly

Num ambito mais generalista, aplicavel neste contexto, € habitual designar o erro tipo |, oy, como risco do for-
necedor € o erro tipo Il, Su, como risco do cliente.

Considerando-se que o nivel de confianca adoptado em processos metrolégicos corresponde a 95 %
(aproximadamente dois desvios-padrdao de uma distribuicdo gaussiana), este valor devera determinar os niveis de
confianca (e de risco) reflectidos nos parametros mencionados.

Assim, se o critério de aceitacdo for demasiado restritivo, a consequéncia é o aumento da probabilidade, oy,
traduzindo um acréscimo de custos associados ao fornecedor, enquanto que, no caso do critério de aceitagao ser
menos restritivo, aumentara a probabilidade, Sy, cuja implicagdo é o aumento do risco comercial potencial.

Em qualquer das situagbes, a consequéncia dos efeitos é prejudicial (embora o erro tipo Il tenha consequéncias
potencialmente mais gravosas, o que deve ser tido em conta), o que suporta a conviccao de que o estabelecimento
do critério de aceitacado devera ser baseado, tanto quanto possivel, em métodos que optimizem a relagado custo-
beneficio subjacente a definicdo da probabilidade de erro (tipo | e tipo Il) que é assumida a priori.

Em regra, é expectavel que este tipo de erros possua um margem definida de probabilidade, o que, traduzido
no contexto da Metrologia cientifica, Legal e industrial, é da ordem de 5% (remanescente de intervalos de confianga
de 95%) e nos casos em que a integridade humana estd em causa, da ordem de 1% ou menos.

Tendo como pressuposto que se encontra previamente estipulado um determinado intervalo de confianga, torna
-se desejavel que as organizagdes desenvolvam métodos que permitam efectuar um controlo metrolégico visando
obter a melhor aproximacgéo face aos limites de probabilidade estabelecidos, sendo evidente que ao afastar-se des-
ses estara a incrementar ou o risco associado a actividade metrolégica ou 0os encargos econdémicos associados a
gestdo da instrumentagao.

3. Confirmagao metroldgica

Por definicao, a calibragdo é uma operacao que estabelece a relagdo entre os valores da grandeza provenien-
tes de padrdes e as correspondentes indicagdes obtidas em instrumentos de medicdo, sempre considerando as
incertezas envolvidas. Este acto metroldgico, realizado por imposicao da qualidade, é aceite universalmente e ja
ninguém pde em dlvida ser absolutamente necessario para que as medigdes sejam de confianca.

A calibragdo esta associado um custo, por vezes considerado elevado, que podera levar alguns decisores a
ponderar se vale a pena calibrar. Ora, entre ndo fazer calibragédo e calibrar tudo que existe na empresa, existe um
ponto de equilibrio que é importante ser bem definido, pois que a esse ponto de equilibrio esta associada a possibili-
dade de minimizar custos mantendo assegurada a confian¢a nas medigdes [5].

Com o resultado de uma calibragdo podem-se atribuir valores das mensurandas as indica¢des observadas no
equipamento em calibragéo e fazer as correc¢des necessarias no acto de medir.

A calibragéo permite determinar erros associados aos instrumentos e, consequentemente, definir correcgbes a
fazer perante as indicacbes obtidas durante o processo de medicdo. Outras propriedades metrolégicas podem ser
determinadas, nomeadamente efeito de grandezas de influéncia, linearidade ou desvio de zero.

Tudo isto se aplica ndo sé a instrumentos de medicdo, mas também a medidas materializadas ou a materiais
de referéncia.

Assim, verifica-se que estabelecer uma relagdo entre os valores da grandeza provenientes de padrbes e as
indicagbes correspondentes, ndo constitui uma declaragdo de que o instrumento estd apto a medir aquilo que se
pretende, nem as outras propriedades metroldgicas determinadas na calibragdo sdo acompanhadas de qualquer
declaracao de conformidade. A entidade que realiza a calibragdo deve fazer evidéncia de que a calibragao foi efec-
tuada e quando o foi — € a conhecida etiqueta que diz que a calibragéo foi realizada em determinada data, mas ai
nada é declarado acerca da sua conformidade.

Resulta entdo que a calibracdo por si prépria ndo é conclusiva da conformidade do equipamento de medigao!
Esta concluséo contraria o facilitismo que poderia pensar-se estar associado a obtencdo de um certificado de cali-
bracdo. Facilmente nos apercebemos que 0s erros, incertezas e outras propriedades metroldgicas podem ser ade-
guados para determinadas medicoes e perfeitamente inaceitaveis para outras.
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Ha, portanto, que validar o certificado de calibracdo para a fungéo que lhe é atribuida. Essa validacao, suporta-
da num acto de verificagédo, tem o nome de Confirmacao Metrologica (CM), a qual é geralmente feita pelo utiliza-
dor, embora a norma ISO 17025 [6] preveja a emissao de certificados de calibragdo conclusivos (5.10.4.2 da ISO
17025).

A definicao é dada pela norma NP EN ISO 10012 [7], onde o acto de comparar os resultados de uma calibracao
com 0s necessarios para o trabalho a que se destina o instrumentos, bem como a proteccao e marcagao, incluindo
0 ajuste e eventuais reparacoes, se chama Confirmagao Metrolégica.

Pode ser afirmado que a calibragéo por si sé nao tem qualquer validade se ndo for objecto de andlise que leve
a conclusao de conformidade.

Os métodos seguidos para tomar a importante decisdo de colocar ou retirar de servigo um instrumento de medi-
¢ao, sao abordados no presente texto, podendo ser considerada como uma oportunidade extremamente actual (em
tempo de crise) cuja consumagao pode permitir uma redugao de custos significativos quer seja ao nivel da empresa
quer ao nivel da sociedade em geral.

O processo de confirmagao metrolégica tem 2 entradas (Figura 1):

0s requisitos metrolégicos do cliente (RMC);

as caracteristicas metrolégicas do equipamento de medigdo (CMEM).
€ uma saida:

A evidéncia da Confirmagao Metrolégica

Requisitos metrologicos do
cliente (RMC)

Evidéncia da Confirmagéo
Metrologica

Caracteristicas metrologicas
do equipamento (CMEM)

Figura 1 — Fluxograma do processo de confirmagdo metroldgica

A simplicidade do processo de confirmagdo metrol6gica é notavel, mas a sua compreenséo e correcta aplica-
cao é seguramente uma oportunidade de racionalizagdo de custos com a medicao.

O processo de confirmacado metroldgica pode ser efectuado usando abordagens distintas, as quais tém um
impacto directo mensuravel em custos da decisédo.

O método mais difundido consiste na aplicagéo da seguinte relagéo:

|E|+|U| < EMA
(1)
onde E representa o erro maximo observado em calibragédo, U o valor positivo do intervalo da incerteza de medicao
expandida (para um nivel de confianca de 95 %) e EMA o erro maximo admissivel.

A utilizacao desta abordagem tem sido objecto de andlise [8] havendo propostas alternativas que passam pela
utilizagdo de um enquadramento probabilistico mais consentaneo com a interpretagcdo contemporanea do processo
de medicdo. Uma dessas alternativas consiste, simplesmente, em substituir a componente de “Erro” associada ao
desvio experimental pela variancia, V(E). de uma distribuicdo de probabilidade que represente adequadamente a
distribuicdo dos desvios instrumentais (por exemplo, gaussiana ou rectangular) e um parametro probabilistico de
avaliagao, por exemplo, a incerteza (instrumental) alvo, Ua (cuja definigdo encontra-se exposta na versdo actualiza-

da do VIM [9]):
kl(v)'\/sz(E)+u2 <U, @

sendo k{(Vv) o factor de expanséao, s(E), o desvio-padrao experimental dos desvios instrumentais (ou dos erros resi-
duais, no caso de se aplicar uma correcgao aos valores lidos) e u a incerteza de medigao padrao.

A aplicagao a um caso real da calibragdo de um termdémetro de dilatacdo de liquido-em-vidro [10], que se
segue, permite evidenciar quer o efeito na decisao resultante do processo de confirmagdo metrolégica quer a anali-
se comparativa num diagrama custo-beneficio da utilizagcao das diferentes abordagens.
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Quadro 2 — Resultados obtidos nua calibragdo de um termémetro de dilatagdo de liquido em vidro

Temp. de Temp. lida no Desvio instrumental Incerteza de medigcédo
referéncia termémetro OTi= Tr Tt expandida
Tt/ °C Ti/ °C /°C Ussy, (8T)) / °C
0,03 0,0 -0,03 0,10
5,08 5,1 0,02 0,10
10,15 10,1 -0,05 0,10
15,15 15,1 0,01 0,10
20,15 20,1 -0,05 0,10
25,11 25,2 0,09 0,10
30,09 30,2 0,11 0,10
35,14 35,1 -0,04 0,10
40,01 40,1 0,09 0,10

Considerando os dados apresentados no Quadro 2, verifica-se que, para um EMA de 0,2 °C e com a aplicagao
do critério exposto na expressao (1), a decisdo seria a rejeicdo do equipamento em causa,

0,11°C+0,10°C>0,2°C. @)

Em alternativa, admitindo que o valor da incerteza alvo assume um valor equivalente ao EMA, ou seja, Ua = 0,2
2C e considerando que a distribuicdo dos desvios instrumentais admite uma distribuicado gaussiana, entédo, os para-
metros dessa distribuicdo serdo dados por:

_ __zéj;_ o or.
E=0I = =0,016°C=0,0°C;

— \2
z&f—? ~0,020°C:;

n- (n -
de que resulta,

k,(v)-+/s*(E)+u* =2,05-0,053=~0,11<U,. ©
A expansao do resultado obtido para um intervalo de confianca de 95% efectua-se usando a férmula de Welch-
Satterthwaite [11-13] (usando os factores de relagao entre distribuicdes t de student e gaussiana, considerando oito
graus de liberdade associados aos erros e 50 associados a incerteza de medigéo). Desta forma, verifica-se que a
adopcao do critério condiciona a decisao, a qual encontram-se associados custos.

O resultado de uma analise comparativa do custo devido a aplicacdo destas abordagens encontra-se exposto
nas Figuras 2 e 3, onde se comparam as magnitudes das contribuicées associadas a abordagem convencional (C) e
a abordagem proposta neste documento, considerando o caso em que a fungéo distribuicdo de probabilidade (FDP)
do erro assume a forma Gaussiana (G) ou a forma rectangular (R).

A representacdo da curva de custos € sobreposta a representacao gréfica de base que indica a probabilidade
associada ao erro tipo I em fungdo da magnitude do erro (Fig. 2) ou da magnitude do primeiro membro do critério
de CM (Fig. 3), estabelecendo-se esta relagdo em virtude da transicao entre a aceitagéo e a rejeicao corresponder
ao limite de confianca (probabilidade) de 95 %.

No primeiro caso, Fig. 2, a representacdo mostra que, consoante a abordagem adoptada, a magnitude da con-
tribuicao para o critério (correspondente a probabilidade de 95 %) se obtém em diferentes posi¢cdes da escala (igual
a 0,45E com a FDP Gaussiana; igual a 0,95E com a FDP rectangular; e igual a E, usando a abordagem convencio-
nal, sendo E o erro maximo). Assim, a maior contribui¢cdo resultara de se aplicar a abordagem convencional.

No segundo caso, Fig. 3, procura-se comparar a magnitude dos parametros do primeiro membro do critério de
confirmagao metrolégica, tomando como méximo o valor correspondente a soma, em valores absolutos, do erro e
da incerteza (C). Neste caso, também se verifica uma relagdo de magnitudes desfavoravel a abordagem convencio-
nal.
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Pla] Custo Pla 1) @+ Hi, 0) > @) e | E +U] Custo
S € | €
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0,10 0,10
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Magnitude da contribuicio do erro itude do primeiro b

Figura 2 — Comparagéo de curva de custo com a Figura 3 — Comparagéo de curva de custo com a
contribuigdo associada ao erro maximo, em trés | magnitude do primeiro membro do critério de con-
casos distintos. firmagdo metroldgica, em trés casos distintos.

4. Periodicidade de calibracao

A definicdo dos intervalos de calibragdo aplicados ao equipamento de medigdo de uma organizacao constitui
uma componente da gestdo metroldgica com elevado impacto na actividade das organizagoes.

O processo de calibragdo envolve diversos aspectos que concorrem para esse impacto, nomeadamente, os
encargos directos decorrentes da realizagdo interna ou externa da sua concretizagdo, e 0s encargos indirectos
decorrentes da duragédo do seu estado de inoperacionalidade. Assim, numa perspectiva de gestédo, importa minimi-
zar os riscos inerentes a aplicagdo inadequada do equipamento e, simultaneamente, minimizar os encargos asso-
ciados a essa actividade.

A decisao da periodicidade de calibragdo, de acordo com o entendimento actual normativo aplicavel a laboraté-
rios de calibracdo e ensaios [6], € uma atribuicdo da organizacdo, devendo esta recolher a informacao relevante,
estabelecer um plano e seleccionar métodos de modo a estabelecer intervalos de calibragdo adequados. Estes
constituem os trés enquadramentos a ter em consideragéo:

recolher a informacao de base disponivel a priori;
definir um plano com base na actividade e na exigéncia associadas a aplicacdo dos equipamentos;

promover a seleccao do(s) método(s) adequado(s) a definicdo optimizada do intervalo de calibragdo e concreti-
zar a sua aplicacéo.

O objectivo desta secgéo sera o de caracterizar algumas das opg¢des incorporadas em cada um destes enqua-
dramentos e apresentar vias de andlise e seleccao de métodos baseadas na experiéncia dos autores relacionada
com a actividade de laboratérios de Metrologia.

4.1 Recolha da informacgéao de base

A definicao do intervalo de calibragdo de um equipamento de medicao depende da informacao disponivel relati-
vamente a aspectos tao distintos como, por exemplo, a natureza e exigéncias da sua aplicac¢do, as suas caracteristi-
cas metroldgicas e a sua robustez, e o seu historial de calibragdo. Naturalmente que, quanto mais vasto for o seu
historial e o conhecimento das contribuicées envolvidas, mais detalhado e adequado podera ser o processo de con-
cretizacdo do estudo que conduz a optimizagao do intervalo de calibracdo. Da diversidade de fontes de informagéo
a considerar para a definicdo do intervalo de calibragéo, indicam-se as mais comuns:

a. Natureza da aplicagéo e de servigo,

® grandeza mensuravel e toler&ncia permitida;

® nivel de esforco a que o equipamento é sujeito (nimero e tipo de utilizagdo, condicbes ambientais);
® exactidao da medigao requerida;

e formacgao dos recursos humanos.
Historial de calibracoes,

estabilidade / deriva observada no historial de calibracées;
incerteza e depreciacao da incerteza ao longo do tempo.
Requisitos da qualidade,

requisitos de garantia da qualidade;
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informacao de taxas de falha.

4.2 Plano de gestao das calibragbes

A aplicacdo de métodos na optimizacao dos intervalos de calibragdo favorecendo a redugéo de encargos com
esse processo, envolve encargos proprios que decorrem da analise prévia, desenvolvimento do método e a sua
manutengao (em regra, operacdes de monitorizacao e ajustamento de parametros temporais).

A experiéncia evidencia que, em muitos casos, apenas uma parte da instrumentacdo é responsavel por uma
parte significativa dos riscos e dos encargos associados. Em laboratérios de metrologia, por exemplo, verifica-se
uma concentragao substancial nos padrdes de referéncia que ocupam o topo das cadeias internas de rastreabilida-
de internas.

Neste enquadramento, considera-se ajustado desenvolver um plano de optimizacao dos intervalos de calibra-
¢ao que aplique a conhecida regra de Pareto, com eventuais correcgbes de parametrizagdo adequadas, consideran-
do que cerca de 20 % dos EMM serao responsaveis por cerca de 80 % do risco e dos custos. A racionalidade do
plano implica que exista um maior esforgo de rigor na definigdo dos intervalos de calibragéo desses 20 % traduzivel

na aplicacdo de métodos que promovem uma convergéncia mais rapida para o intervalo optimizado, devendo apli-
car-se métodos menos exigentes nos restantes casos. Desta forma, poder-se-a maximizar a rentabilidade do plano
de ac¢do, minimizando o esfor¢co aplicado nos estudos e na implementagéo das abordagens adoptadas.

4.3 Seleccao de métodos de optimizacdo dos intervalos de calibracao

Existe uma diversidade consideravel de métodos que podem ser aplicados na optimizacdo dos intervalos de
calibracdo, desde os mais simples envolvendo uma relagéo directa com uma periodicidade estabelecida com base
em histérico pessoal ou externo, até métodos mais complexos associados a uma capacidade preditiva apoiada na
utilizagdo do método da maxima verosimilhancga aplicado a fungao de fiabilidade.

Os métodos mais comuns encontram-se descritos em [14] e [15], sendo apresentados em seguida, numa
sequéncia dos mais simples para os mais complexos.

Método dos intervalos genéricos;
Método dos intervalos adaptados;
Método de analise de Engenharia (baseado em especificagées de Engenharia);
Métodos reactivos:
Ajustamento automadtico “staircase’;
Cartas de controlo;
Tempo de utilizagdo;
Teste caixa-negra “black-box” (incorporando avaliagdes intermédias entre calibragdes sucessivas) ;
Abordagens estatisticas e probabilisticas:
Meétodo da maxima verosimilhanca (MLE).

Os trés primeiros tipos de métodos sao mais simples de concretizar, sendo facilmente aplicaveis a equipamen-
tos e padrdes de trabalho com menores requisitos de exactiddo e, frequentemente, envolvendo menores custos
associados a calibracdo. A sua analise € menos exigente e possui uma convergéncia mais lenta para o intervalo
optimo de calibragéo.

Os restantes sdo mais exigentes e rigorosos, nomeadamente, nos requisitos de informacédo de entrada mas a
convergéncia é, em regra, muito mais elevada tornando-os recomendaveis para equipamentos de referéncia e para
0s que envolvem custos de calibracdo mais significativos para a organizagao.

No que se refere ao processo de ajustamento do intervalo de calibragdo, os métodos mencionados enquadram-
se em duas abordagens alternativas:

Métodos reactivos (para os quais o ajustamento do intervalo de calibracédo resulta de dados histéricos de cali-
bracéo e é realizado a posteriori);

Métodos estatisticos e probabilisticos, suportados na funcao de fiabilidade e com recurso ao método da maxima
verosimilhanga.

O método reactivo mais simples designa-se por “método de resposta simples”, cujo modelo matemético é o
seguinte:

t., =t (+Ar)y +1 (1-At,)y, -

sendon=0,1, ... 0 contador, {, a duragdo do enésimo intervalo de calibragao, At, >0 e Af, >0 parametros de cor
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rec¢ado dos intervalos de tempo, y, uma varidvel booleana igual a 1 se o resultado da calibragdo se encontra dentro

N A Y
da tolerancia e 0 se o resultado se encontra fora de tolerancia ( ~" representa o complemento de y,,).

A abordagem estatistica tem como objectivo efectuar a modelacdo da funcgéao fiabilidade que melhor é ajustada
aos dados de calibragcédo. Essa fungao sera utilizada para se obter uma estimativa do intervalo de calibragao optimi-
zado que corresponde a sua intersecgdo com o parametro “fiabilidade-alvo” (Fig. 4) [14] e [16].

R(1)

12

\
\
\

\

Figura 4 — Determinagéo do intervalo de calibragéo éptimo usando
uma distribuicdo de probabilidade de Weibull.

F

O procedimento aplicado consiste em se estabelecer previamente o parametro “fiabilidade-alvo”, R , usando
as regras estabelecidas em [14], sendo os intervalos atribuiveis a esse parametro dependentes de condicdes como,
por exemplo, o impacto da incerteza no resultado da medicdo. O Quadro 3 [16] expressa a relagao proposta.

Quadro 3 — Condigbes para se seleccionar um valor para o parametro: fiabilidade-alvo.

Condigao Fiabilidade-alvo
%

Baixo impacto no resultado final (medi¢do)

ou intervalo de tolerancia alargado. <60
Aplicagdo com redundancia ou com
criticidade média (SIL 2-3). 60 to 90
Aplicagéo critica ou auséncia de
procedimentos de recuperacdo (backup). >90

O procedimento subsequente envolve a aplicagdo deste pardmetro no contexto do método da méaxima verosimi-

- . R(:.6 . .
Ihanca de modo a se obter a fungéo de fiabilidade, (t ) , que produz o melhor ajustamento dos dados. A determi-
nagao do intervalo de calibragéo optimizado resulta, entdo, de se obter a solugao da equagéo:

R6)=R "

A solucdo da equacéo implicita anterior pode ser efectuada por duas vias [10] e [14]: aplicar uma abordagem
analitica ou o método numérico de Newton-Raphson; se ndo se obtiver uma convergéncia apropriada, poder-se-a
optar por se aplicar uma abordagem de tentativa e erro. Da diversidade de funcdes que podem ser ajustadas a fun-
¢éo de fiabilidade, algumas sdo mais comuns e como tal, recomendadas [14]: Exponencial; Weibull; Exponencial
mista; Random Walk; Restricted Random Walk; Gamma modificada; curva de mortalidade; curva de garantia; e Log-
normal. A seleccao da abordagem mais adequada para a determinagéo do intervalo de calibragdo éptimo deve ser
baseada nos requisitos, encargos e capacidades associadas a cada caso concreto. O Quadro seguinte apresenta
um conjunto de critérios de selec¢do e o desempenho expectavel dos diversos métodos apresentados, permitindo
auxiliar o decisor acerca de qual a abordagem mais indicada tendo em conta essa relagao.
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Quadro 4 — Critérios de seleccdo e desempenho associado aos diversos métodos apresentados.

Critérios Intervalos | Intervalos | Analise de Ajustam. | Cartas de | Tempo de Teste MLE
genéricos | adaptados | engenharia | Automatico | controlo | utilizagdo | Caixa-negra
M1 M2 M3 Al A2 A3 M4 M5

Cumprimento de requisitos Reduzido | Reduzido Reduzido Reduzido Reduzido | Reduzido Elevado Elevado

da Qualidade - Médio

Requisitos de dados Nulo Nulo Reduzido Reduzido Reduzido | Reduzdo Reduzido Médio

Custos de desenvolvimento Nulo Nulo Reduzido Reduzido Reduzido | Reduzido Médio Elevado

- Médio

Custos de manutengéo Nulo Nulo Reduzido Reduzido Reduzido Médio Reduzido | Reduzido

(anual)

Custos de operagao (anual) Nulo Nulo Reduzido Médio — Médio - Elevado Elevado Reduzido
Elevado Elevado

Requisitos recursos Reduzido | Reduzido Elevado Médio Médio Médio Médio Elevado

humanos (de senvolvimento)

Requisitos re cursos Reduzido | Reduzido Elevado Médio Médio Elevado Elevado Médio

humanos (utilizador)

Requisitos de formagao Nulo Nulo Elevado Reduzido Reduzido Médio Médio Reduzido

Requisitos de capacidade Nulo Nulo Nulo Reduzido Reduzido Médio Médio Médio

de processamento autom. — Médio

Eficiéncia do proce sso Reduzido | Reduzido Médio Reduzido Reduzido | Reduzido Elevado Elevado

- Médio - Médio
Poupanca de recursos Nulo Reduzido Reduzido Reduzido Reduzido | Reduzido Reduzido Elevado
- Médio

Requisitos de fiabilidad e do Médio Médio Médio Médio Elevado Elevado Elevado Médio

equipamento

Disponibilidade do Médio Médio Médio Médio Médio Médio Elevado Médio

equipamento

Aplicabilidade a Médio Médio Reduzido Médio Reduzido Médio- Elevado Reduzido

equipamentos especificos Elevado

Work-load balance Médio Médio Médio Médio Médio Médio - Médio - Reduzido

Elevado Elevado

5. Ensaios de aptidao e de comparacao interlaboratorial

O requisito 5.9, da norma NP EN ISO/IEC 17025:2005, Garantir a qualidade dos resultados de ensaio e de cali-
bragéo, obriga a procedimentos de controlo da qualidade para monitorizar a validade dos ensaios e calibragdes rea-
lizados, de forma planeada e sistematica, nos quais se inclui a participacao em programas de comparacao interlabo-
ratorial ou ensaios de aptiddo. Por sua vez o documento ILAC P9 [17] impde como condi¢do para a acreditagédo de
laboratérios a participacdo em ensaios de comparagao interlaboratorial (ECI) por categoria de ensaio a acreditar,
como forma primordial de validagdo de métodos.

De facto, a participagdo em ECI configura um controlo externo de qualidade, por oposicdo a um controlo interno
de qualidade que pode ser obtido, por exemplo, através da repeticdo ocasional de ensaios e/ou calibragbes, o que
conduz a um acréscimo significativo da credibilidade do laboratério nessa area, cuja contabilizacdo nao deve ser
menosprezada e deve ser ponderada em relagcao aos custos que a apresentacao de resultados incorrectos acarreta.
A finalidade da participagédo em ECI € nao sé detectar tendéncias aplicando técnicas estatisticas apropriadas, pre-
venindo desta forma potencial trabalho ndao conforme, mas igualmente, e de forma mais imediata, como analisar os
erros sistematicos e a incerteza de medigao do laboratério no tipo de ensaio particular em estudo.

Ao nivel internacional, a participagdo em ECI estd muito ligada a validacdo de métodos e de estimativas de
incertezas de medi¢do no &mbito da actividade dos Laboratérios de Medigao Primarios (NMI), e.g., IPQ no caso por-
tugués, por um lado, e a eliminacao de barreiras técnicas e de outra natureza numa vertente mais comercial, por
outro, no a&mbito das actividades de Mutual Recognition Agreement (MRA), que tiveram um impacto superior a € 4
bilies (KPMG report 2002) [18]. No caso dos NMI as poupancas totais resultantes da participagdo em ECI sao esti-
madas em cerca de € 85 milhdes.

Os beneficios imediatos da participagdo dos laboratérios em ECI podem ser resumidos nos seguintes pontos
principais:

® Economia relativamente a aquisi¢ao de instrumentacao primaria para atingir os mesmos fins;
® Validacao da periodicidade de calibragdo adoptada;
® Validacdo dos métodos e procedimentos de ensaio ou calibragao utilizados;

® Validagao da confirmagéao metroldgica da instrumentagao utilizada para a exactidao requerida no ensaio ou cali-
bracéo analisado;

® Validagao da qualificacao do pessoal;

® Garantia da qualidade da instrumentacgao utilizada;
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® Melhor controlo do processo de medigéo;

® Menor indice de rejeigao de itens, isto €, diminui¢gdo do trabalho n&o conforme;
Maior satisfacdo dos clientes.

As mais-valias associadas a participacdo em ECI, cujos beneficios sdo aparentes da lista acima, podem, por
vezes, ser contabilizadas mais facilmente se pensarmos nos custos que adviriam da ndo participagdo, como uma
andlise baseada na seguinte ponderagao:

® Consequéncias técnicas e custos associados de manter um sistema de medi¢ao hierarquicamente superior para
validar os ensaios em causa;

e (Custos anuais para manter esse sistema alternativo (econémicos e técnicos);

® (Custos comparativos de implementagéo dos sistemas actual e alternativo;

Custos associados a trabalho nao conforme, com repeticao de ensaios ou calibragées, diminuicdo da confian¢a dos
clientes e eventual perda da acreditagéo.

A diferencga entre os varios cenarios, em termos de custos, pode ser estimada utilizando diferentes expressdes
da ciéncia econdmica, como (a) Internal Rate of Return (IRR); (b); Benefit-to-Cost Ratio; (c) Net Present Value
(NPV).

6. Conclusoes

No contexto dos Sistemas de Gestdo e da Qualidade Total, a avaliagdo de custo-beneficio associado aos pro-
cessos € considerada particularmente relevante para um exercicio concordante com os principios subjacentes a
este enquadramento.

Os processos identificados neste estudo constituem, inequivocamente, fontes de encargos para as organiza-
¢bes, pelo que, a aplicagdo de métodos que permitam reduzir esses custos mantendo elevados niveis de Qualidade
possuem um interesse particular enquanto ferramentas de gestéao.

Neste sentido, considera-se que o presente documento constitui uma contribuicdo quer para uma melhor com-
preensdo da diversidade de solugdes aplicaveis a cada tipo de processo quer no desenvolvimento de planos de
gestéo e na seleccao dos métodos apropriados a natureza dos processos envolvidos.

O estudo de diferentes metodologias aplicaveis na definicdo da Periodicidade da Calibragao, da Confirmagao
Metrolégica e de Comparacao Interlaboratorial, permite concluir que € possivel estabelecer estratégias racionais de
gestéo, planeamento e monitorizagdo da instrumentacéo.

A aplicacdo de ferramentas de gestdo apropriadas, como a andlise de Custo-Beneficio, permite optimizar os
recursos envolvidos nessas actividades melhorando a sua eficiéncia e eficacia.

Salienta-se, ainda, que a abordagem apresentada podera ser aplicada a outras vertentes da gestao metroldgi-
ca, como por exemplo, aos processos de validacao de software, de verificacao intermédia e de concretizagao de
correc¢coes decorrentes de processos de calibragao, quando estas calibragdes determinam encargos significati-
vos para os Sistemas de Gestédo da Organizacgéo.
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Carotendides em alimentos: incerteza analitica, variabilidade natural e planos de amostragem

M. Graga Dias’, M. Filomena Camdes®, Luisa Oliveira’
! Departamento de Alimentacéo e Nutrigao, Instituto Nacional de Satde Doutor Ricardo Jorge (INSA, I.P.), Av. Padre Cruz,
1649-016 Lisboa
2 CCMM/DQB - Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa, Campo Grande, 1749-016 Lisboa, Portugal

Resumo

Determinaram-se os carotendides, a-caroteno, B-caroteno, B-criptoxantina, licopeno, luteina e zeaxantina, em frutos
e legumes cultivados em Portugal, laranja, magé, tomate, couve galega e couve tronchuda, com o objectivo de ava-
liar a incerteza analitica, a variabilidade natural e contribuir para a definicao de planos de amostragem para a obten-
cao de dados do teor de carotendides para as Tabelas da Composicao de Alimentos. As determinacoes foram feitas
por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC), utilizando duas colunas de fase inversa, uma fase organica
baseada em acetonitrilo, metanol e diclorometano e um detector UV-vis com uma rede de fotodiodos. A identifica-
cao foi feita através do tempo de retencéo e de andlise espectral e a quantificagdo com base nas areas dos picos a
450 nm, por calibracao externa. Os legumes folhosos analisados sdo muito ricos em luteina (0,52 a 7,2 mg/100 g) e
em [3-caroteno (0,46 a 6,4 mg/100 g), enquanto os frutos analisados tém um conteldo em carotendides considera-
velmente mais baixo (luteina, 0,0032 a 0,16 mg/100 g e B-caroteno, 0,010 a 0,17 mg/100 g) e uma composicao em
carotendides complexa e qualitativa e quantitativamente variavel. Para a maioria das medigdes as incertezas analiti-
cas relativas estimadas das medigdes variaram entre 0,05 e 0,15. Os resultados indicam que o conteudo em carote-
néides dos alimentos analisados pode variar com as espécies, variedades, local geografico de produgao (regiao,
sitio) e altura da colheita, o que deve ser tido em conta na produgao de dados para Bases de Dados de Composicao
de Alimentos.

Introducao

Os carotendides sao pigmentos naturais cuja importancia na saide humana esta relacionada com as suas acgdes
como pré-vitamina A, anti-oxidantes, reguladores da diferenciacdo e proliferacdo de células, indutores da melhoria
da comunicacao entre as células e da resposta imunitaria, intervenientes no metabolismo dos xenobibticos, e filtros
da luz azul [1]. Diversos estudos epidemiolégicos tém evidenciado que as pessoas que consomem frutos e legumes,
esta associado um menor risco de varias doencgas, particularmente de determinados cancros, doencgas cardiovascu-
lares e doencas dos olhos [2]. Considerando que os frutos e legumes sdao uma fonte rica em carotendides, tem sido
sugerido que estes componentes dos alimentos sao agentes bioactivos benéficos para a saide humana. A determi-
nacao analitica destes compostos nos alimentos, nomeadamente para a obtencdo de dados para as Tabelas/Bases
de Dados da Composicao de Alimentos, envolve a definigdo de planos de amostragem que deverao ter em conside-
racdo a variabilidade natural relacionada designadamente com a variedade, as condi¢des climaticas/geograficas, ou
o estado de maturacdo. Para avaliar a variabilidade natural e para interpretar um resultado analitico € necessario
estimar a sua incerteza. Neste trabalho determinaram-se os carotendides, relevantes para a salde humana, presen-
tes em frutos e legumes cultivados e tradicionais em Portugal e avaliou-se a incerteza da medigdo, com o objectivo
de obter valores indicativos e contribuir para a definicAo de planos de amostragem para produg¢do posterior de
dados de carotenéides para a Tabela Portuguesa da Composi¢cdo de Alimentos. Utilizou-se um método analitico
baseado na literatura [3, 4], que consistiu na extraccdo da matriz através de solventes combinado com um método
de HPLC, apés validagéo no laboratério. Para evitar identificagées erroneas dos carotenodides utilizou-se um detec-
tor UV-Vis com uma rede de diodos que permitiu a produgé@o de espectros de absorcéo tri-dimensionais para cada
composto individual.

Materiais e Método

3.1 Amostras e amostragem

Fez-se a determinacdo de caroten6ides em oito variedades de trés espécies de frutos, laranja navel lane late do
Algarve, maga royal gala, starking, golden delicious, jonagold e reineta parda de Alcobaga, maga starking e golden
delicious da Cova da Beira, maga starking da Beira Alta e maca bravo esmolfe de Mangualde, todas com Indicacédo
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Geografica Protegida (IGP), excepto a ultima que tinha Denominagéo de Origem Protegida (DOP), e em tomate lido
da regido Centro. Analisaram-se cinco lotes de laranja de cinco locais diferentes e adicionalmente seis lotes de um
local para avaliar as diferengas entre os locais; um total de nove lotes de maga (seis variedades), cinco de Alcoba-
¢a, dois da Cova da Beira e dois de Mangualde foram analisados para avaliar o conteddo em carotendides e a
variagdo; com o mesmo objectivo foram analisados 12 lotes de tomate da mesma variedade provenientes do mes-
mo local e um lote de tomate de outra variedade e local. Em cada local os frutos foram apanhados em diferentes
arvores/plantas para se ter em consideracao possiveis diferencas. Com excepg¢édo do tomate, todos os frutos foram
adquiridos embalados e com os respectivos rétulos a atestar as designacdes IGP/DOP de acordo com as regras da
Unido Europeia.

No que diz respeito aos legumes folhosos analisou-se um lote de couve galega da regido do vale do Tejo (Ribatejo)
e trés lotes de couve tronchuda de trés regides diferentes, gldria de Portugal, penca e Valhascos respectivamente
da Beira Alta, Minho e Ribatejo. Considerando a especificidade da couve galega (uma planta produz folhas ao longo
de varios meses e as folhas mais velhas sédo colhidas ao longo da vida da planta) foram analisados mais dois lotes
em épocas do ano diferentes.

Os elementos de cada amostra, composta por 1 a 5 kg do produto, e provenientes de diferentes arvores/plantas,
foram cortados aos quartos de acordo com 0s seus eixos de simetria e foram preparados de acordo com os habitos
caseiros, descartando as partes ndo ediveis (talos grossos, sementes, casca). Cada amostra foi depois imediata-
mente moida num moinho de facas (Grindomix GM200, Retsch), e cuidadosamente homogeneizada para preparar a
amostra analitica que foi analisada imediatamente, em duplicado.

Método analitico

Todos os reagentes utilizados eram de grau pelo menos analitico; todos os solventes utilizados no HPLC eram de
grau HPLC.

O método analitico baseado na literatura [3,4] foi previamente validado no laboratério [5] e foi descrito em pormenor
[6]. De uma forma resumida a amostra analitica foi extraida com uma mistura de solventes (metanol e tetra-
hidrofurano), evaporada, reconstituida e analisada através de um método de HPLC de fase reversa. A fase mével
era constituida por acetonitrilo:metanol:diclorometano, 75:20:5, v/v/v, contendo butil-hidroxitouleno, trietilamina e
acetato de aménio e a fase estacionaria era composta por duas colunas Cg, ligadas em série. Utilizou-se um fluxo
de 1,5 mL/min, um volume de injecgéo de 50 pL e um tempo de corrida de 30 min, excepto para a laranja (105 min).
A deteccao foi feita através de um detector UV/Vis a 450 nm através do tempo de retengéo e do espectro de absor-
¢ao dos compostos. A quantificagé@o foi feita por calibragcdo externa recorrendo aos compostos puros, com base na
area dos picos. Os resultados obtidos foram corrigidos com a recuperacao do padrao interno adicionado no inicio do
processo analitico.

3.3 Incerteza analitica

A incerteza de medicéo foi estimada para cada matriz utilizando a metodologia descrita por Dias et al. [5], com base
nos dados de validagao intralaboratorial, que incluem estudos de precisdo, dados de desempenho do método anali-
tico, e na quantificagcao, através do método passo a passo, das componentes da incerteza ndo cobertas pelos estu-
dos de precisdo. A incerteza padrao combinada foi obtida por jungdo de todos os termos através das respectivas
leis de combinagéo e a incerteza expandida foi calculada utilizando o factor de cobertura 2 [7].

3.4 Analise estatistica dos resultados

Para avaliar as diferengas no teor de carotendides dentro de cada espécie, calculou-se a diferengca minima significa-
tiva (LSD = ts v2/m) ), em que s é o desvio padréo resultante da combinacgdo da incerteza da medi¢do analitica
com o desvio padréo obtido para a variedade estudada em determinado local de producéo, t é o valor da distribui-
cao-t para o intervalo de confianga de 95% e para os graus de liberdade de s e n é a dimensao da amostra [8]. O
célculo da estimativa da dimensédo da amostra n’, necessaria para estimar o teor de carotendides com uma determi-
nada exactidao foi feito utilizando a seguinte equacéao baseada nos limites de confianga da média: n’ = (tam-1)? 6%/
(média estimada x exactidd0)?, em que t é o valor da distribuicdo-t a um nivel de significancia de 0,05 e s é o desvio
padrdo da média.
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Resultados e discussao

O teor em carotendides assim como a incerteza expandida relativa da medi¢éo, o desvio padrao relativo das amos-
tras e a diferenga minima significativa apresentam-se no quadro 1.

Quadro 1. Teor de carotendides em frutos e legumes produzidos em Portugal (mg/100 g, cru, edivel)

Altura da

colheita Local a-caroteno B-caroteno B-criptoxantina Luteina Licopeno Zeaxantina
Maca
Malus domestica Borkh.
var. bravo esmolfe Outubro Mangualde (0,0013) 0,010 (0,0009) 0,017 ND (0,0019)
var. golden delicious Outubro Alcobaca ND 0,034 ND 0,0032 ND ND
var. golden delicious Outubro Cova da Beira ND 0,063 ND (0,0016) ND (0,0018)
var. jonagold Outubro Alcobaga ND 0,026 ND 0,0035 ND ND
var. reineta parda Outubro Alcobaga ND 0,017 0,004 0,010 ND (0,0020)
var. royal gala Qutubro Alcobaga ND 0,011 ND (0,0022) ND 0,0030
var. starking Qutubro Alcobaga ND 0,013 ND 0,0097 ND ND
var. starking Outubro Cova da Beira ND 0,048 ND 0,016 ND (0,0018)
var. starking Outubro Mangualde ND 0,036 ND 0,010 ND (0,0022)
Incerteza expandida relativa
da medicéo (Ur) 0,18 0,25 0,31 0,27 _ 0,24
LSD, p<o05 _ 0,011 0,0018 0,0041 _ 0,0024
Laranja
Citrus sinensis (L.)
var. navel lane late Abril Algoz 0,013 0,017 0,11 0,035 ND 0,066
var. navel lane late Abril Faro 0,027 0,018 0,15 0,038 ND 0,10
var. navel lane late Abril Silves 0,011 0,049 0,21 0,034 ND 0,072
var. navel lane late Abril Tavira 0,012 0,043 0,23 0,072 ND 0,19
Incerteza expandida relativa
da medigao (Ur) 0,44 0,30 0,13 0,18 _ 0,13
LSD, p005 0,010 0,020 0,037 0,0051 _ 0,018
Tomate
Lycopersicon esculentum M.
var. lido Setembro Ribatejo ND 1,0 ND 0,10 8,1 ND
var. “para salada’ Setembro _ ND 0,39 ND 0,076 2,3 ND
Incerteza expandida relativa
da medicé&o (Ur) _ 0,14 _ 0,17 0,25 _
LSD, puoos _ 0,078 _ 0,018 0,65
Couve galega
Brassica oleracea L.
var. acephala DCb” Junho Ribatejo ND 2,6 ND 3,7 ND ND
var. acephala DC.b Outubro Ribatejo ND 4.2 ND 59 ND ND
var. acephala DC.b Dezembro Ribatejo ND 6,4 ND 7.2 ND ND
Incerteza expandida relativa _ 0,20 _ 0,26 _ _
da medicéo (Ur)
LSD, po0s — 1.3 — 2,1 - —
Couve tronchuda
Brassica oleracea L..
var. costata DC.
Gléria Portugal Dezembro Beira Alta ND 0,46 ND 0,52 ND ND
Penca Dezembro Minho ND 2,8 ND 3,3 ND ND
Valhascos Dezembro Ribatejo ND 3,6 ND 47 ND ND
Incerteza expandida relativa - 0,21 - 0,19 _ _
da medicéo (Ur)
LSD, P<0,05 — 0.84 — 0,87 — —

ND — nao detectavel (limites de detecgao: a-caroteno-0,0009 mg/100 g, B-criptoxantina-0,0006 mg/100 g, licopeno-0,0008 mg/100 g, zeaxantina-0.,0008 mg/100 g);
valores entre () — abaixo de limite de quantificagéo.
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A luteina e o B-caroteno sao os carotenédides predominantes nos legumes folhosos verdes analisados e apesar das
variagdes na composicao quantitativa (superior a uma ordem de magnitude) sdo fontes muito boas de luteina (0,5 +
0,1 mg/100 g para a couve tronchuda gléria de Portugal a 7 £ 2 mg/100 g para a couve galega). Os frutos apresen-
tam, em geral, teores de carotendides inferiores, mas os perfis sdo mais diversificados. A B-criptoxantina esta ape-
nas presente em quantidades consideraveis na laranja (0,11 + 0,01 a 0,23 + 0,03 mg/100 g). O licopeno é o carote-
néide predominante no tomate (2,3 £ 0,6 mg/100 g, variedade “salada” e 8 £ 2 mg/100 g, variedade /ido).

A grande maioria dos alimentos analisados apresentou resultados com uma incerteza padrdo combinada relativa da
medicao analitica entre 0,050 e 0,15, mas incertezas relativas de 0,50 podem ocorrer na vizinhanga dos limites de
quantificacado (1,4 ug/100 g).

Foram observadas diferengas significativas na composicao em carotendides de diferentes variedades de tomate e
couve e considerando uma dada variedade foram encontradas diferengas estatisticamente significativas com o local
de producgao, para o tomate var. lido (B-caroteno e luteina), a laranja var. lane late (B-criptoxantina) e a couve tron-
chuda (luteina e B-caroteno) e com a época de colheita para a couve galega (luteina e B-caroteno). No caso das
macas de Alcobacga e para o B-caroteno as cinco variedades nao apresentam diferencas estatisticamente significati-
vas.

Na figura 1 apresenta-se um grafico comparativo da incerteza do resultado analitico (uanal) com a da amostragem
(samt) num local (tomate e laranja), numa regido (laranja e couve tronchuda), no pais (couve tronchuda), ao longo
da época de colheita (couve galega) ou com a variedade (maga), podendo ver-se que a componente da incerteza
referente a referente a variabilidade natural e consequentemente associada a amostragem é muito maior que a ana-
litica excepto para o tomate (area do local estudado relativamente reduzida). Na grande maioria dos casos a contri-
buicdo da amostragem para a variancia total é superior a 80%.
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Fig. 1. Componentes da incerteza total (analitica e amostragem).

Com base nos resultados, a estimativa da dimensdo da amostra, para uma exactidao da média de 10%, e para um
nivel de confianca de 0,05, para a B-criptoxantina na laranja /ane late, seria 20 ou 91, respectivamente para um local
ou para a regido do Algarve. Para as mesmas condigbes estatisticas, no que se refere ao licopeno e ao 3-caroteno
no tomate var. lido na localidade estudada a dimensdo da amostra seria 5; para a luteina e 3-caroteno na couve
tronchuda e para o grupo penca e Valhascos a dimensao da amostra seria respectivamente 44 e 20. Tendo em con-
sideragdo que o teor de luteina de B-caroteno na couve galega variou significativamente ao longo da época de
colheita, a dimens&o da amostra seria de tal modo elevada que seria mais racional a obtengéo de diferentes valores
para as diferentes épocas do ano. A variagao observada neste produto podera estar relacionada com idade da plan-
ta e/ou temperatura.
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racional a obtengéo de diferentes valores para as diferentes épocas do ano. A variacdo observada neste produto
poderd estar relacionada com idade da planta e/ou temperatura.

Conclusoes

Os resultados deste trabalho mostram que o teor em carotenoides dos frutos e legumes pode variar com a espécie,
variedade, area geografica de producao (regido, local), e altura da colheita. Isto evidencia a necessidade de descri-
¢ao completa (incluindo variedade, local de produgao e época variabilidade natural dos carotenéides nos frutos e
legumes deverdo ser tidos em conta na definicdo de planos de amostragem para a produgcdo de dados para as
Tabelas de Composi¢ao de Alimentos no que se refere a determinacdo de carotendides. Aquela definicdo constitui
uma das tarefas mais dificeis na producao de dados representativos, tendo em conta as limitagdes metodoldgicas
em termos de tempo e custos, quer na recolha das amostras quer nos processos analiticos. Estas limitagdes podem
obrigar a andlise de amostras compostas (“pools”) representativas.
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CALIBRACAO PRIMARIA DE ACELEROMETROS-PADRAO POR INTERFEROMETRIA LASER:
MEDICAO DE AMPLITUDES SUB-MICROMETRICAS
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Instituto Portugués da Qualidade, Rua Anténio Giao, 2 - 2829 Caparica

RESUMO

Na calibracado primaria de acelerémetros-padréo por interferometria laser, a determinacdo da amplitude do movi-
mento é o aspecto mais critico na caracterizacdo daquele tipo de transdutores. No caso da interferometria homodina
e utilizando o método de contagem de franjas, o limite superior é da ordem de 1 kHz ", correspondente as actuais
capacidades de medigéo e calibracdo do laboratério, inscritas no Anexo C do Acordo de Reconhecimento Mutuo do
CIPM.

Com o objectivo de aumentar o intervalo de medicao para valores de frequéncia até 5 kHz e amplitude de acelera-
cdo até 100 m-s™, foi implementado um sistema experimental, baseado num interferémetro de Michelson e introdu-
zindo no ramo de deteccao um prisma de Wollaston, possibilitando a medigdo de amplitudes de fase corresponden-
tes as componentes fraccionarias de uma franja optica. Foram desenvolvidas e implementadas aplicagées em lin-
guagem de programacao grafica LabView® para o controlo e a automatizagado do sistema experimental, bem como
para o processamento e a andlise dos respectivos sinais interferométricos.

Neste trabalho séo apresentados os resultados obtidos com o sistema interferométrico implementado, considerando
o intervalo de medicdo de frequéncia entre 40 Hz e 5 kHz e de aceleragéo de pico entre 10 m-s e 100 m-s, e com-
parados com os resultados obtidos através do método de contagem de franjas.

1. Introducao

O método de calibracdo absoluta de acelerometros-padrao por interferometria laser e com detecgdao homodina, até
agora utilizado no LME, permite a determinagéo do valor da sensibilidade de carga no intervalo de frequéncia entre
40 Hz e 1 kHz, com valores de incerteza-padrdao combinada da ordem de 0,5 %.

Dada a limitagdo associada ao método de contagem de franjas, da ordem de 1/2, foi considerada a implementacao
de um sistema experimental com base em interferometria relativa com detecgao em quadratura da amplitude de
fase, possibilitando a calibragao primaria de acelerémetros num intervalo de frequéncia entre a dezena de Hz e
alguns kHz.

Habitualmente, em interferometria com deteccdo homodina € suficiente a existéncia de um detector para a aquisicao
do sinal optico, sinal de frequéncia DC, permitindo a determinagéo do valor do deslocamento em fungao de um
ndmero de maximos e minimos de franjas de interferéncia. Neste caso, para a deteccao da amplitude de fase séao
necessarios dois detectores opticos para o processamento dos feixes interferométricos de frequéncia AC. O valor do
deslocamento é assim proporcional a amplitude de fase, calculada com base nestes dois sinais dpticos e conside-
rando a diferenca de fase entre dois extremos do deslocamento 2.

2. Método de Amplitude de Fase

Na Figura 1 encontra-se representado o diagrama de blocos simplificado do sistema experimental utilizado para a
calibracdo de acelerémetros-padrédo e considerando a medigdo da amplitude de fase. Este sistema é constituido por
um excitador de movimento sinusoidal, um interferometro e um sistema de aquisicdo e processamento de dados.
Todo o sistema experimental € automaticamente controlado através de uma placa de aquisicao PCI de 12 bit (DAC),
taxa de amostragem de 10 MS/s e 4 canais. Foi efectuada a implementagcdo de médulos aplicacionais, para a aqui-
sicdo dos dois sinais épticos provenientes dos fotodetectores, do sinal de excitagao, através do controlador de vibra-
¢ao, e da amplitude do sinal de aceleragéo, obtido a saida do condicionador, através de um voltimetro digital de ele-
vada exactidéo.
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Figura 1 — Sistema de calibragéo de acelerémetros-padrao.

O sistema interferométrico, esquematicamente apresentado na Figura 2, é baseado num interferémetro de Michel-
son, em que no brago de deteccao é introduzido um prisma de Wollaston. Este divide o feixe recombinado apés o
divisor de feixe, separando as duas polarizacdes ortogonais existentes. A partir destes dois feixes épticos, é possi-
vel obter dois sinais interferométricos desfasados entre si de 902, nos detectores DI1 e DI2 do interferometro . A
avaliagao das componentes fraccionarias relativas a contagem de franjas Opticas é efectuada através do processa-
mento destes dois sinais. Esta técnica permite a medigao de amplitudes de deslocamento inferiores a A/2.

iejele isjele

lejeie

AC = Acelerémetro
DF = Divisor de Feixe
DI = Detector do interferometro
E =Espelho

Pw = Prisma de Wollaston

++# = Polarizagao Vertical

111 = Polarizagdo Horizontal

Isieie = Polarizagio a 45°

Figura 2 — Sistema Interferométrico com detecgcédo em quadratura da amplitude de fase.

A Figura 3 apresenta a forma associada a um padrao de interferéncia correspondente a um sinal de excitagdo com
frequéncia de 3 kHz e amplitude de aceleragao de pico de 50 m-s™.

OO T e
RS AA

Figura 3 — Sinais interferométricos considerando a = 50 m-s?e f=3 kHz.
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Para o estudo da diferenca de fase e da intensidade dos sinais interferométricos, revelou-se de grande utilidade a
andlise das respectivas figuras de lissajous . Este aspecto permite analisar de uma forma expedita o respectivo
desfasamento e determinar qual a melhor posicdo associada a colocacao dos detectores, evitando a introducao de
polarizadores suplementares. A Figura 4 ilustra exemplos de desproporgéo entre as amplitudes e os desfasamentos
entre os dois sinais opticos.

CE1 180%% Xy
ChH2 180%%

CH1 18832 XY
CH2 188%%

Figura 4 — Sinais interferométricos considerando a = 50 m:s e f= 3 kHz: a) diferenca de fase quase nula e pequena

diferenca de intensidades; b) diferenca de fase da ordem de 45° e pequena diferenga de intensidades; c) diferenga

de fase de 90°t 5° e diferentes intensidades; d) diferenga de fase relativamente a 90° da ordem de 1/50 e intensida-
des idénticas.

Considerando uma excitagdo sinusoidal aplicada ao acelerémetro, a equagao do movimento € dada pela
seguinte expressao:

d(t)=seno(2-m- f 1) )

A determinagao da amplitude do deslocamento utilizando o método de contagem de franjas é efectuada
pela seguinte relagéo:

d =%
[2]

sendo A4 o comprimento de onda da radiag@o laser e n o nimero de franjas entre os extremos do movimento. A ampli-
tude do movimento pode também ser obtida em fungdo da amplitude de fase através da seguinte relaco

— A
d= A
)T / o

em que A ¢ corresponde a amplitude de fase entre os extremos de cada ciclo da oscilagao obtida a partir
da fungao:
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_i[ S.Opt.1
Aq) = tan 1 —p
S.0Opt.2
[4]
sendo S.0pt. 1 e S.0pt. 2 os dois sinais Opticos. Assim, obtém-se o valor da aceleragdo do movimento dado por:
AY-T-A- f2
a=d-(onf) 20T
[5]

e da sensibilidade S de um acelerémetro-padréo, calculada com base na razao entre a amplitude do sinal de tenséo
V, medido a saida do condicionador, e a amplitude da aceleragdo determinada de modo absoluto, dada por:

v__ 2V
AT F2
a O-TAf 6]

3. Algoritmos de Aquisicao de Dados e Processamento de Sinal

O sistema experimental implementado é controlado automaticamente através de interface de comunicacdo GPIB
IEEE-488 e de algoritmos desenvolvidos em linguagem de programacao grafica LabView®, para a parametrizagéo e
o controlo da instrumentacao, aquisi¢éo, andlise e processamento de dados.

O moédulo aplicacional para a aquisicao de dados, cujo painel frontal se apresenta na Figura 5, determina a frequén-
cia de amostragem e o numero total de amostras, considerando a frequéncia de excita¢do, a amplitude da acelera-
¢ao do movimento, o numero de ciclos e o numero de pontos por franja. Permite a visualizagao dos sinais digitaliza-
dos, bem como a sua analise prévia, facilitando uma pré-validagéo da aquisicao efectuada. Este mddulo adquire e
visualiza também os dados referentes a amplitude da aceleragdo, permitindo a sua comparagdo com os valores
determinados através da raz&o de frequéncias (frequéncia Optica / frequéncia de excitagéo).

O critério de validacao utilizado para a aquisicao dos sinais baseia-se na avaliagdo do angulo da diferenca de fase,
que segundo a norma ISO 16063-11 ¥l ndo deve exceder 5° relativamente a 902, considerando valores de desloca-
mento pico-a-pico inferiores a 2 um. Através de um calculo geométrico aplicado as figuras de lissajous é possivel
avaliar o angulo de desvio e considerar apenas as medi¢cbes cujas diferencas de fase se situam no intervalo
85°< py<95°.

Os sinais interferométricos e de excitagdo, bem como os dados obtidos e as respectivas condi¢cdes de parametriza-
¢ao sao gravados em ficheiros de texto, devidamente formatados para processamento posterior.
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Figura 5 — Painel frontal do médulo aplicacional de parametrizagéo, aquisicao e registo de dados.
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O moédulo aplicacional utilizado para o processamento de dados, cujo painel frontal se apresenta na Figura 6, consi-
dera quatro métodos alternativos para a determinag¢é@o do valor da amplitude de aceleragédo. O primeiro considera o
método de contagem de franjas, ilustrado na parte superior desta figura. Este método determina o niumero de pas-
sagens por zero do sinal interferométrico depois de normalizado.

O segundo método (parte central da Figura 6) baseia-se no ajuste do seno e utiliza segmentos de velocidade média,
obtida a partir do intervalo de tempo associado a cada passagem por zero. O terceiro método (canto inferior direito
da parte superior da Figura 6) recorre a razao entre a frequéncia de excitacdo e a frequéncia Optica, medida através
de um contador. O quarto método (parte inferior da Figura 6) consiste na medicdo da amplitude de deslocamento,
tendo como base a amplitude de fase obtida a partir da equagéo [4] e considerando a raz&o entre os dois sinais
opticos. A diferenca de intensidade entre os dois sinais Opticos € corrigida através da normalizagao e o seu desnivel
através da subtracgao do nivel médio dos respectivos sinais.

Apds estas correcgoes, é efectuada a medicao da posigdo dos extremos relativos do deslocamento, representados
no terceiro grafico da Figura 6, e determinada a respectiva aceleragédo. Este grafico permite visualizar a representa-
¢ao do movimento calculado, bem como os limites esperados para a amplitude de deslocamento tendo em conta a
frequéncia nominal de excitacdo e a aceleracdo estimada. No ultimo grafico é possivel verificar a dispersdo dos
valores de aceleragéo calculada em torno do valor nominal.
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Figura 6 — Algoritmo de andlise e processamento de dados.
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4. Resultados Obtidos

Foi efectuada a calibragdo de um acelerémetro-padrao através do método de amplitude de fase, tendo sido efectua-
da a sua validagao através da comparagcao com os resultados obtidos pelo método de contagem de franjas, de acor-
do com as seguintes condi¢des:

- Frequéncia: (40, 80, 160, 300, 500, 800, 1 500, 3 000, 5 000) Hz;

- Aceleragao: (10, 20, 50, 100) m-s™.
A tabela 1 apresenta os desvios relativos dos valores de sensibilidade, considerando estes dois métodos, bem
como as respectivas incertezas-padrao combinadas e os valores de erro normalizado, graficamente representados
na Figura 7.

10 ms? 20 ms? 50 ms? 100 ms?
f (Hz)
S arcryce ! Yo|Uar ! Y|Uucr!%| En |S arcrycr/%|Uar! %|uce! %) En S arcricr/%|Uar! %lUce!/%| En |S arcrice/%|Uar/ %|uce !/ %| E,

40 0,08 0,21 0,23 0,25

80 -0,08 0,11 0,17 0,41 -0,06 0,09 0,13 0,37 0,06 0,09 0,05 0,54

160 -0,07 0,09 0,19 0,33 0,01 0,12 0,05 0,04 0,02 0,08 0,07 0,20 -0,02 0,07 0,05 0,24
300 0,02 0,16 0,17 0,11 -0,02 0,14 0,08 0,10 0,04 0,08 0,07 0,33 0,01 0,05 0,04 0,15
500 0,05 0,11 0,63 0,08 -0,16 0,43 0,10 0,37 0,07 0,12 0,05 0,59 0,04 0,05 0,03 0,67
800 0,23 0,18 0,18 0,90 0,02 0,21 0,34 0,05 0,02 0,09 0,04 0,17 0,07 0,07 0,05 0,75
1500 -0,79 0,83 0,24 0,91 0,21 0,28 0,20 0,61 0,10 0,13 0,16 0,49
3000 1,27 0,97 1,14 0,85 0,44 0,45 0,66 0,56
5000 0,27 0,99 1,17 0,18

Tabela 1 — Valores de desvio relativo de sensibilidade, obtida através do método de amplitude de fase (AF) e da
contagem de franjas (CF), da incerteza-padrao combinada e do respectivo erro normalizado.
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Figura 7 - Desvio relativo de sensibilidade do método de amplitude de fase (AF) e
contagem de franjas (CF), da incerteza-padrao combinada e do erro normalizado.

O valor maximo do erro normalizado obtido, é da ordem de 0,9 %, considerando /=800 Hz e a = 10 m-s %, f= 1500
Hz e a =20 m-s 2, e f=3000Hze a=50m-s 2 corresponde ao limite do intervalo de funcionamento do método de
contagem de franjas para cada aceleracao em causa, justificando-se assim o valor elevado.

As incertezas-padrao combinadas s@o progressivamente mais elevadas para maiores valores de frequéncia e

menores valores de aceleracéo, o que corresponde a amplitudes de deslocamento de aproximadamente uma cente-
na do nanometro.
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5. Conclusao

O método de medigao implementado além de possibilitar a obtengdo de menores valores de incerteza para o inter-
valo de medicao correspondente no método de contagem de franjas, possibilita também alargar o intervalo de medi-
cao até valores de frequéncia de 5 kHz, com uma incerteza-padrdao combinada maxima da ordem de 1 %.

Dado o reduzido investimento e o equipamento necessario para a sua implementagao, a razdo custo-beneficio é
consideravelmente vantajosa, possibilitando o alargamento do actual intervalo de medigéo para a calibragéo absolu-
ta de acelerémetros-padrao.
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