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Resumo

A andlise de espectros de raios-X de alta resolugdo obtidos em observatérios espaciais requer uma boa
compreensao dos processos fisicos, nomeadamente os atdmicos, que governam a emissao e dinamica dos
plasmas. O complexo de emissdo Fe-L de Fe XVII, formado por riscas 3d—2p e 3s—2p, é frequentemente utilizado
na referida anélise e como diagnostico de varias propriedades fisicas como temperatura, opacidade e densidade
do plasma. Neste trabalho, medimos as secgbes eficazes dos processos de colisdo que levam a formagao destas
riscas, tanto as ndo-ressoantes (excitagdo por colisdo), como ressoantes (recombinacéo dieletronica). Acresce
que os dados experimentais obtidos permitem uma validagao dos valores tedricos destes processos atomicos.

Abstract

High resolution x-ray spectra analysis relies on a good understanding of the underlying physical processes, namely
the atomic ones, which dictate the emission and plasma dynamics. The Fe-L emission complex of Fe XVII, formed
by 3d—2p and 3s—2p lines, is usually used in this kind of analysis to probe several physical properties of the
plasma, like its temperature, opacity and density. In this work, we measured the cross sections of the collisional
processes that lead to the emission of these lines, both non resonant (collisional excitation), as well as resonant
(dielectronic recombination). The experimental data was also used to benchmark the theoretical values of these
atomic processes.

Palavras-chave: Astrofisica em laboratorio; Fisica Atémica; Recombinagéo dieletrénica.

Keywords: Laboratory astrophysics; Atomic physics; Dielectronic recombination.

1. Introducao

A espectroscopia de raios-X de alta resolu¢do € uma das principais ferramentas utilizadas na
exploracao da fisica dos corpos celestes e das leis fundamentais da cosmologia. Os
espectrémetros a bordo do Chandra, XMM-Newton e Hitomi [1-3], permitem que se realize
uma espectroscopia de alta resolugao de todos os tipos de fontes cosmicas que emitem raios-
X, permitindo o conhecimento de uma ampla gama de processos fisicos, desde a fonte de
aquecimento na coroa de uma estrela até a formacao da estrutura bariénica a escala galactica.

O estudo destas fontes astrofisicas envolve a andlise de espectros por forma a obter
parametros de diagnoéstico de plasma, tais como a densidade, a temperatura, os estados de
ionizagdo, a composi¢cdo quimica, a dindmica das turbuléncias e a fonte de energia
subjacente, entre outras grandezas fisicas. A referida andlise requer um enorme banco de
dados de grandezas atdmicas, incluindo niveis de energia, probabilidades de transicdo e
secodes eficazes de colisdo de ionizagéo, excitacao ou absorcao.

Observagodes recentes revelaram discrepancias que podem ser atribuidas a dados atémicos
imprecisos ou incompletos, que foram obtidos principalmente por meio de calculos tedricos.
Um exemplo foi demonstrado recentemente pelo satélite Hitomi [4] com o qual se mediu o
conteudo ferro no aglomerado de galaxias Perseus com uma precisao de 1 %, e onde os
resultados obtidos com os melhores codigos espectrais disponiveis diferem em 15 % dos
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valores medidos. Estas falhas dos modelos devem-se, essencialmente, deficiéncias nos
dados atémicos, as quais sao responsaveis por incertezas sistematicas muito maiores que as
devidas a calibragéo do instrumento ou as incertezas estatisticas nas medigoes.

Entre as varias regides importantes do espectro de raios-X, destaca-se a regiéo de 15 Aais
A, a qual é dominada pelo complexo de emissao Fe-L. Este complexo é composto por uma
gama de transi¢cdes radiativas para a camada L de estados ionizados de Fe com as
configuracGes eletrénicas do Mg (Fe'**), do Na (Fe's*) e principalmente do Ne (Fe'®+), que sao
alimentadas por multiplos canais de excitagdo, recombinagao e ionizagdo (mais detalhes na
secdo 2.1). A prevaléncia deste estado de carga de Fe'®*, usualmente denominado Fe XVII,
deve-se a sua elevada estabilidade por ter uma configuracao eletronica de camada fechada
com um limiar de ionizac¢ao relativamente alto (1260 eV). As riscas observadas mais intensas
3d—2p partem dos estados [2pf/23d3/2],:1 e [2p§/23d5/2],:1 para o estado [2p®];-, (onde J
€ o momento angular total) e denominam-se de 3C e 3D, respetivamente. Analogamente, as
transioes 3d—2p partem dos estados [2p3/,35;/5]j=1, [2P3/2351/2]j=1 € [2P3/2351/2])=2, €
denominam-se de 3F, 3G e M2. Estas riscas de Fe sdo muito brilhantes, tornando-as
excelentes diagnésticos da temperatura, densidade, abundancia quimica, turbuléncias do gas
e opacidade de raios-X [5]. A utilizacao destas riscas tem sido, no entanto, dificultada devido
as diversas discrepancias entre as observagdes laboratoriais e os calculos teéricos realizados
ao longo dos anos. Medigbes realizadas num laser de raios-X de eletrées livres (do inglés
“free-electron laser”) [6] e, mais recentemente, em sincrotrdo [7], demonstram que o estado
da arte da teoria atébmica ainda sobrestima o racio entre as riscas 3C e 3D em 5 desvios
padroes. Estas riscas sdo acompanhadas de riscas menos intensas de recombinacao
dieletrénica (DR) que, sendo um processo ressoante, podem também ser utilizadas em
processos de diagnéstico de plasma.

Com o objetivo de estudar em detalhe os varios processos de colisdo eletrdo-ido para o Fe
XVII que levam a emissao do complexo L-Fe, foram feitas medi¢des de raios-X resultantes da
incidéncia de um feixe de eletrées num plasma constituido por iao e formado num EBIT (do
inglés Electro Beam lon Trap). Concretamente, foram utilizados os conjuntos 3s e 3d,
compostos pelas riscas 3F + 3G + M2 e 3C + 3D + 3E [8], respetivamente, dando enfase a
estrutura de recombinacao dieletrénica destas riscas [9]. Foi ainda medida a dinamica
temporal do espectro de raios-X para estudar a populacao de estados de carga [9]. Neste
artigo, serao fornecidos mais detalhes do processo de ajuste descrito no artigo [9]. Os dados
experimentais obtidos neste processo de ajuste sdao comparados com calculos atomicos
provenientes de varios cddigos que implementam diferentes métodos de calculo de estrutura
atémica.

2. Calculos teéricos e simulacoes

2.1 Processos atémicos

Os principais processos atomicos que levam a emissdao de raios-X estdo ilustrados na
Figura 1. Aqui consideramos apenas 0s processos de colisao por eletrdes, o0 que corresponde
as condigdes de plasmas com densidade eletrénica média e alta (2108 cm?): os plasmas
nestas condigdes constituem a maior parte dos objetos astrofisicos. Assim, evitamos o caso
de plasmas fotoionizados, onde elevadas densidades foténicas levam a que fotdes de altas
energias sejam 0s principais responsaveis para a producao do plasma e respetiva emissao
de raios-X.
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Figura 1 — Esquema simples de processos de colisao eletrénica. Estao representados os
processos de recombinacao dieletronica e radiativa, excitacao e autoionizacao e ionizacao
por colisdo e excitacao ressoante e por colisdo.

Estes processos incluem ambos 0s processos nao-ressoantes como excitagao por colisdo
(CE) ou ionizagao por colisao (Cl), e ressoantes, onde o eletrdo incidente tém energia igual a
uma transicdo atémica, como a excitagdo ressoante (RE) ou a recombinagao dieletrdnica
(DR). Para o caso do iao de Fe XVII, a Figura 2 contém um mapa da dependéncia destes
varios processos atomicos com a energia dos eletrées incidentes e a energia dos fotdes
resultantes. Neste caso concreto, pode-se observar a emissao e respetiva energia das riscas
3C, 3D, 3F, 3G e M2 previamente mencionadas. Estas riscas, maioritariamente resultantes
da CE, estdo representados pelas linhas horizontais, indicando que as emissbes deste
processo tém sempre a mesma energia independentemente da energia dos eletrdes
incidentes. Tém também alguma contribuicdo do processo de DR representado na Figura 2
pelos varios picos isolados e identificados pela serie LMn. Esta série corresponde a uma
captura de um eletrdo numa camada n com excitagdo de um eletrdo da camada L (n=2) para
a camada M (n=3) e subsequente transi¢ao radiativa L-M (n=3—n=2). Contém também uma
contribuicdo menor de recombinacéao radiativa representada pelas linhas diagonais.

O mapa elaborado na Figura 2 foi obtido através de calculos tedricos de sec¢des eficazes de
colisdo eletrao-ido realizados no programa de calculo de estrutura atomica Flexible Atomic
Code (FAC) [10]. Foram também realizados célculos para as sec¢oes eficazes de DR com o
programa Multiconfiguration Dirac Fock General Matrix Element (MCDFGME) [11]. Os
calculos de FAC foram ainda aprimorados utilizando a opgao de teoria de perturbagéo a varios
corpos (MBPT) por forma a obter as previsdes finais de energias e forcas de ressonancia. Os
detalhes do calculo de estrutura atbmica podem ser consultados em [8] e [9].
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Figura 2 — Calculo teérico da emissao de raios-X de Fe XVII em funcao da energia dos
fotbes emitidos e dos eletrdes incidentes.

3. Medic6es em laboratério

As medi¢oes dos processos de colisdo eletronica foram efetuadas em dois sistemas de EBIT
distintos: FLASH-EBIT e PolarX-EBIT. Em geral, um EBIT permite gerar e capturar
populacdes de ides altamente carregados para serem estudados durante longos intervalos de
tempo (esquema genérico na Figura 3). Desta forma, é possivel estudar a emissao de ides
em condigbes similares que se encontram em plasmas de altas temperaturas.

Neste tipo de aparelhos, um feixe de eletrdes € comprimido por um campo magnético intenso
(no FLASH-EBIT produzido por bobinas supercondutoras, no PolarX-EBIT por magnetos
permanentes), tendo geralmente um didmetro na regido central da ordem das dezenas de
micrémetros. Na regido central é injetada a espécie que se pretende ionizar, sendo esta
sucessivamente ionizada por colisio com os eletrées do feixe. A elevada densidade de
corrente eletrdnica permite, nao sé aumentar o rendimento do processo de ionizagdo, como
também gerar um elevado espaco de carga que aprisiona os ides gerados radialmente. Estes
ibes sdo ainda aprisionados ao longo do eixo do feixe através de um pequeno poco de
potencial gerado por tubos de deriva cilindricos. O proprio feixe eletrénico pode ainda ser
utilizado como sonda, fazendo variar a sua energia periodicamente e observando os raios-X
emitidos pelo sistema.

Colector de electrées

Bobinas de Helmholtz

Tubos de deriva

Nuvem idnica

Canhao de electrdes

Feixe de electrées

Detector

Figura 3 — Representacao artistica de um EBIT.
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No presente trabalho, o elemento Fe foi injetado nos tubos de deriva através de um feixe de
pentacarbonilo de ferro. Em ambos os sistemas foram produzidos ides de Fe XVII que foram
estudados ao varrer a energia do feixe eletronico e observando os raios-X resultantes através
de um detetor do tipo Silicon Drift Detector (SDD) com resolug¢éo de cerca de 120 eV a 6 keV
de energia de fotdo. Isto permitiu obter um espectro de intensidade em funcéo das energias
de feixe eletrdnico e de fotdo de forma semelhante ao espectro representado na Figura 2.

As medicdes com o FLASH-EBIT foram efetuadas no Max-Planck-Institut fir Kernphysik, em
Heidelberg. Nesta experiéncia, o ciclo energético do feixe consistiu nhum varrimento entre
300 eV e 1100 eV, descendente e ascendente, com um periodo de 80 ms, seguido de um
periodo de 1s a 1150eV, de modo a manter uma populagao de ides maioritariamente
constituida por Fe XVII. Foram observados os processos de DR LMn entre 300 eV e 800 eV,
seguidos dos processos de CE com transi¢cdes L-M e L-N, sobrepostos de processos de RE.
Adicionalmente, foi possivel observar o processo de recombinacao radiativa (RR) e, com
menos intensidade, a série LNn de DR. Todos estes processos podem ser observados no
espectro bidimensional apresentado na Figura 4.

1400

1200

Intensity (arbitrary units)

1000

Photon energy (eV)

300 600 700
Electron beam energy (eV)

Intensity (arbitrary units)

800

Photon energy (eV)

700 =
600

500

300 320 340 360 380 400
Electron beam energy (eV)

Figura 4 — Medic¢Ges experimentais da intensidade em fungéo das energias de feixe
eletrénico e de fotdo adquiridas no FLASH-EBIT. Topo: Medi¢cao completa. Fundo: Zoom da
regiao de DR-LMM.

Na Figura 4 encontra-se ainda representada uma ampliagdo da estrutura de DR LMM. Existem
3 regides de estruturas destintas entre 300 eV e 340 eV, 340 eV e 380 eV e 380 eV e 420 eV,
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apelidadas neste trabalho de s, p e d. Na sua maioria, estas regides sdo originadas por DR
com os estados finais 1s22s22p®3s, 1s22s22p®3p e 1s22s22p°3d.

No caso do PolarX-EBIT, as medi¢gdes foram efetuadas no PETRA lll, Deutsches Elektronen-
Synchrotron (DESY), em Hamburgo. Apesar de terem sido realizadas neste local, o sincrotréao
nao foi utilizado. Neste caso, o ciclo energético baseou-se numa onda quadrada com periodo
de 4 s, onde a energia superior foi de 1200 eV e a energia inferior foi variando lentamente
entre 300eV e 500¢eV. Este tipo de medi¢cdes permitiu, ndo sé6 obter um espectro de
intensidade em funcao das energias do feixe e de fotdo, como também do tempo, onde é
possivel observar indiretamente a dindmica dos estados de carga para cada energia de feixe.
O intervalo de energias foi escolhido para estudar a estrutura LMM de DR em mais detalhe,
pelo que é o Unico processo que se observa em t = 0 s. Para tempos superiores, observa-se
o decaimento desta estrutura e, consequentemente, o crescimento de estruturas de DR de Fe
XVI, XV e XIV.

4. Resultados e analise de dados

Muitos dos resultados e conclusbes podem ser seguidos em publicacdes anteriores [8,9].
Passamos a descrever em detalhe o processo de ajuste utilizado em [9] e a apresentar uma
comparacdao das energias e amplitudes obtidas com os respetivos valores teoricos.
Abordaremos também processo de DR LMM.

4.1 Processos atémicos

Dado o elevado numero de ressonancias (mais de 200), foi utilizada como funcéao de ajuste
uma combinacao linear de fungdes gaussianas com largura igual a dispersao de energia do
feixe eletronico, onde o numero e posicdes das mesmas sao dadas pelos calculos tedéricos
feitos com 0 método MBPT do programa FAC. O processo segue 0s seguintes passos:

1. Agruparam-se as ressonancias teoricas de forma a criar um histograma tedrico com
largura de barra ("bin") igual a largura a meia altura da dispersao de energia de feixe;

2. Para cada barra, acrescentou-se a funcao de ajuste principal uma funcédo gaussiana
centrada na posicdo meédia das ressonancias do bin correspondente, deixando a
amplitude de cada fungéo gaussiana como parametro de ajuste;

3. Fez-se 0 ajuste da funcao total aos dados experimentais. Este ajuste resultou em oito
gaussianas dominantes com pelo menos 70 % de contribuicdo para a amplitude das
respetivas ressonancias;

4. Nestas fungdes gaussianas colocou-se a sua posi¢cao como parametro livre de ajuste,
mantendo-se as restantes fixas em posicoes aleatérias dentro de um intervalo de 4 eV,
de forma a obter-se um ajuste estavel;

5. De forma a otimizar o ajuste, repetiu-se o processo em mil iteragcdes e escolheu-se
como ajuste final aguele que apresentou 0 y2 minimo;

6. As incertezas do ajuste foram estimadas considerando a diferenca entre os resultados
com o y2,, e todos os resultados com y? no interior da banda entre x2,;, € x4, + 3.
As incertezas estimadas com este procedimento correspondem a uma probabilidade
de expansao de 99 %.
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Figura 5 — Ajuste ao espectro experimental de DR-LMM para (a) FLASH-EBIT, (b) Polar-X e
(c) espectro de TSR [12].

Os resultados finais do processo de ajuste encontram-se representados graficamente na
Figura 5.

4.2 Energias e forgas de ressonancia de DR experimentais

O processo de ajuste foi utilizado tanto nos espectros experimentais como em espectros
sintetizados a partir de dados tedricos. Através deste processo foi possivel determinar a
posicao experimental da fungao gaussiana que mais contribui para cada estrutura e comparar
diretamente a mesma grandeza com a resultante dos calculos teéricos. Os dados
experimentais foram calibrados em energia, individualmente a cada um dos calculos teéricos,
e calculou-se a diferenca relativa entre as posi¢coes experimentais e tedricas. As posicdes das
riscas livres experimentais e tedricas encontram-se representadas no Quadro 1.
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No geral, todos os calculos tedricos apresentam uma boa correspondéncia com os resultados
experimentais. No caso do FAC, as maiores diferencas encontram-se presentes nas
estruturas sz e p2 com uma diferencga relativa maxima de 1,25 %, enquanto a diferencga relativa
para os restantes valores € inferior a 1%. Os calculos com o programa FAC-MBPT
apresentam resultados mais concordantes, com uma diferenga relativa maxima de 0,25 %
para d. e inferior a de 0,01 %. para as estruturas s1, S, p, € d; Os calculos com o programa
MCDF apresentam na maior parte dos casos diferencas relativas entre os valores dados pelo
FAC e FAC-MBPT, mas evidencia, no entanto, alguns desvios das posi¢des relacionadas com
as estruturas s4, S, € p,.

Quadro 1 — Energias de ressonancia (em eV) da estrutura DR LMM experimentais e
tedricas, calculadas com FAC, FAC-MBPT e MCDF.A energia experimental EEXP é dada
pelas médias ponderadas das energias ressoantes do FLASH-EBIT, PolarX-EBIT e TSR. Os
valores entre parenteses representam a diferenca relativa entre os resultados teéricos e os
dados experimentais calibrados pelos respetivos dados teoricos.

ErLasH Epolarx Ersr Eexp CErnc CErac-mBPT CEwmcor
3234 322,01 323,16 322,45 325,64 322,24
> +0,9 +0,03 10,04 +0,02 (-0,99 %) (-0,07 %)
331,2 330,55 331,19 330,63 334,75 330,65
. 10,3 +0,03 +0,09 +0,03 (-1,25 %) (-0,01 %)
358,34 358,34 361,52 357,8 359,6
P! +0,03 +0,02 (-0,89 %) (-0,15 %) (-0,35 %)
364,7 365,25 364,7 365,15 369,18 365,31 364,93
P2 10,3 10,02 +0,1 +0,02 (-1,1 %) (-0,05 %) (-0,06 %)
371,52
(-5,87 %)
d: 396,3 394,7 394,72 394,71 397,71 394,44 395,95
10,4 +0,03 +0,05 +0,02 (-0,76 %) (-0,07 %) (-0,32 %)
& 402,5 402,16 402,58 402,33 404,87 401,32 402,95
+0,3 +0,02 +0,04 +0,02 (-0,63 %) (-0,25 %) (-0,15 %)
d 409,14 409,14 412,37 408,55 410.18
+0,03 +0,02 (-0,79 %) (-0,14 %) (-0,25 %)

Este processo de andlise foi também utilizado para comparar as forgas de ressonancia dadas
pelos varios célculos teoricos, cujos resultados se encontram apresentados no Quadro 2. Tal
como no caso anterior, os obtidos com o programa FAC-MBPT apresentam uma maior
concordancia com os valores experimentais do que os valores obtidos com o FAC, ficando os
valores obtidos com MCDF numa situagao intermédia. Todos os célculos apresentam
dificuldades em representar a estrutura p, de forma satisfatoria. Este € um problema para o
qual ainda nao foi encontrada uma explicagéo viavel. De forma a fazer uma comparagao mais
completa, foram ainda incluidos os resultados tedricos de Nilsen [13], que apresentam
resultados proximos dos obtidos com o FAC-MBPT. Embora as posi¢coes e forgcas de
ressonancia das riscas livres do processo de ajuste sejam caracteristicas convenientes para
a comparacao dos dados experimentais com os varios resultados tedricos, estas nao tém
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nenhum significado fisico inerente. De forma a providenciar valores mais significativos, foram
também tabelados os integrais das regides entre 300 eV e 340 eV, 340 eV e 380 eV e 380 eV
e 420 eV, referidos no Quadro 2 como s, p e d, respetivamente.

Quadro 2 — Forgas de ressonancias experimentais (102 cm? eV) comparadas com os
valores obtidos com FAC, FAC-MBPT, MCDF e de Nilsen [13]. Os resultados experimentais
apresentados foram calibrados através dos resultados de FAC-MBPT. Os valores entre
parenteses representam a diferenca relativa entre os resultados tedricos e os dados
experimentais calibrados pelos respetivos dados tedricos. Os termos s, p e d referem-se as
regiodes entre 300 eV e 340 eV, 340 eV e 380 eV, e entre 380 eV e 420 eV, respetivamente.

SrLasH Spolarx Srtsr Sexp Srac Srac-mBPT Smcor Shilsen
23 26 28 25 33,99 28,72 8,17 38,41
> 15 4 16 13 (-31 %) (-13 %) (-71 %) (-33 %)
18 21 25 21 27,87 23,28 26,27 24,48
% 4 4 15 2 (-31 %) (-12 %) (-10 %) (-2 %)
80 65 100 80 104,27 97,77 62,66 106,25
® +10 19 +10 16 (-30 %) (-22 %) (-22 %) (-32 %)
87 82 98 87 96,62 85,18 84,4 100,37
P! +16 +13 +20 19 (-8 %) (-2 %) (-15 %) (-1 %)
34 41 35 37 29,53 24,12 73,94 21,34
be 7 18 17 +4 (-21 %) (-34 %) (-83 %) (-47 %)
210 230 230 220 201,18 198,34 202.89 174.3
P +30 +20 +50 +20 (-15 %) (-11 %) (-25 %) (-20 %)
d: 53 48 54 50 41,67 47,29 53,63 37,69
+10 18 +11 15 (-20 %) (-7 %) (-6 %) (-35 %)
" 76 63 64 67 74,29 68,44 60,2 76,32
+14 11 +13 7 (-9 %) (-3 %) (-19 %) (-2 %)
d 90 87 88,76 86,4 101,96 102,99
+18 19 (-0,3 %) (-1 %) (-4 %) (-4 %)
g 300 280 330 290 271,76 283,43 270,29 306,67
+40 +30 170 +20 (-13 %) (-4 %) (-25 %) (-5 %)

5. Conclusoes

Neste trabalho efetuou-se uma validagdo dos processos de colisdo de eletrées com ides de
Fe XVII que conduzem a emissdo de riscas de raios-X que sdo de grande interesse em
astrofisica. Para esse fim, efetuou-se medicoes de secdes eficazes de colisdo para uma
ampla regido de energias de eletrdes incidentes, com recurso a dois EBIT. Efetuaram-se
também célculos extensos de secdes eficazes de colisdo para a gama de processos atomicos
relevantes para a produgao destas riscas. Descreveu-se o processo de ajuste e apresentou-
se 0s resultados experimentais para o processo de DR LMM. Verificou-se uma boa
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correspondéncia entre os dados experimentais e os valores calculado com o MCDF e o FAC-
MBPT, com resultados particularmente positivos neste ultimo método.
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Resumo

O volume é uma grandeza fundamental na industria, salde e em laboratérios quimicos. De forma a se obterem
resultados fidveis e com elevada exatiddo é necessario que os instrumentos de medigdo de volume estejam
calibrados por entidades competentes, através de métodos e padrées adequados. Existem varios métodos para
calibragdo de instrumentos de medi¢cdo de volume: o método gravimétrico, 0 método fotométrico, 0 método
volumétrico e o método geométrico. Neste artigo, serdo descritos em detalhe cada método, aplicagéo e incerteza
associada.

Abstract

Volume is a fundamental quantity in industry, healthcare and chemical laboratories. In order to obtain reliable results
with high accuracy, it is necessary that the volume measuring instruments are calibrated by competent entities,
using appropriate methods and standards. There are several methods for calibrating volume measuring
instruments: the gravimetric method, the photometric method, the volumetric method and the geometric method. In
this paper, each method, application and associated uncertainty will be described in detail.

Palavras-Chave: Volume, Calibragao, Incerteza, métodos
Keywords: Volume, Calibration, Uncertainty, methods

1. Introducao

Os instrumentos volumétricos sao essenciais para quaisquer laboratérios quimicos, clinicos,
industria transformadora e hospitais, que pretendam uma correta medicdo do volume,
podendo ter uma grande influéncia nos resultados finais de uma medi¢cdo onde o volume é
apenas uma pequena componente.

A calibracao de instrumentos volumétricos, visando a quantificagdo de diferengas, entre o
valor nominal e o valor verdadeiro, é do ponto vista tecnolégico de grande interesse, porque
contribui para a compreensao dos erros sistematicos do processo analitico de medi¢cao onde
estes instrumentos s&o utilizados.

Existem vérios tipos de instrumentos de medicdo de volume, nomeadamente, buretas,
pipetas, picnémetros, balées volumétricos, provetas, micropipetas, recipientes graduados,
recipientes volumétricos, recipientes rasantes, reservatorios de instalagéao fixa, entre outros.
A calibragao de cada um destes instrumentos obedece a procedimentos técnicos e condigoes
especificas que dependem do volume do instrumento e do grau de exatidao pretendido.

O material volumétrico com fungéo .
de medir (figura 1) é essencial para f"l
qualquer laboratério ou industria que
pretenda uma correta medigdo do “h
volume, podendo por vezes ter uma o
grande influéncia no resultado final o
principalmente se for um ensaio i3
quantitativo e sejam utilizadas muitas g

etapas de medi¢ao de volume.

Figura 1 — Material volumétrico de vidro
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A verificacdo metrolégica de
alguns instrumentos tais como
contadores de agua e gas
também esta diretamente
relacionada com o volume. Os
contadores de agua e gas sao
calibrados/verificados  utilizando
recipientes volumétricos (figura 2)
previamente calibrados.

Figura 2 — Recipiente graduado utilizados na
verificacdo metroldgica de contadores de
agua

A verificagdo metrologica dos

sistemas de medicao
distribuidores de combustiveis
(SMDC), vulgarmente

conhecidas como bombas de
gasolina é efetuada utilizando
recipientes graduados (figura 3)

previamente calibrados.

Figura 3 — Recipientes graduados utilizados na
verificagdo metroldgica dos sistemas de
medicao distribuidores de combustiveis

A verificagdo de contadores de
liqguidos que ndo agua e
reservatérios de armazenamento
de combustiveis (figura 4) é
efetuada utilizando recipientes
graduados previamente
calibrados ou através do método
geométrico  dependendo da
capacidade do reservatorio.

Figura 4 — Reservatoério de instalagéo fixa
vertical
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2. Método gravimétrico

A gravimetria € um método primario que permite a determinagdo da massa de agua escoada
(figura 5) ou contida no instrumento a calibrar na qual se realizam duas pesagens uma com o
recipiente cheio e outra com o recipiente vazio, utilizando agua como liquido de calibragéo, a
temperatura de referéncia de 20 °C [1].

Figura 5 — Calibragcdo de uma micropipeta pelo método gravimétrico

Neste método, é essencial o conhecimento da massa volimica do liquido utilizado,
normalmente agua destilada, com uma condutividade inferior a 5 pS/cm [2]. Sdo também
registadas a condigbes ambientais, humidade, pressdao e temperatura que permitem a
determinacao da massa volumica do ar. O coeficiente de expansao do material de que é feito
o instrumento a calibrar é utilizado para converter o volume e o caudal determinados a
temperatura de ensaio para 20 °C, que é a temperatura de referéncia.

Para determinar qual o volume correspondente a massa escoada ou contida dos instrumentos
de medigéo, utiliza-se a formula seguinte descrita na ISO 4787 [1]:

x(l—Z—‘;)x[l—y(t—ZO)] (1)

Voo = (I, — Ig) X

Onde:
Voo - volume a temperatura de 20 °C, em mL;

PwW—PA

I, - resultado da pesagem com o recipiente cheio com agua, em g (registado durante a
calibragao);

Iz - resultado da pesagem com o recipiente vazio, em g (registado durante a calibra¢éo);

By - Mmassa volumica da agua a temperatura de calibragéo t, em g/mL (obtida através da
férmula de Tanaka [3]);

P, - massa volumica do ar, em g/mL (obtida através da férmula simplificada do CIPM [4]);

Ps - Massa volumica de referéncia das massas da balanca (de acordo com a OIML D 28 [5],
este valor € de 8,0 g/mL);
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y- coeficiente de expansao térmica cubico do material de que é feito o instrumento calibrado,
em °C™;

t - temperatura da agua utilizada na calibragao, em °C (registada durante a calibragao).
Para a determinagéo de incerteza foi utilizada a metodologia descrita no GUM [6] sendo que

o modelo matematico corresponde a equagcao 1. Os componentes de incerteza e a sua
correspondente avaliagdo encontram-se descritos no quadro 1 [7].

Quadro 1 — Componentes de incerteza na calibracdo gravimétrica

Componente de incerteza Incerteza-padrao Avaliagéo tipo Distribuicao
Massa
% Drift u(m) Retangular
% Incerteza da balanca Normal
% Resolugao Retangular
Massa volumica da agua
%  Formula u(ow) Retangular
&  Temperatura Retangular
% Pureza B Retangular
Massa volumica do ar
% Formula B Retangular
&  Temperatura ulon) B Normal
%  Humidade B Normal
% Pressao atmosférica B Normal
Massa volumica das massas u(ps) B Retangular
Temperatura da agua e do
instrumento
% Incerteza do termémetro B Normal
& “Drift” B Retangular
% Variagéo entre a u(t) B Retangular
temperatura da agua e do ar
% Resolugdo do termémetro B Retangular
% Variagédo da temperatura da
agua no instrumento de B Retangular
medicao
Coeficiente de expans&o térmica u(y) B Retangular
cubico
Efeito do operador B Retangular
% Menisco U(Vop) B Retangular
% Manuseamento B Retangular
Evaporagao U (OVevap) B Retangular
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Repetibilidade U (& Viep) A Normal

A incerteza combinada foi determinada de acordo com:

u(Vzo) = [(662210)2 u®(m) + (%)2 u? (pw) + (%)2 u?(pa) + (%)2 u?(pp) + (aaL;")z w(y) +
(222)"2(0) + 2 (8Vop) + 0 (SVovap) + 4 (BVhep)| @)

A incerteza expandida é obtida multiplicando a incerteza combinada pelo factor de expansao
k determinado para uma probabilidade de expansao de 95 % (k = 2), Eq. (3).

U =k %X u(Vay) (3)

Este método é utilizado para todo o tipo de instrumentos volumétricos num intervalo de
medigao de 1 pL a 1500 L. O valor da incerteza expandida obtido pelo método gravimétrico é
de 0,01 %.

3. Método fotométrico

Os instrumentos mais utilizados no doseamento de liquidos considerando valores da ordem
do microlitro sdo as micropipetas de volume fixo ou variavel e de funcionamento de
deslocamento positivo ou de interface de ar.

No método fotométrico, séo utilizadas duas solu¢des colorimétricas e um fotometro de alta
resolucao (figura 6) para determinar o volume escoado de uma micropipeta.

Figura 6 — Espectrofotémetro e solugdes colorimétricas
Os principios basicos do modelo matematico deste método consistem na conservagao da
massa, a conservacao de volume e a lei de Lambert-Beer. Cada solugdo possui um pico de
absorbancia espectral com um comprimento de onda especifico. O procedimento consiste em
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adicionar um volume desconhecido de solugdo vermelha num recipiente que contem uma
solucdo azul, de volume e concentracdo conhecidos. Depois de misturadas as solugdes, 0
volume pode ser determinado pela variacdo da absorbancia espectral da mistura, utilizando a
formula seguinte [8], [9]:

As
V= Vg (K—_) (4)

AB

As/As - razao das absorbancias espectrais medidas no fotometro;
K - fator de calibragcéo das solugdes coloridas;

V& - volume da solucao azul;

Vs - volume escoado da micropipeta.

Para a determinagdo de incerteza foi utilizada a metodologia descrita no GUM [6]. Os
componentes de incerteza e a sua correspondente avaliagcdo encontram-se descritos no
quadro 2 [9].

Quadro 2 — Componentes de incerteza na calibracdo fotométrica

Componente de Incerteza Incerteza-padréo Avaliacdo tipo Distribuigao
Solugdes padréao u(Sp) B Retangular
Instrumento u(PCS) B Retangular
Repetibilidade U (6 Vrep) A Normal

A incerteza combinada foi determinada de acordo com:
1
u(V) = [u?(Sp) + u?(PCS) + u?(8Vep)|? (5)

A incerteza expandida é obtida multiplicando a incerteza combinada pelo fator de expansao k
determinado para uma probabilidade de expansao de 95 % (k = 2), Eq. (3).

Este método é utilizado para a calibragao de micropipetas num intervalo de medicdo de 1 pL
a 1000 pL. Os valores da incerteza expandida obtidos pelo método fotométrico séo de 0,4 %
a 2,7 %.

4. Método volumétrico

O método volumétrico consiste no transvasamento de uma determinada quantidade de agua
de um padrao volumétrico calibrado, para dentro de um recipiente com escala amovivel (figura
7), sendo o método mais utilizado para a calibragéo de recipientes graduados de capacidade
até 10 000 L [10].
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Figura 7— Calibragao de um recipiente graduado por volumetria

O modelo matematico que suporta a determinagcdo do volume de agua de um recipiente
graduado, a temperatura de referéncia de 20 °C, é o seguinte [8]:

Voo =
Vo[l - VP(tO - tP) + ﬁL(tR - tP) + YR(tOR - tR)] + anenP + anenR + aVrep + aVevap (6)

Onde:
Voo — volume, a temperatura de 20 °C, em L;

Vo — volume obtido através do padrao volumétrico, a temperatura de referéncia, em L;
ye — coeficiente de expansao clbica do material do padrédo, em °C;
fo— temperatura de referéncia do padréao, igual a 20 °C;

tr — temperatura da agua no padréao, em °C;

BL — coeficiente de expansao térmica da dgua, em °C"'

fr — temperatura da agua no recipiente, em °C;

yr — coeficiente de expanséo cubica do material do recipiente, em °C';
for — temperatura de referéncia do recipiente, igual a 20 °C;

OVmenp - Volume do menisco do padrdo, em mL;

OVmenr - VOlume do menisco do recipiente, em mL;

IViep - repetibilidade do volume, em mL;

OVevap - VOlume da evaporacao, em mL.

Para a determinacéao de incerteza foi utilizada a metodologia descrita no GUM [6] sendo que
o modelo matematico corresponde a Eq. 7. Os componentes de incerteza e a sua
correspondente avaliagdo encontram-se descritos no quadro 3.
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Quadro 3 — Componentes de incerteza na calibracdo volumétrica

Componente de Incerteza Incerteza padrao Avaliagéo Tipo Distribuicdo
Padrdo volumétrico u( Vo) B Normal
Coeficiente de expansao térmica
cubico do material do padrao u(y) B Retangular
Temperatura da agua no Padrédo
% -Repetibilidade A Normal
%  -Incerteza do termdmetro u(te) B Normal
%  -Drift B Retangular
% -Gradiente de temperatura B Retangular
;)gj:mente de expansao térmica da (L) B Retangular
% Temperatura da dgua no
recipiente
% Repetibilidade (tR) A Normal
% Incerteza do termémetro Uik B Normal
%  Drift B Retangular
% Gradiente de temperatura B Retangular
Coeficiente de expansao térmica
cubico do material do recipiente u(w) B Retangular
Menisco do padrao, caso seja
aplicavel U (OVimenp) B Retangular
Menisco do recipiente a calibrar U (OVmenR) B Retangular
Repetibilidade do ensaio U (SVrep) A Normal
Perdas de 4gua por evaporagéo ou
gotas perdidas U (OVevap) B Retangular
Quantidade de 4gua adicionada ou
removida U (OVadd) B Normal

A incerteza combinada foi determinada de acordo com:

u(Vo) =
(57:)2 x (u(Ve))” + (;TVR)Z x (u(tR)” + (%)2 x (u(t))” + (%)2 x (utrw)” +

v

(2" x (0re)’ + (22)" % (ulB))” + uZ(Vinen) + 12 (SVanenr) + u2(8Vovap) + 12 (Veep) + U2 (8Vaa)

N

(7)

A incerteza expandida é obtida multiplicando a incerteza combinada pelo fator de expanséo k
determinado para uma probabilidade de expansao de 95 % (k = 2), Eq. (3).

Este método é utilizado na calibragao de recipientes graduados num intervalo de medicao de
1 L a 10000 L. O valor da incerteza expandida obtido pelo método volumétrico é de 0,02 %.

5. Método geomeétrico

O método geométrico consiste na determinagdo do volume de um reservatério, horizontal,
vertical ou esférico, normalmente de instalacao fixa, através de medicao das suas dimensdes
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externas e internas, sendo o método mais utilizado para a calibracdo de instrumentos
volumétricos de capacidade superior a 10 000 L.

Existem varios procedimentos que podem ser utilizados para a medi¢do das dimensdes do
reservatorio, nomeadamente a utilizacao de uma fita métrica [11], a utilizacao de um teodolito
[12], ou a utilizagcdo de um contador para enchimento do reservatorio [13]. O procedimento é
escolhido dependendo da localizacao, tipo de reservatério e condicées ambientais de ensaio.

Como exemplo deste método indica-se o modelo matematico utilizado na determinagéo do
volume de &agua contido num reservatorio vertical pelo procedimento da fita métrica, a
temperatura de ensaio [11]:

V = Vb + [Alc X (h1 - Ah)] + (AZC X hz) + e + [ATlC X (L + Ah - hl - h2 _hn)] (8)
Onde:

hi, Aic, h2, Ao, .... - alturas e areas de secao das virolas, medidos no interior do tanque, em
m;

L - nivel acima da placa de imersao para o qual o volume € calculado, em m;

Ah - diferenga entre o ponto de referéncia de imersao e o ponto de referéncia da calibracao,
emm;

Vb - volume do fundo, em m?.

Para a determinagéo de incerteza foi utilizada a metodologia descrita no GUM [6] sendo que

o modelo matematico corresponde a Eq. 8. Os componentes de incerteza e a sua
correspondente avaliagdo encontram-se descritos no quadro 4.

Quadro 4 — Componentes de incerteza na calibragcdo geométrica

Componente de Incerteza Incerteza padrao Avaliacéo Tipo Distribuigao
Incerteza na medicao do
corpo cilindrico (volume do u(Vr) B Retangular
Corpo)
Incerteza na medicao do fundo
(volume de fundo) u(W) B Retangular
Incerteza do volume do teto flutuante u( Vais) B Retangular
Incerteza da forma do tanque u( Vsn) B Retangular
Incertezas adicionais
% Incerteza da deformacgéo
provocada pela inclinacao B Retangular
do recipiente
u( V.
% Incertezas de outras (Vaq) B Retangular
deformacodes
% Aproximagdes numéricas B Retangular
% Gradiente de temperatura B Retangular
% Repetibilidade U(6 Vrep) A Normal
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A incerteza combinada foi determinada de acordo com:
1
2

U = w2 (1) + U2 (Vo) + w2 (Vigss) + 12 (V) + u?(6Vag) + 12 (mep)] ©)

A incerteza expandida é obtida multiplicando a incerteza combinada pelo fator de expanséo k
determinado para uma probabilidade de expansao de 95 % (k = 2), Eq. (3).

Este método é utilizado para a calibracao de reservatérios num intervalo de medicao de
10 000 L a 100 000 L. O valor da incerteza expandida obtido pelo método geométrico é de
0,1 %.

6. Conclusao

Os instrumentos volumétricos com fungdo de medir (ex. recipientes, micropipetas, balées
volumétricos, etc.) sdo fundamentais para laboratérios quimicos, analiticos e industria, um
pouco por todo 0 mundo.

Existem varios métodos para determinac¢ao do volume escoado ou contido de um instrumento
volumétrico. A escolha do método adequado depende do tipo de instrumento de medicao, da
exatidao pretendida e das condicoes de calibracdo disponiveis. O método com melhor
exatidao utilizado para a calibragcao de instrumentos volumétricos € o método gravimeétrico,
mas existem limitacdo de uso, nomeadamente devido ao tamanho dos instrumentos de
medicdo a calibrar, pelo que devem ser utilizados outros métodos alternativos,
nomeadamente o método volumétrico ou 0 método geométrico que permitem a medicao de
grandes volumes com a exatidao necessaria.

As condicoes inéditas vividas pelas instituices de saude publica devido a crise pandémica
da COVID-19 obrigaram os laboratérios clinicos a realizar, diariamente, uma vasta quantidade
de testes diagnosticos, utilizando micropipetas para a manipulagdo das amostras. Neste
cenario a exatidao e estado de manutengao das micropipetas sao criticos para uma avaliagao
adequada do resultado do teste, este é apenas um exemplo da importancia de instrumentos
volumétricos para a sociedade.
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Resumo

Até final do séc. XV, as leis sobre metrologia ou qualquer outro assunto eram registadas na Corte e divulgadas
através de copias (traslados) registadas localmente e apregoadas periodicamente.

A reforma metrol6gica pensada por D. Jodo Il e levada a cabo por D. Manuel | é contemporanea do inicio da
utilizagdo da imprensa em Portugal. Esta nova “arte”, que permitia criar inUmeros exemplares dos mesmos
documentos e distribui-los por todo o pais, foi utilizada por D. Manuel | e seus sucessores. A primeira compilagao
legislativa inclui legislagdo sobre metrologia, que continua a estar presente nas posteriores Ordenagdes do Reino,
0 que contribuiu para a sua rapida divulgacéao.

Abstract

Until the end of the 15" century, legislation on metrology or any other matter was registered at the Court and
disseminated through copies, registered locally and proclaimed periodically.

The metrological reform conceived by King Jodo Il and carried out by King Manuel | is contemporary with the
beginning of the use of the press in Portugal. This new “art”, which made it possible to create numerous copies of
the same documents and distribute them throughout the country, was used by King Manuel | and his successors.
The first legislative compilation includes legislation on metrology. This subject continues to be present in later
Kingdom Ordinances, which contributed to its rapid dissemination.

Palavras-Chave: Metrologia; Imprensa; Legislagdo; D. Manuel |; Histéria da Metrologia.

Keywords: Metrology; Press; Legislation; King Manuel I; History of Metrology.

1. Introducao

Quando D. Manuel | foi aclamado rei, em 1495, Portugal era um pais em profunda mudanga,
que enfrentava agora novos desafios, decorrentes de mudancgas politicas, sociais e
econdémicas que encontravam paralelo noutras partes da Europa.

Este “novo” pais comegou a ser construido no reinado do “Principe Perfeito”. D. Jo&o Il iniciara
diversas reformas, assentes numa visdo centralizadora do poder, que ele preconizava.
Mandara recolher os forais, para os atualizar e, no que respeita ao ambito da metrologia,
iniciara também diligéncias no sentido de uniformizar os pesos e medidas, 0s quais variavam
de terra para terra, apesar de diversas tentativas de uniformizagéo relativamente ineficazes
de alguns monarcas anteriores (nomeadamente D. Pedro ).

Nas cortes que tiveram inicio em Elvas em 1481 e acabaram no ano seguinte em Viana, o rei
determinara, a pedido dos povos, que todas as medidas fossem da mesma capacidade.
Pouco depois, em 1487, D. Joédo Il constatou que “ha causa primgipall donde o desvaryo dos
ditos pesos veeo foy aveer hy duas maneiras d’ongas, s. omg¢a do marco de Colonha, que foy
ordenado pera se pesar per elle ouro e prata, e omga de marco de margaria” [1]. Assim, nesse
mesmo ano, o rei pediu a camara de Lisboa e aos procuradores dos mesteres que se
pronunciassem sobre a ideia de passar a usar, para todos os produtos, marcos de um unico
tipo (“do marco de colonha ou do marco de marcaria’) e um sistema de pesos com a seguinte
estrutura:

e onga = 6 graos;
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« marco = 8 oncas;

« arratel = 2 marcos = 16 oncas;
« arroba = 32 arrateis;

« quintal = 4 arrobas.

Em 1488, D. Joao Il determinou que se deixasse de usar o marco de Tria (de Troyes),
passando a usar o de Colonia, e nas Cortes de 1490, na sequéncia do pedido de alguns
concelhos, aceitou que parte do pais utilizasse as medidas do Porto e ndo as de Santarém.
Contudo, apesar da atencao dedicada a esta questao, D. Joao |l faleceu em 1495 sem ter
aplicado a reforma do sistema de pesos baseado no arratel de 16 ongas que tinha proposto.

2. Alegislacao em finais do séc. XV

As leis continuavam a ser divulgadas de forma tradicional: registo central e disseminacao de
copias (traslados), registadas localmente e apregoadas periodicamente [2].

As questdes relativas aos pesos e medidas, e sua afericdo, eram também objeto de
regulamentagéo local, nomeadamente em posturas municipais. Os forais também
mencionavam as medidas, relevantes para o calculo das quantidades de produtos (cereais,
vinho) a pagar de imposto.

Quando D. Manuel | chegou ao trono, estavam em vigor as Ordenagdes do tempo de Afonso
V, que vieram a ser conhecidas por Ordenacdes Afonsinas. Estas Ordenacdes determinavam,
no Livro I, Titulo 5, do Corregedor da Corte, que este oficial, que acompanhava o rei nas suas
deslocagoes pelo pais, deveria levar consigo os pesos e medidas “que ordenadas som”, com
0 objetivo de aferir as que se utilizavam localmente. Se os pesos e medidas nao tivessem a
marca do concelho, mesmo que corretos e concordantes com o padrao municipal, pagar-se-
ia uma multa; se além de nao terem marca, estivessem em desacordo com os padrdes, além
da multa, poderiam aplicar-se castigos corporais [3].!

E interessante notar que, se nas Ordenacdes Afonsinas, a responsabilidade de transportar os
padrdes nacionais e por eles aferir os pesos era do Corregedor da Corte, a partir de
determinado momento, essa competéncia passou a ser exercida pelo Almotacé-Mor, como
vemos pelas reclamagdes e pela posterior acdo deste Oficial.

Assim, ainda no reinado de D. Joao Il (1484-5), encontramos o Regimento de Pesos e
Medidas do Almotacé-Mor, Rui de Sousa, com uma estrutura semelhante a que vira a ser
incluida na legislagdo posterior, nomeadamente nas Ordenag¢des Manuelinas. Como
habitualmente, este documento é mandado copiar a nivel local e lido periodicamente.?

! Apesar da Ordenacéo permitir antever uma gradual harmonizagéo das medidas, como resultado da afericdo
com os pesos e medidas a cargo do Corregedor, tal se néo verificou, em virtude de reclamagdes dos povos a
que o0 monarca entendeu dar provimento. Assim, nas cortes de Lisboa de 1455, os Procuradores das Cidades e
Vilas da Comarca da Beira protestaram, porque anteriormente tinham medidas “grandes e boas” [4] e o AImotacé
Mor as tinha mandado destruir e substituir por outras mais pequenas, aferidas pelos padrdes que trazia. O rei
determinou entdo que cada povoagéo deveria seguir um determinado padrao, referindo explicitamente os de
Santarém, Porto, Guimaraes, Ponte de Lima ou Lisboa [5]. Segundo Magalhaes Basto, alguns locais recusaram
obedecer, “porque, em 1462 o Almotacé-Mor, Pero Lourengo de Almeida, mandou que esses e outros lugares e
vilas por éle expressamente citados adoptassem os padrdes da cidade do Porto” [6].

2 “E mando ao escrj/uam da camara que ora he E aos que ao diante forem / que treladem todo este rregimento
em o liuro da camara ou liuros/sse em cada huum ano ou por tempo majs liuros sse fezerem/E que em comego
de cada huum ano quando entrarem os ho/fficiaaes o dito escrjuam lhe mostre E leea logo o dito /Regimento
para o mandarem compryr E nom alegarem jno/rangia que nom sabyam dello parte (...)” [7].
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Foi por uma destas transcrigdes, existente na Camara do Porto, que se conheceu a provisao
de 14 de outubro de 1488, pela qual D. Jodo Il “mandou igualar todos os pesos pelo marco
de Colonia, «cessando o uso do outro marco por onde se pesava o 0iro e a prata»”, segundo
diz Gama Barros [8]. E hoje claro que esse outro marco era 0 marco de Troys, habitualmente
designado em Portugal como “marco de Tria”.?

3. Aimprensa

A criacdo da imprensa, baseada na utilizagdo de prensa mével, é normalmente atribuida a
Gutenberg, que, em meados do séc. XV imprimiu a famosa Biblia de Gutenberg. Embora tal
crédito nao deva ser-lhe totalmente atribuido,* o seu sucesso foi decisivo para a rapida e
crescente divulgacdo da imprensa na Europa.

Em Portugal, a primeiro livro teré sido impresso em 1487, saido do prelo de Samuel Gacon,
editor judeu fugido de Espanha, que montou tipografia em Faro: trata-se de o Pentateuco,
escrito com caracteres hebraicos.

Em finais do séc. XV, produziram-se cerca de trés dezenas de incundbulos, provenientes de
tipografias espalhadas pelo pais, do norte ao sul, criadas por “artistas” estrangeiros [9], mas
toda a legislacao continuava a ser manuscrita e divulgada de forma tradicional.

4. As primeiras leis impressas em Portugal

Quando D. Manuel | chegou ao trono, em 1495, deparou-se com uma reforma em andamento,
ou, pelo menos, planeada, e com a possibilidade de difundir por todo o pais, de uma forma
nunca usada pelos seus antecessores, qualquer medida legislativa.

A questdo dos pesos e medidas tinha sido objeto da atengédo de D. Jodo I, mas o assunto
estava ainda pendente, pois o rei acabou por falecer sem uniformizar todas as medidas. D.
Manuel | deu imediata continuidade a reforma iniciada pelo seu antecessor: “Em 10 de Margo
de 1497 foram expedidas aos principais concelhos do reino cartas régias a convocar 0s seus
representantes para em Lisboa informarem acerca dos pesos que eram usados, visto constar
existirem pesos de muitas qualidades” [10]. °

No mesmo ano, em 22 de novembro, determinou que os concelhos que ainda ndo tinham
enviado os seus forais a Corte, o fizessem, reforcando o pedido original de D. Jo&o II.

Sabemos que, no virar do século, as primeiras decisbes relativas aos pesos estavam
tomadas, porque, em 1499, o rei mandou fabricar padrées baseados no sistema proposto por
D. Jodo Il e em 1502 emitiu uma ordenagéo, dando aplicagdo a um “Regimento dos Pesos”
que referia j& os padrées mandados executar na Flandres, no sistema ponderal que iria vigorar
durante séculos: “ltem. Hul quintal que pesa ¢ento e vintoyto arrateés e tem em sy desaseis
pecas.s.a major pega que he a caxa com sua cobertura do mesmo metal que pesa meio

3 A versao da circular de D. Jo&o Il existente no Porto levou a alguns equivocos, mas a existéncia de outro
exemplar na Biblioteca de Evora permite concluir que se trata mesmo do “marco de Tria”.

4 Considera-se hoje que esta arte € bem mais antiga. Efetivamente, parece que 600 anos antes de Gutenberg ja
se usavam blocos de madeira para imprimir, na China, Japao e Coreia. A maior inovacéao de Gutenberg foi a
utilizagao de caracteres de metal, o que lhes conferia uma durabilidade consideravel.

> Transcrigéo desta carta pode ser encontrada em [11] e foi também transcrita por Trigoso [12].
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quintal (...)” [13].6 Como anteriormente, a Ordenacao deveria ser registada na chancelaria da
corte, apregoada e copiada (traslado) nos livros das cdmaras de cada concelho.’

Até aqui, parecia estar a seguir-se o procedimento habitual. O proprio Regimento dos Pesos
previa que, junto com os padrdes que seriam distribuidos, seguisse o “frelado da dita
ordenagam’ para que fosse conhecido por quantos o deviam aplicar [13].

Contudo, pouco tempo depois, apareceu impressa uma coletanea de legislacdo chamada
Regimento dos Oficiais das Cidades, Vilas e Lugares destes Reinos, que incluia diversas leis
relevantes para a metrologia: o “Titulo dos almotagees e cousas que a seus oficios pertence”
e os ja referidos “Regimento dos Pesos” e “Trellado da ordenagam”.® Tanto quanto sabemos
hoje, tratar-se-a “do primeiro ensaio de utilizacdo da imprensa em Portugal para publicagéo e
divulgacéo das leis gerais do reino” [16].°

Trata-se de um marco histérico. Nao mais a divulgagao das leis pelo pais ficava dependente
da sua transcrigcao, sujeita a erros, omissoes, gralhas, esquecimentos e do pregao periddico
de um qualquer oficial da corte ou da administragao local.

Como concluiu Joao Alves Dias, “Se a divulgagao de um corpo de leis, durante a ldade Média,
demorava tempo, dada a morosidade das cépias, a nova invengao permitia dotar todo o Pais,
quase simultaneamente, da legislacdo necessaria ao bom governo e a justa prestagdo da
justica - D. Jodo Il talvez tenha sido tentado pela ideia; D. Manuel | concretizou-a” [18].

Quanto a reforma metrolégica propriamente dita, o Regimento dos Pesos uniformiza o sistema
de pesos, de acordo com a proposta que D. Manuel | herdou do seu antecessor, indica que
pesos devem ter as pessoas que deles necessitam para os seus oficios e determina que os
padrdes “sejam leuados e postos nas gidades villas e lugares de nossos regnos onde e
guantos nos paregeo necessario a cada hud lugar” [19], acompanhados do treslado da
ordenacéo, devendo ser afinados de dois em dois meses e mercados com as marcas dos
concelhos ou do Almotacé mor, estabelecendo penas para quem nao cumpra a lei. Inclui a
determinacao ja anterior (existente, no Regimento de Pesos e Medidas de Rui de Sousa,
Almotacé-Mor, de 1483) [6] de que os padrdes deveriam ser guardados numa arca ou armario
em cada concelho, ndo podendo ser cedidos ou emprestados, 0 que prova que 0s municipios
deviam ter padrées proprios.

A Ordenacéo, cujo traslado se segue logo ao Regimento, trata de confirmar a utilizacao dos
pesos atras indicados, promovendo a uniformidade, e indica que um padréo ficard na Torre
do Tombo, como salvaguarda, para o caso de os padrdes se danificarem.

A publicacdo desta coletanea legislativa destinada aos concelhos parece ter correspondido
aos desejos do monarca, dando-lhe incentivo para promover uma reforma legislativa de
ambito geral.'®

6 O sistema tem 16 pecas, desde a caixa pesando duas arrobas, a duas pegcas com o0 mesmo peso: “meya oitaua
cada haa”.

7 “E madamos a todollos corregedores das comarcas e ouuidores das terras das ordeés que logo faga apregoar
esta nossa ordenaga em todallas ¢idades villas e lugares de suas correi¢cdes e ouuidorias e faga trelladar nos
liuros das camaras de cada cocelho pera a todos ser notorio. (...) E m&damos (...) ao nosso chagaller moor que
logo faga pubricar esta nossa ordenagam em sua audiencia e na changallaria da nossa corte” [14].

8 Segundo Jodo Alves Dias, “Em 22 de fevereiro de 1503, se ndo antes, ja se encontrava impresso o Regimento
dos ofigiaaes das cgidades villas e lugares destes Regnos, por Valentim Fernandes, que dele fez nova edicao,
circa 29 de margo de 1504, de que igualmente néo se conhece ainda nenhum exemplar” [15].

9 Como refere Angélica Barros Gama, “D. Manuel | foi o primeiro monarca portugués a servir-se das vantagens
da producao tipografica para expor a sua politica governativa” [17].

10 “Talvez gragas ao «sucesso» e ao éxito que constituiu a publicagio deste conjunto de regulamentos, o Rei
desejou dotar rapidamente o Pais do novo «sistema» de Ordenagdes. Acelerando os trabalhos para revisdo das
mesmas e pedindo a comissao encarregue da revisao a sua concretizacdo com maiores esforgos e rapidez” [20].
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5. As primeiras Ordenacoes do Reino impressas

Em 1505 ou 1506, estavam ja a trabalhar na revisao das Ordenacdes varios juristas, aos quais
o rei solicitou, em carta régia, que tivessem em conta algumas disposi¢des existentes nas
cartas de foral, que estavam também em fase de revisdo, prevenindo assim eventuais
contradigdes entre ambas.!" A tarefa era complexa e s6 tera ficado concluida em 1510 ou
1511, ano em que se tera iniciado a impressao.

O primeiro livro a sair do prelo foi o Quinto Livro das Ordenagdes, concluido a 30 de margo
de 1512, mas s6 em 17 de dezembro de 1512 se acabou de imprimir o Livro Primeiro, o qual
respeitava a administracao (central, regional e local). Nele, se incluem as disposic¢des relativas
aos pesos e medidas e aos oficiais que tinham competéncia nesta area. Assim, encontramos,
em primeiro lugar, o Almotacé-Mor, cujo Regimento constituia o Titulo XII. O Titulo XXXVII
era o0 “Dos almotacees e cousas que a seus officios pertencé” [23] que tinham competéncia a
nivel local, em cada concelho.

@ Hcaboufevcempremer o primeiro liuro 038 020ena(oes.cowes
gido 7emendavo per 0 voctor ‘Ruy botto. 0o confelbo vel Rey
noffo fenboz.acbangellermoo: deftesregnos afenboos.peraus
torioaveaprenilegio defuaaltesa. Em Eyrbos per Galentymfers
nanoesalemado. Hos.xvil.0fas devesembo. Demil 2quinbens
t053003¢ 108,

Figura 1 — Indicacdo, no Primeiro Livro, da data em que acabou de ser impresso:
17 de dezembro de 1512

O ultimo volume a ser impresso, o Livro Segundo, sé apareceu em 19 de novembro de 15183.
Em 1514, foi publicada uma nova edicdo por Jodo Pedro Buonomini de Cremona com
atualizacao dos privilégios relativos aos altos oficiais da Casa do Civel, mas nada alterando
no que respeita a pesos e medidas.

6. A regulamentacao dos pesos e medidas nas Ordenacoes de 1512-13 e 1514

No que respeita a regulamentacdo no ambito da metrologia, encontramos matérias ja
legisladas no inicio do século e incluidas na primeira coletanea de legislagdo impressa, 0
Regimento dos Oficiais..., mas com algumas atualizacées.

Assim, como ja acontecia nessa coletanea, as Ordenacdes referiam:

* Que padroes deviam seguir as diversas zonas do pais;

* Os padrdes (pesos e medidas) que cada concelho deveria ter;

* As pessoas que “por razdo de seus oficios” deveriam ter determinados pesos ou
medidas;

» Os prazos de verificacao e aferimento;

» As penas aplicaveis aos infratores (e a quem se destinavam os valores das multas);

» Como utilizar e onde guardar os padrées municipais.

11 A carta de D. Manuel |, de 9 de fevereiro de 1506, foi publicada por José Anastacio de Figueiredo [21] e
transcrita por Jodo Alves Dias [22].
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O “padrao nacional do peso” era o ja descrito no Regimento dos Pesos, que adotava o sistema
proposto por D. Jodo Il, baseado no marco “de Cologna“, com o novo arratel a valer 2 marcos,
ou seja, 16 ongas.

As Ordenagoes de 1512-13 e 1514 referem que as povoagdes de Entre Douro e Minho, Beiras,
Tras-os-Montes, Algarve e Setubal seguiriam as medidas (padrdes) do Porto e o resto do pais
basear-se-ia nas medidas de Santarém. Em todo o caso, as medidas deveriam ser todas
iguais, baseadas nos padrées entdo mandados fazer pelo rei [24].

—
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108 1L CarT oocmmimsrocrc;tom_umga.meﬂmm:co:rcgi
Dona feaioa éprelfam. Per efpecial mavavo do muy altoizmuy
pomogfcnbox ey 00 Abanucl noffofenboz: foy empemivo.

GEompenilegiovefiatesa.

Figura 2 — Imagem das Ordenagdes impressas por Joao Pedro Buonomini de Cremona
em 1514

Nestas Ordenacées, além do padrao de peso comum, os concelhos deveriam ter os padroes
de peso de ouro, de comprimento (covado e vara), de volumes de secos (fanga, alqueire, meio
alqueire e quarta), de volumes de liquidos, para o vinho (almude, meio almude, canada, meia
canada, quartilho e meio quartilho) e, no caso especifico do azeite, usavam-se o alqueire e
meio alqueire e quarta e “outras medidas meudas seglido se costuma nos lugares” [25].

A lei indicava também os particulares que eram obrigados a ter pesos ou medidas e 0s prazos
em que as devem afinar: normalmente, de dois em dois meses, exceto os tecelaes, tintureiros
e tecedeiras que sé eram obrigados a afinar os seus pesos uma vez por ano.

Os padrées deviam ter a marca do concelho e ser guardados numa arca ou armario, com
duas chaves, a cargo do escrivao e do procurador do concelho, como ja estava definido no
Regimento dos Pesos de 1502 e, mesmo antes, no Regimento de Pesos e Medidas de Rui
de Sousa, Almotacé Mor, datado de 1483. No entanto, encontramos uma mudanga
significativa: se neste Regimento do Almotacé Mor se ndo indicava a pena para quem
utilizasse indevidamente os padrdes ai guardados, no Regimento dos Pesos de 1502 a multa
era bastante avultada (4000 reais) e, quando esta determinagéao foi incluida nas Ordenagdes,
em 1512, passou para metade (2000 reais).
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7. A versao definitiva da reforma metroldgica de D. Manuel |

A versao final das Ordenacdes do Reino promulgadas por D. Manuel | é datada do ano do
seu falecimento: 1521. Até finais do séc. XX, qualquer referéncia as Ordenacdes hoje
conhecidas como Manuelinas, se aplicava a esta edigao e as que se Ihe seguiram “com quatro
edicoes e diferentes reimpressdes de cada uma delas, entre 1521 e 1603” [26].

A partir de 1993, passou a referir-se se se tratava da primeira versao, (a de 1512-13, e 1514)
ou da segunda, (cuja primeira edicdo € a de 1521). A necessidade de referir estes dois
“sistemas”? tem uma explicagdo simples. As compilacdes editadas em 1521 e anos
subsequentes tinham o mesmo conteudo, o qual ndo coincidia com o que tinha aparecido em
1512-13 e 1514 e a organizagéao legislativa também néo era a mesma.'3

No que respeita a metrologia, se ha disposi¢cdes que permaneceram inalteradas, encontramos
também algumas medidas atras referidas, tomadas no inicio do reinado e/ou nos primeiros
anos do séc. XVI, que diferem das acabaram por perdurar por séculos e que apareceram,
pela primeira vez, no sistema de 1521.

A maior alteragao constitui um marco no que respeita a histéria da metrologia em Portugal.
Pela primeira vez, a lei determinava claramente que todos os pesos e medidas deviam seguir
um mesmo padrdo nacional: as medidas de Lisboa.™

A outra alteragdo mais significativa era a determinagdo de que o padréo de peso que cada
concelho devia ter passava a depender do numero de habitantes: assim, em vez de todos
terem que adquirir (e pagar) um padrao de um quintal, semelhante ao padrdo nacional, s6 os
concelhos com 400 familias (vizinhos) tinham essa obrigagdo; os concelhos
demograficamente situados entre 200 e 400 vizinhos podiam ter um padrao que, no conjunto,
pesava metade, ou seja, duas arrobas, e 0s mais pequenos, com menos de 200 vizinhos,
eram autorizados a possuir um padrdo de apenas uma arroba.

Figura 3 — Exemplares de padrées manuelinos de 1 quintal, 2 arrobas (aberto) e 1 arroba

12 Na referéncia as compilagées legislativas que foram editadas em 1512-13 e 1514 e as que acabaram por ser
as definitivas, primeiramente editadas em 1521, utilizaram-se varias expressoes: versdo, compilagdo ou sistema.
Esta Ultima expressao, “sistema”, foi a que acabou por vingar, sendo que nesta altura os historiadores se
referiam ao primeiro sistema ou ao segundo e definitivo.

13 Segundo Jodo Alves Dias, “O novo sistema modificou o contetido dos diferentes cinco livros, para além de
novos titulos, deslocou diferentes artigos de uns volumes para os outros” [27].

14 “E mandamos que todas as medidas, e pesos, e varas, e covados sejam tamanhas como as da Nossa Cidade
de Lixboa, e nom sejam maiores nem menores” [28].
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Quanto ao resto, a verificagao dos pesos e medidas deixava de ser de dois em dois meses e
passava a ocorrer duas vezes por ano (em janeiro e julho), salvo algumas exceg¢des; incluiam-
se algumas novas profissdes cujos titulares tinham que ter pesos ou medidas; deixava de ser
pagar multa no momento da aferigdo, caso as medidas ndo estivessem corretas e, por fim, a
multa para os oficiais das cadmaras que dessem uso errado aos padrdes passava para metade
do que estava no sistema anterior e um quarto do inicialmente definido: “apenas” 1000 reais.

Basicamente, parece existir um aperfeicoamento resultante da pratica de alguns anos, com
corregdes, acrescentos e clarificagdes que visavam contemplar situagdes antes nao previstas,
clarificar outras em que a pratica ia contra o espirito da lei ou até responder a queixas ou
pedidos que o rei entendeu terem fundamento.

Esta redagéo perdurou durante varios séculos, nas futuras compilagbes, nomeadamente as
resultantes da iniciativa de Filipe | que, sendo promulgadas pelo seu filho Filipe Il em 11 de
janeiro de 1603, iriam ser conhecidas como Ordenagdes Filipinas.™

8. A lei impressa — vantagens... e desafios

A possibilidade de imprimir, de uma vez, centenas ou milhares de exemplares de uma
compilacao legislativa como as Ordenacdes do Reino parece reunir um conjunto de vantagens
que saltam a vista: a divulgagdo das leis deixou de depender de pregdes publicos e
transcrigcdes (traslados) passiveis de erro ou da diligéncia dos oficiais que a nivel central,
regional ou local, deveriam encarregar-se dessas tarefas.
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Figura 4 — Capa do Livro Primeiro (Primeiro Sistema: 1512-13)

15 Uma sintese sobre a evolucdo das medidas no &mbito metrolégico do reinado de D. Manuel |, ou seja, as que
constam da primeira coletanea legislativa, o Regimento dos Oficiais das Cidades, Vilas e Lugares destes Reinos,
as que aparecem no primeiro sistema das Ordenagdes Manuelinas (saidas do prelo em 1512-13 e 1514) e as
que acabaram por se tornar definitivas na redagéo que apareceu, pela primeira vez no ano da morte do monarca,
em 1521, pode ser encontrada em [29].
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Os préprios livros onde antes se fariam os traslados deveriam, pela raridade e relevancia dos
diplomas ai transcritos, ser manuseados com cuidado, pois a sua perda podia ser irreparavel.
A existéncia de cépias iguais, em numero muito superior aos dos concelhos, permitia que,
caso um exemplar se extraviasse, se pudesse obter outro igual. Nao se colocavam também
eventuais duvidas sobre erros de transcrigcdo ou interpretagdo de uma ou outra palavra ou
letra mais ilegivel.

Embora a generalidade das pessoas fosse iletrada, com a imprensa, passou a ser mais facil
fazer chegar a lei a quem tinha que a aplicar, em qualquer parte do reino.

Contudo, a utilizagcdo da imprensa, nomeadamente na elaboracdo de compilacdes tao
volumosas, colocou também novos problemas, como, por exemplo, o elevado custo da
impressao.®

Outra questdo prende-se com eventuais alteragdes ocorridas apo6s a impressao de
determinado volume, como ocorreu logo com a primeira versdo das Ordenagoes.

O que fazer? Reimprimir de novo o livro em causa, quando as matrizes ja tinham sido
desmanchadas? Sabemos qua a solucao foi pedir a Valentim Fernandes que imprimisse o
qgue estava em falta, compensando-o pelo investimento feito e fazer nova encomenda dos 5
livros a outro tipografo, Joao Pedro Buonomini de Cremona, com o texto atualizado, em papel
e também um exemplar em pergaminho.

Se esta alteragdo, num titulo unico existente no Livro Terceiro, teve custos elevados, como
resolver os problemas causados por alteragdes mais significativas na legislacdo e nos
diversos 6rgaos responsaveis pela sua aplicagao ou fiscalizagdo, que acompanhou todo o
reinado de D. Manuel |, resultantes de uma “revolugdo administrativa” assente numa producao
legislativa nunca antes vista, que ocupou todo o reinado de D. Manuel I, culminando com o
ultimo sistema de ordenacoes, editado no ano da sua morte?

Leis alteradas, novos Regimentos e Regulamentos, titulos que constavam de um Livro e
passam a outro, tudo isto tem uma consequéncia 6bvia: uma lei recentemente publicada
rapidamente se pode tornar obsoleta, por estar em contradicdo com outra. Poderao coexistir
versoes diferentes da mesma lei? Certamente que ndo. Estando as leis impressas em
compilacdes, ndo seria exequivel apagar, substituir, rasurar, sem colocar em causa todo o
volume.

A solucgao foi promover uma nova edi¢ao e ordenar a destruicdo das anteriores.

Sabemos hoje que, entre o sistema de 1512-13 e 1514 e o final, de 1521, existiu um outro,
datado de 1518-1519, revelado publicamente em 2012 por Jodo Alves Dias. N&o o referimos
com detalhe em virtude de os poucos fragmentos entretanto descobertos ndo estarem
relacionados com a metrologia e dele se saber, efetivamente, muito pouco.'”

Assim, por alvara régio de 1521, se determina que “dentro de trés meses, qualquer pessoa
que tiver as Ordenacdes da impressao velha a rompa e desfaga de maneira que nao se possa
ler”, sob pena de multa de 100 cruzados e degredo de dois anos.'®

16 Nestes primeiros tempos da imprensa, muitas vezes a publicagdo de uma obra estava associada a uma
encomenda especifica (que garantia a cobertura do investimento) ou a mecenas que patrocinavam essa mesma
obra. No caso das Ordenagdes, sabemos que Valentim Fernandes foi compensado pelo seu investimento na
primeira edi¢éo” [30].

17 Este Segundo Sistema foi apresentado por Jodo Alves Dias, com documentos inéditos, em [31] e
posteriormente desenvolvido em [32].
18311 e [33]
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Sendo o papel ainda relativamente raro, e os custos de produgéao muito elevados, as recentes
descobertas revelam uma pratica que deve ter sido comum: reutilizaram-se folhas dos
volumes destruidos, colando-as com cola, para servir de miolo nas capas de outras obras.®

O desconhecimento, até relativamente tarde na historiografia nacional, de sistemas anteriores
ao de 1521 e, a descoberta, recente, da existéncia de uma versao intermédia, impressa em
1518-19 (o “segundo sistema”), do qual dispomos apenas de fragmentos de muito poucos
folios do Primeiro e Segundo Livros, demonstram que a determinagéo real de destruir os
volumes antigos deve ter sido cumprida, com muito poucas excegoes.

7 by

Assim, é natural que, durante muitos anos, as referéncias de historiadores a reforma
metroldégica de D, Manuel | se baseassem exclusivamente na versao final, ignorando o
conteudo diferente das anteriores, mandadas destruir pelo rei.

Figura 5 — fragmento de pagina do Segundo Sistema das Ordenacdes (1518-19)

9. Conclusao

A partir de D. Manuel |, a imprensa passou a ser uma ferramenta ao servigo da politica real,
centralizadora, burocratica, tipica de um Estado Moderno. Contudo, sendo necessério
continuar a legislar, ndo era facil atualizar as coletaneas de legislagéo (ou seja, destruir e
reimprimir de novo), sempre que se produzia um novo diploma.

A produgéo legislativa continuou a servir-se de textos manuscritos, com seus traslados,
eventualmente alterando o que estava definido nos Livros das Ordenagdes, como aconteceu

190 processo de descoberta ¢ detalhadamente descrito por Jodo Alves Dias em [34].
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com a lei “Sobre o igualamento das medidas dos soélidos e liquidos”, promulgada por
D. Sebastido em 1575, a qual constitui uma verdadeira reforma das medidas de volume que
complementa as Ordenagdes do seu bisavd. A existéncia dessas novas leis posteriores as
ultimas Ordenacgdes impressas (as chamadas “Leis Extravagantes”) levou a necessidade de
nova recompilagdo, como entendeu fazer Filipe |, um século depois da primeira experiéncia
bem sucedida de D. Manuel I.

Estas “Ordenacdes Filipinas”, que acabaram por ser publicadas ja no reinado de Filipe Il de
Portugal, em 1603, mantiveram-se muito fiéis ao que constava no ultimo sistema promulgado
por D. Manuel | no que respeita aos pesos e medidas, tendo revogado algumas medidas no
ambito da metrologia definidas por D. Sebastido, no que respeitava a medicdo do azeite.?°
Trata-se da coletanea legislativa que mais tempo esteve em vigor no nosso pais: foi utilizada,
em Portugal, até ao séc. XIX, e, no Brasil, até ao séc. XX.

A normalizagédo da utilizagdo da imprensa como veiculo difusor das Ordenag¢des do Reino é
uma evidéncia clara da visao de D. Manuel | que, em carta régia passada em 20 de fevereiro
de 1508 a Jacob Cromberger, reconhecia “quam necgessaria he a nobre arte da ympressam
nelles pera o bom governo porque com mais facellidade e menos despesa os ministros de
justica possam vzar de nossas leys e ordenagoées (...)" [36].

O relativo sucesso da reforma metrolégica de D. Manuel, cujas medidas se mantiveram
estaveis ao longo de séculos (exceto no volume), ndo pode dissociar-se da sua divulgacao
pela imprensa, que as fez chegar a todo o pais, em compilagcdes sucessivamente reimpressas.

O facto de as medidas presentes nas Ordenagbes de 1521 mostrarem uma atualizagao do
que fora determinado no inicio do reinado demonstra também que nao € correto atribuir uma
data especifica a reforma metrolégica de D. Manuel I: ela foi evoluindo ao longo de todo o
reinado.
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trologia no Quotidiano

odemos definir o quotidiano como o conjunto das atividades habituais e permanentes

que uma pessoa desenvolve no decorrer do seu dia-a-dia. Todos aqueles que

desenvolvem atividades no dominio da metrologia reconhecem que o produto do seu
trabalho esta também ele relacionado com as atividades profissionais, culturais e individuais
do dia-a-dia de qualquer cidadao.

Mas... sera possivel definir uma lista dessas atividades em que a acao da metrologia seja de
preponderante importancia enquanto ciéncia da medigao?

Nao sera certamente facil enumerar todas as atividades onde a metrologia esteja presente e
esgotar toda a lista de intervencéo.

O Vocabulério Internacional de Metrologia define-a, muito sinteticamente, como a “ciéncia da
medicdo e suas aplicacbes” e estabelece que a medicdo é o “processo de obtencao
experimental dum ou mais valores que podem ser, razoavelmente, atribuidos a uma
grandeza”.

Eu gostaria de apresentar uma definicdo mais abrangente e “quotidiana”: a metrologia € a
infraestrutura que garante que, a toda a hora e em qualquer lugar, haja uma medi¢cdo e um
resultado que é determinado, tratado, validado e usado para quantificar uma grandeza
permitindo explicar e prever o comportamento de objetos ou sistemas reais em todas as
disciplinas cientificas, desde fisica e quimica até ecologia e ciéncias da Terra.

Faltaria agora enumerar todas as atividades de aplicacao, aqui deixo a minha lista:

—Avaliar o valor da transacado de uma mercadoria, de um objeto, de um dispositivo;

—Controlar o comportamento de proprietarios de sistemas tecnoldgicos e de distribuicao que
devem cumprir regulamentos oficiais;

—Estudar, compreender e prever fendbmenos naturais;

—Dar confianca em desempenhos desportivos;

—Estabelecer diagnésticos médicos de forma inequivoca,;

—-Desenvolver e disponibilizar medicacao controlada e apropriada;

—Auxiliar os sentidos humanos;

—Melhorar a eficiéncia de ferramentas tecnolégicas;

—Caracterizar aspetos e estética de objetos;

—Estabelecer e fortalecer o comércio e as suas trocas;

—Reunir, quantificar e descrever fendmenos socias;

—Construir indicadores em sistemas de qualidade;

—Estudar emogdes e capacidades intelectuais.

Boas medicoes!
Luis Ribeiro
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s 1y ww Clicks Metrologicos

sta rubrica, que se pretende permanente, tem por objetivo propor um endereco que
mereca um click dos nossos leitores.

A evolugdo da nossa sociedade esta centrada no desenvolvimento da tecnologia que possa
suportar e apoiar uma economia aberta, sustentavel, justa e competitiva; é reconhecido que
este objetivo s6 pode ser alcangado através de uma transformacado digital dos processos
estabelecidos.

A nivel internacional, a comunidade metrolégica também nédo esté alheia a esta realidade e
tem em desenvolvimento um conjunto alargado de projetos, grupos de trabalho e conferéncias
ja realizadas, que visam estabelecer estratégias para o futuro digital da Metrologia.

Aspetos relacionados com o Sl digital, a gestdo de dados resultantes dos trabalhos de
investigacdo e desenvolvimento, a emisséo de certificados digitais de calibragéo, de ensaios
e de avaliagdo de conformidade, a metrologia para a 10T (internet das coisas) e redes de
sensores e a colaboragdo na European Open Science Cloud séo alguns dos exemplos onde
a comunidade metroldgica esta envolvida a nivel internacional.

Deixo aqui alguns links para que possam navegar nesta matéria:

- Representacao digital do Sistema Internacional de Unidades (SI)

- Transformacéao do Sistema Internacional de Unidades para o mundo digital

- A transformacéo digital na metrologia legal

- Grupo de trabalho EURAMET “Metrologia para a transformacédo digital”

Boas leituras.
Luis Ribeiro
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A Quimica das Medicoes

Celebrar o passado e o futuro da Metrologia em Quimica

Apoés a publicagdo do numero anterior da revista “Medi¢des e Ensaios”, em janeiro de 2019,
celebraram-se datas importantes para a Metrologia em Quimica e ocorram mudangas na
gestao internacional das medi¢gbées em quimica que importa destacar.

Esse ano de 2019 foi o Ano Internacional da Tabela Peridédica dos elementos quimicos de
Mendeleev que comemorou os 150 anos da publicagdo da primeira versao desta tabela. Em
1869, Mendeleev propds a disposicao sistematica dos elementos quimicos que hoje é usada
para os organizar de acordo com a equivaléncia de propriedades e caracteristicas atémicas.
Esta comemoracao coincidiu com a celebracdo do primeiro século de histéria da ‘Unido
Internacional de Quimica Pura e Aplicada’ (IUPAC).

Mendeleev terda também sido um dos pioneiros da Metrologia em Quimica, tendo dirigido um
dos Institutos de Metrologia Russos, hoje designado ‘Instituto de Metrologia D. |I. Mendeleev’,
e atuado como membro do Comité Internacional dos Pesos e Medidas (CIPM) entre 1895 e
1901. O CIPM é um dos trés organismos internacionais criados pela Convengao do Metro, em
1875, que, com o Bureau Internacional de Pesos e Medidas (BIPM) e a Conferéncia Geral
dos Pesos e Medidas, tém como objetivo garantir a uniformidade, em todo o mundo, das
unidades de medida.

No entanto, depois de Mendeleev, as medicbes em quimica beneficiaram de grandes
avancos. Hoje em dia, os métodos instrumentais de andlise conseguem determinar elementos
quimicos e seus compostos nas mais diversas matrizes com uma seletividade e sensibilidade
nao imaginados por Mendeleev. Estas capacidades de medicao contribuiram decisivamente
para a evolugdo das mais diversas dreas do conhecimento e da qualidade de vida das
populagcdes. No entanto, a comunidade internacional demorou a reunir esforcos para
promog¢ao da qualidade e comparabilidade dos resultados de medi¢cdo em quimica de modo
a assegurar que estas cumpram o seu papel de uma forma adequada.

A Eurachem (www.eurachem.orq), Férum Europeu para a promocao da qualidade das
andlises quimicas, foi pioneira, em 1989, ao agregar as energias e competéncias de peritos
para a promogao destas analises. A Eurachem, que resultou da iniciativa de Alex Williams,
Quimico do Governo do Reino Unido entre 1987 e 1991, celebrou, em maio de 2019, o seu
trigésimo aniversario. Nesse ano, também se celebrou o vigésimo quinto aniversario do
‘Comité Consultivo da Quantidade de Matéria: Metrologia em Quimica e Biologia’ (CCQM) do
BIPM que, depois da criagdo da Eurachem e da sua organizagao espelho de &mbito mundial,
a Cooperacdo Internacional para a Rastreabilidade em Quimica Analitica, CITAC
(www.citac.cc), colocou as medigbes em quimica na lista de prioridades do BIPM no que
respeita a promoc¢ao da comparabilidade dos resultados de medicao [1].

Como diz o poeta que clama saudades do futuro, mais importante do que celebrar o passado
é olhar para o que falta fazer ao nivel das medigbes em quimica.

Por mais estruturantes e inovadores que sejam 0s progressos cientificos, s6 quando estes se
generalizam é que ficam ao servigo de todos e se tornam realmente importantes.

No inicio de 2019, comecou a ser aplicada a nova edigao da norma ISO/IEC 17025 [2], usada
na acreditagdo internacional de laboratérios, que define critérios de competéncia
organizacional e técnica de laboratérios de ensaio e calibracdo. A terceira edi¢cdo desta norma
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e a sua interpretagao pela ‘Cooperacgéao Internacional em Acreditacao de Laboratérios’ (ILAC),
expressa nos critérios de acreditacdo, vao assegurar que os cidadaos tiram mais proveito dos
mais recentes avangos da metrologia em quimica. A introducdo dos novos critérios de
acreditacdo vai também, certamente, forcar evolugcdes nos sectores analiticos menos
dindmicos.

As novidades mais relevantes dos requisitos de competéncia técnica seguidos em Portugal
sdo a obrigatoriedade da apresentagdo dos resultados dos ensaios quantitativos (i.e.
medigbes) com incerteza e a gestdo do risco de decisdes de conformidade erradas. Esta
evolugdo vai exigir aos laboratorios a apresentagdo sistematica de toda a informacgéo
relevante para a interpretagao objetiva dos resultados e, caso o laboratério reporte decisdes
de conformidade, estas avalia¢des ficardo mais transparentes.

Quando a incerteza da medi¢cao nao é considerada na avaliacdo da conformidade, o risco de
decisdes erradas pode ser até 50 %. A percecao deste valor de risco pode levar a revisao da
regra de decisdo para minimizar o risco do interesse do produtor ou do consumidor ser afetado
[3, 4].

A grande maioria dos analistas reconhece a relevancia do conceito de incerteza de medigéao
mas estes veem com preocupacao a necessidade de apresentar tal informagao nos relatérios
de ensaio, ou de a considerarem na avaliacao da conformidade, porque os laboratérios que
subestimarem a incerteza podem ganhar vantagens econdmicas e distorcer o mercado
analitico ou até dos produtos testados. Este risco podera ser real nalguns sectores, mas o
acompanhamento da competéncia técnica dos avaliadores técnicos pelos organismos de
acreditacdo devera minimiza-lo permitindo que todos usufruam desta evolugao da
acreditacao.

Em 2019, a Comunidade de Paises Lus6fonos também presenciou o inicio do ForMEQ, Férum
para a Metrologia e Examinologia em Quimica (formeq.org) que tem como objetivo promover
a qualidade das andlises quimicas realizadas nos e para os paises lus6fonos. O ForMEQ
pretende contribuir para este objetivo através da producdo de conteudos em lingua
portuguesa sobre como gerir a qualidade destas analises. Deseja-se que esta iniciativa seja
util para os laboratérios e, consequentemente, para os utilizadores finais do respetivo trabalho
que somos todos nos.

Desta forma, ndo nos devemos ficar pelas celebragdes do passado porque muito ainda esta
por fazer! No entanto, neste momento, ja sdo claros os caminhos futuros e a pertinéncia dos
mesmos serem trilhados.

Ricardo Bettencourt da Silva
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NOTICIAS

Pedro M. Ramos

Professor Associado com agregagcao no Departamento de
Engenharia Eletrotécnica e de Computadores do Instituto Superior
Técnico, da Universidade de Lisboa.

Responsavel pelas disciplinas Instrumentagdo e Medidas da
Licenciatura em Engenharia Eletrotécnica e de Computadores e
Aquisicdo de Sinais da Licenciatura em Engenharia Eletronica,
onde leciona as matérias incluidas neste livro.

Q2w Autores

INSTRUMENTAGAO
E MEDIDAS

Padro M. Ramos / Pedo Silva Girdo

Pedro Silva Girao

Professor Catedratico no Departamento de Engenharia
Eletrotécnica e de Computadores do Instituto Superior Técnico, da
Universidade de Lisboa.

Leciona Instrumentac@o e Medidas da Licenciatura em Engenharia
Eletrotécnica e de Computadores, unidade curricular que criou em
1991 e de que foi responsavel desde esse ano até 2007. Criou e foi
responsavel por varias unidades curriculares de licenciatura e
mestrado onde se lecionam matérias abordadas neste livro.

Esta obra, que aborda diversos temas da Metrologia, nomeadamente elétrica, dirige-se a todos os
engenheiros e técnicos com interesses nessa area, nomeadamente a engenheiros eletrotécnicos,
engenheiros eletronicos, engenheiros aeroespaciais e engenheiros fisicos. Os diversos assuntos sao
tratados de uma forma eminentemente objetiva com o suporte tedrico que se considera essencial para
um leitor com conhecimentos basicos em circuitos e sistemas elétricos e eletronicos. Destacam-se os
principais temas abordados:

« Conceitos metrologicos fundamentais

« Instrumentos digitais e analégicos

* Aquisigcéo de sinais

* Medicéo de grandezas

« Sistemas automaticos de medida

Pretende-se, também, que esta publicagao sirva de suporte ao ensino a cursos de licenciatura e
mestrado em Engenharia Eletrotécnica e de Computadores e afins. Nesse sentido, a generalidade
dos capitulos propbe problemas com solugbes €, no final do livro, apresentam-se exemplos de
exames, e respetivas solucdes, de Instrumentagdo e Medidas, unidade curricular do Curso em
Engenharia Eletrotécnica e de Computadores do Instituto Superior Técnico.

Langamento do Livro “Engenharia XXI”, que decorrera no préximo dia 15 de

SSES’EM margo, pelas 18:00, no Auditério da Sede Nacional da Ordem dos Engenheiros,

ENGENHEIROS  Avenida Anténio Augusto de Aguiar, N.2 3-D, em Lisboa.

Esta obra, publicada pela Ordem dos Engenheiros (OE), faz uma sintese dos projetos mais relevantes
da engenharia portuguesa nos primeiros 21 anos do século XXI. Contém trés trabalhos inovadores,
no ambito da Metrologia: “Padrao para Medi¢cdo de Microcaudal de Fluidos”, por Elsa Batista, Rui
Martins e Eduarda Filipe, “Metrologia Otica Aplicada a Observagdo Dimensional Terrestre de
Infraestruturas em Regime Dinamico”, por Luis Martins e Alvaro Ribeiro, e “Sistema 6tico do Coudé
Train do Espectrografo ESPRESSO”, por Alexandre Cabral e Manuel Abreu. Entre esses autores,
contam-se varios associados da SPMet. Mais, recorde-se que a OE tem, entre os seus 6rgaos
nacionais, a Especializacdo em Metrologia, outorgando o titulo de Especialista neste dominio aos
engenheiros cujo percurso profissional preencha os requisitos legalmente definidos para o efeito.
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EVENTOS

of Measurements from Field to
Laboratory with a Focus on
ISO/IEC 17025:2017 Requirements

Eurachem

Workshop Quality Assurance Challenges
/ ; \ A Focus for Analyhcal Chemistry in Europe
L\ !/
= /

Organizacao: Eurachem, Geoérgia

Evento online, de 16 a 18 de maio de 2022
Mais informagéo em: https://gelab.org.ge/en/Event/Eurachem 2022

I ] 2022 ' Organizacéo:
/// MetroAlimentos REMESP - Rede Metrol6gica do Estado
Simpésio de Metrologia para a Gestdo da de sédo PaUIO, Brasil

Qualidade de Alimentos

Evento online, de 16 a 19 de maio de 2022
Mais informag&o em: https://www.remesp.org.br

Organizagao: SIMP6Si0 e
- ISEP - Instituto Superior de Engenharia e

do Porto 2022
IEP - Instituto Electrotécnico Portugués

CATIM - Centro de Apoio Tecnoldgico a

Industria Metalomecanica 8.° SIIV!PMET - Simpodsio ge Metrologia
CHUSJ - Centro Hospitalar Universitario  Medicoes para a Transicao Digital e
de Sao Joao Energética

Porto, Auditério do ISEP, a 18 de maio de 2022
Mais informagéo em: https://www.isep.ipp.pt/simpmet/

Dia Mundial da Metrologia |Pq

Metrologia
na Era Digital

= 20 de maio de 2022:
.._-!_L—« Dia Mundial da Metrologia 2022

“ FvL Organizacao:
- CES - BIPM - Bureau Internacional de Pesos e Medidas
OIML - Organizacao Internacional de Metrologia Legal

Mais informagéo em:_https://www.worldmetrologyday.org/
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3.° Congresso de Ensaios e
Experimentaciao em Engenharia Civil

.
O
rgFaCnlI%?\lg(a)(\)/A NOVA School of Science & -'II’;(Eoﬁgi.aI; %Eengsozz

Technology !
RELACRE - Associagao de Laboratorios Smait Technalogles

Acreditados de Portugal
IST - Instituto Superior Técnico

Campus da Caparica da FCT NOVA, de 21 a 23 de junho de 2022
Mais informagéo em:

https://sites.google.com/fct.unl.pt/teste2022/in%C3%ADcio?authuser=0~

XIl Encontro de Investigadores da

#™ ENCONTROS DE TROIA o=

Organizacao:
(ualidade, Imvestigacao e Desenvolvimerto - SISRPTE62%" | estigadores da

Qualidade

Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa, a 24 de junho de
2022

Mais informacao em: https://encontros.riqual.org/

Simpdésio conjunto IMEKOTC 1 +TC7
+TC 13 + TC 18 + MATHMET

ﬁ:‘;ttf':t%';dge measurement science for ¥R TC1+TC7+TC13+TC18 & MATHMET Joint Symposium
L]

Organlzagao —L_

IMEKO - Confederagéo Internacional <O

da Medicao L4

o TC 1 - Education and Training in : AT
Measurement and Instrumentation

o TC 7 Measurement Science

o TC 13 - Measurements in Biology
and Medicine

o TC 18 - Measurements in Human
Functions

EMN MATHMET - Rede Europeia de

Metrologia da Matematica e da

Estatistica Cutting-edge measurement science for the future

RELACRE - Associagao de ISEP, Porto, 31 Aug. - 2 Sep. 2022

Laboratérios Acreditados de Portugal

ISEP - Instituto Superior de

Engenharia do Porto

IPQ - Instituto Portugués da Qualidade

Porto, de 31 de agosto a 2 de setembro de 2022
Mais informacdo em: hittps://www2.isep.ipp.pt/imekotc7-mathmet-2022/
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25.2 Simposio Internacional IMEKO
TC 4 - Measurement of electrical
quantities e

23.2 Workshop Internacional em

— il “ADC and DAC Modelling and Testing
IMEKO TC-4 / 12°14,2022 EEOGTTISE

BRESCIA, ITALY

BRESCIA 2022

25t IMEKO TC-4 INTERNATIONAL SYMPOSIUMON /4 Y, Organizagéo:
MEASUREMENT OF ELECTRICAL - IMEKO - Confederagao Internacional
QUANTITIES 23"‘INTERNATIONALORKSHOPON da Medlgéo
ADC / DAC MODELLING AND TEST@ 3 o TC 4 - Measurement of electrical
quantities

Brescia, Italia, de 12 a 14 setembro de 2022
Mais informagao em: https://www.imeko-tc4-2022.org/

10™ Eurachem Workshop on

Proficiency Testing in Analytical OOFICIE
Chemistry, Microbiology and TESTING
Laboratory Medicine WORKSHOP

Organizacao: Eurachem

Windsor, Reino Unido, de 26 a 29 de setembro de 2022
Mais informagao em: https://eurachem-pt2022.org/

i @ €4 Workshop Metrology for Climate Action
- ME LOGY FOR Organizacao:

' CLIMATE ACTION a-& - BIPM - Bureau Internacional de Pesos
26-30 SEPTEMBER 2022 A .
$ e Medidas

WMO - Organizacao Meteoroldgica
Mundial

Evento online e presencial, Sévres, Franca de 26 a 30 setembro de 2022
Mais informagéo em:
https://www.bipm.org/en/-/2021-10-07-climate-ws-announcement
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Conferéncia conjunta internacional
IMEKO, TC3+TC5+TC 16 + TC 22

Organizacao:
IMEKO - Confederacgéao Internacional

da Medicéo ”\l/f B |<{)
o TC 3 - Measurement of Force, Mass ER——
and Torque International Conference 2022
o TC 5 - Measurement of Hardness
o TC 16 - Pressure and Vacuum
Measurement

o TC 22 - Vibration Measurement

Cavtat-Dubrovnik, Cro&cia, de 11 a 13 outubro de 2022
Mais informacdo em: https://conferences.imeko.org/event/1/

Conferéncia IMEKO, TC 11 + TC 24 e
EUROLAB Chemical measurements
towards a sustainable future
MEKO TC-11 & TC-24 Joint Hybrid erenc
Organlzagao
B £ f EUROLAB - European Federation of
G T > \ National Associations of Measurement,
Testing and Analytical Laboratories
IMEKO - Confederacao Internacional
da Medicao
o TC 11 - Measurement in Testing,
Inspection and Certification
o TC 24 - Chemical measurements
Evento online e presencial, Dubrovnik, Croacia, de 16 a 20 de outubro de 2022
Mais informacéao em: hittps:/www.imekotc11-2022.com/
https://www.imekotc24-2022.com/
https://www.eurolab.org/

IMEKOFOODS 6 Conference
“Food on a global market — LOB
opportunities or threats” V\G»r Al

Organlzagao
EUROLAB - European Federation of

National Associations of Measurement, ¥
Testing and Analytical Laboratories O
IMEKO - Confederacgéao Internacional t
da Medigéo S
o TC 23 - Metrology in Food and

Nutrition

Evento online e presencial, Dubrovnik, Croacia, de 7 a 9 de novembro de 2022

Mais informacéo em: www.imekofoods.com
https://www.eurolab.org/
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MONOGRAFIAS

No sitio internet do BIPM JCGM
estao disponiveis em

inglés e, por vezes em
franCéS, dOCU mentos etle Vocabulaire international de métrologie
elaborados pelo Grupo de T
Trabalho 1 (JCGM-WGH1) Q1| scou-suintsmmermorosr Cowwer @ scawwaacin
responsavel pelo Guia

para a expressdo da JCGM Publications

Maintenir et promouveir

le Guide pour lexpression de l'incertitude de mesure

CONNEXION (3)

MEETINGS

incerteza de medicao
(GUM) e pelo Grupo de

Trabalho 2 (JCGM-WG2)  https://www.bipm.org/fr/committees/ic/icgm/publications

responsavel pelo
Vocabulario Internacional
de Metrologia (VIM).

No sitio internet da RELACRE, esta disponivel o GUIA
EURACHEM / CITAC "Incerteza da medicao resultante
da amostragem: um guia para métodos e abordagens", a
Eurachem [) CITAC@ versdo em lingua portuguesa do “Measurement

——— uncertainty arising from sampling: A guide to methods
and approaches. Second edition (2019)”.

GUIA EURACHEM ! CITAC
https://www.relacre.pt/assets/relacreassets/files/
Incerteza de medicdo — = :
resultante da commissionsandpublications/Guia%20EURACH
amostragem: um guia EM CITAC Publicacao%200ficial%20Portuque
para métodos e D
abonlooom Sa. df

Finalmente, no sitio internet do ForMEQ| Metrologia & Examinologia em Quimica
ForMEQ, encontra-se também T R N
uma Sérle de publlcagées em Home Sobre o ForMEQ Grupos de Trabalho Links Noticias

1" eMEQ

Eventos Contactos

lingua portuguesa, desde
traducdes de guias, até Notas
Técnicas originais e muito Uteis.

https://formeqg.org/publicacoes/
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LivRos

Coaxial Electrical Circuits for Interference-Free
Measurements

Shakil Awan, Bryan Kibble, Jirgen Schurr, 2011
Editor: IET Digital Library

350 paginas

ISBN: 9781849190695

e-ISBN: 9781849190701

Este livro, preparado por um conjunto de cientistas que
dedicaram a sua vida a preparar novas abordagens tecnolégicas
para a manutencao do Sistema Internacional de Unidades (Sl),
aborda os detalhes necessérios para o projeto de sistemas de
medi¢cao, descrevendo exemplos que demonstram a elegancia,
flexibilidade e utilidade de redes coaxiais para a eliminagao de
interferéncias nas medicdes de tensao, corrente e poténcia
elétricas.

ISBN-13: 978-1905209514

Metrology in Industry - The Key for Quality
the key for quality French College of Metrology
March 2006
272 paginas

Metrology Wiley-ISTE
in Industry

French College of Metrology

Este livro apresenta os resultados de trabalhos de investigacdes
desenvolvidas por cientistas do Colégio Francés de Metrologia,
com capitulos escritos por uma gama de especialistas de varios
paises europeus, apresentando um tratamento abrangente e
internacional sobre matérias transversais a metrologia, sendo
especialmente dedicado a académicos e técnicos envolvidos em
atividades de metrologia nas empresas.

Encyclopaedia of Historical Metrology Weights and Measures

Jan Gyllenbok

Editor: Springer International Publishing

Edigao de 2018
677 paginas
ISBN: 9783319575988

Este livro, constituido por um conjunto de 3 volumes, é
apresentado numa configuragao enciclopédica e aborda as

Encyclopaedia of

Historical Metrology,

unidades de medida que surgiram ao longo dos tempos, desde Weights,
0s pesos usados por culturas antigas até as unidades cientificas and Measures
do mundo moderno, através de uma abordagem de listagem :

ordenada alfabeticamente de nomenclaturas e unidades,
incluindo variantes de grafias, abreviacdes, simbolos e acronimos
usados em metrologia.
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