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Editorial

Caros leitores/as,

Este quinto nimero da Revista “Medicdes e Ensaios” € publicado numa data importante para a SPMet, pois
a 30 de maio comemoramos dez anos da fundacdo desta Sociedade, criada com o objetivo de promover o
estudo, o desenvolvimento e a divulgacdo da Metrologia, contribuir para a expansdo do ensino desta
disciplina, estimular a investigacao cientifica e a difusdo de conhecimentos, estabelecer relacbes com outras
sociedades cientificas nacionais e internacionais, dinamizar a realizacdo de conferéncias e encontros
cientificos em Portugal e editar publicacdes de interesse geral.

Ao longo deste percurso temos realizado diversas atividades, nomeadamente sessfes técnicas, reunifes
cientificas - Conferéncias e Encontros, no continente e nas regifes auténomas, a edicdo de publicacdes de
interesse geral, destacando-se esta revista e 0 sitio internet www.spmet.pt, onde se pode encontrar
informacéo sobre estas e outras atividades.

Abrimos este nimero com um artigo do Doutor Alvaro Ribeiro, Presidente da RELACRE, Vice-Presidente da
SPMet e Investigador do Laboratério Nacional de Engenharia Civil para o qual chamo a vossa atengéo. Com
o tema “Sobre o conceito de incerteza em Fisica e na Metrologia” o Doutor Alvaro Ribeiro apresenta um
contributo para uma melhor compreenséo do conceito de incerteza, escrevendo alguns dos passos da sua
evolugdo no contexto da fisica e da sua ligagédo a abordagem probabilistica no ambito da Metrologia.

Neste nimero publicamos o Ultimo grupo de artigos do 4° Encontro Nacional da SPMet realizado em
novembro de 2011 sob o tema “Metrologia — Suporte da Competitividade na Indistria ”. Fechamos com a
seccdo “Noticias da Metrologia” que inclui pequenas notas sobre os préximos eventos e referéncia a
publicacdo de documentos de interesse para a nossa comunidade.

O Conselho Editorial agradece aos autores que nos facultaram os seus trabalhos e a Comisséo Cientifica
que desde sempre tem zelado pela qualidade das publicacGes da SPMet.

Desejamos uma leitura proveitosa deste quinto nimero cheio de interesse da Revista Medi¢des e Ensaios.

Lisboa, 24 de maio de 2013
Eduarda Filipe
Presidente do Conselho Diretivo da SPMet
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Sobre o conceito de incerteza em Fisica e na Metrol  ogia
Alvaro Silva Ribeiro

Laboratério Nacional de Engenharia Civil (LNEC)

1. Introdug&o e Enquadramento Historico

A adocdo do termo “incerteza” como a forma de expressar a inexatiddo
associada ao processo de medi¢cdo tem sido objeto de discussdo no meio cientifico
quer pela sua definicho comum quer pela diversidade de aplicacbes que tem tido nos
mais variados dominios, nomeadamente, nos cientificos.

A definicdo do termo “incerteza” num contexto linguistico comum é a seguinte®:
Nome feminino
i. falta de certeza, davida;

ii. estado de espirito caracterizado pela davida e pela indeciséo;
irresolucéo; perplexidade;

iii. situacdo possivel mas que ndo se sabe se vai ocorrer; contingéncia,;
iv. situacdo cuja resolucao é imprevisivel, incognita.

A interpretacdo do termo “incerteza” no modo colquial traduz enquadramentos
distintos, em regra subjetivos, apontando para uma condi¢cdo, comportamento ou
caracteristica cuja interpretacdo se associa a algo indesejavel, justificando a
impressao negativa que o termo frequentemente induz.

Num caminho distinto, pode-se afirmar que o desenvolvimento da Ciéncia foi
construido ao longo dos tempos com o intuito de que o conceito de causalidade seria o
suporte da previsibilidade dos fendmenos naturais. Neste contexto surge com alguma
naturalidade a corrente de pensamento designada por “Determinismo causal’ que se
consolidou com a criatividade de Newton (ao estabelecer as trés Leis do
Determinismo), defendendo o principio de que os fendmenos naturais observaveis
resultam das circunstancias.

A evolucdo do pensamento no Século XIX é determinada por dois fatores que
alteram significativamente este quadro:

= por um lado, verifica-se um crescente interesse pelo estudo da Estatistica e
pela Teoria das Probabilidades, com inidmeras aplicacdes desde o caclulo
atuarial, as teorias dos jogos e a métodos numéricos;

= por outro lado, o desenvolvimento cientifico e tecnolégico que se encontra no
Século XIX levou a que se procurassem entender os fendmenos ndo apenas
na sua perspetiva macroscopica, onde as Teorias estabelecidas conseguiam
apresentar respostas plausiveis (por exemplo, no contexto da Mecanica
Classica) mas, também, numa perspetiva microscopica (onde a mesma
abordagem n&o produzia resultados téo satisfatérios).

! Fonte: Porto Editora.
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Estes sdao alguns dos argumentos que podem justificar a evolugéo ocorrida em
diferentes dominios e em diferentes momentos. Nos primérdios dessa revisdo das
ideias encontramos figuras como a de Maxwell que, em 1873, partindo das premissas
mecanicas, desenvolve um conjunto de equacdes fundamentais da teoria
electromagnética de alguma forma divergentes dos fundamentos da mecénica
newtoniana, Clausius que introduz uma primeira descricdo matematica do conceito de
entropia e Boltzmann, que desenvolve a definicdo estatistica da entropia pela analise
do comportamento estatistico dos componentes microscopicos de um sistema
termodinamico, ambos contribuindo para a evolugdo do estudo da Termodindmica no
seu percurso de associa¢ao a Estatistica. Neste dominio o conceito de entropia sera
entendido como uma medida da incerteza associada aos estados microscopicos que
permanecem apos a avaliacdo das propriedades macroscopicas.

Esta evolugdo do pensamento cientifico torna-se particularmente evidente
guando se observa a evolucdo cronoldgica do modelo atomico (figuras seguintes):

1803 Modelo atémico de Dalton — particulas pequenas
indivisiveis e indestrutiveis.

1897 Modelo atémico de Thomson —  particulas negativas | "0 — B
(eletrdes) mais pequenas que os atomos. Modelo: A ¥R
esfera com carga elétrica positiva e eletrées dispersos q o & o
de modo que a carga total fosse nula. S
oo 2P
-
1911 Modelo atémico de Rutherford — a maior parte do e o
atomo é espago vazio, encontrando-se a carga positiva A )\
(protBes) concentrada no nucleo (contendo a maior {2l . \
parte da massa). Os eletrées gravitam em torno do X k 7
nucleo. \ - J/
-\.g_d,. 3 ...-’

1913 Modelo atémico de Bohr — Modelo em que os
eletr6es ocupam niveis de energia. No estado [/
fundamental os eletrdes possuem os niveis masi BEE
baixos de energia. T

25 orbital Nucleus

1927 -  Heisenberg associou distribuicdes de probabilidade a
descricdo da localizagao dos eletr8es, conduzindo a
ideia de “nuvem electrénica”.

2p orbitals

1s orbital

3s orbital

Figura 1 — Evolug¢édo do modelo atémico




MedigOes e Ensaios, n? 5, maio 2013

Encontrando-se também aqui a utilizacdo da incerteza no célebre principio de
Incerteza de Heisenberg que determina a impossibilidade de se efetuar a medic&o
com exatiddo, em simultédneo, da posicdo e da velocidade de uma particula atomica.
Neste principio encontrar-se-a, de alguma forma, um argumento valido para a
Metrologia (Ciéncia da Medicdo) que consiste em considerar que a medi¢cdo, ao
perturbar o fendmeno observado, impossibilita a obtencéo de resultados exatos.

Como afirmaria posteriormente Bohr [1], este principio aplicado num contexto
mais vasto da Mecanica Quantica, contrapde as bases do pensamento deterministico
da causalidade, onde se admite que os fenomenos naturais se explicam por uma
relacdo entre a causa e o efeito por uma abordagem estatistica e de probabilidades
como base para suportar a capacidade de previsdo admitindo-se uma margem de
incerteza.

Esta revolu¢do no pensamento cientifico ndo € pacifica, havendo outros vultos da
Ciéncia, com destaque para Einstein, que a contestaram e se mantiveram fieis a
heranca newtoniana originando um diferendo entre correntes de pensamento cientifico
distintas que se verifica ainda existir na atualidade.

Duas afirmacgfes ilustram estas duas visdes opostas uma defendendo a
causalidade? e outra a fundamentac&o estocéstica [2]:

“I will never believe that God plays dice with the universe.”
Albert Einstein

“The conception of chance enters in the very first steps of scientific activity in
virtue of the fact that no observation is absolutely correct. | think chance is a
more fundamental conception that causality; for whether in a concrete case,
a cause-effect relation holds or not can only be judged by applying the laws
of chance to the observation.”

Max Born

A preocupacdo emergente na década de 40 com a problemética associada a
transmissdo de mensagens e dos conceitos associados a esse processo, suscitou o
desenvolvimento de estudos que tiveram como resultado a introducdo dos
fundamentos da Teoria da Informacédo , de que Shannon foi percursor.

Nestes estudos, re-emerge a ideia de incerteza como elemento inserido no
formalismo tedrico de suporte matemético que pretende contribuir para a compreensao
dos fendmenos de transmissdo de informacdo por sistemas de comunicacdes.
Shannon (1948) encontra uma interpretacdo onde esta componente se inclui,
associando-a a uma ideia fundamental: 0 que € importante numa mensagem que se
recebe € a alteracdo de incerteza que existia antes de receber a mensagem.

A relacdo estabelecida entre a informacéo e a incerteza assume um papel central
na explicagdo, como admitem os autores Peixoto e Rodrigues [3] no texto que se
transcreve “... a hossa expectativa sobre a realizacdo de um acontecimento futuro esta

2 Correspondéncia trocada entre Albert Einstein e Niels Bohr
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associada a um certo grau de incerteza, ou a uma falta de informacéo . ... O efeito da
mensagem depende, portanto, do nosso estado de conhecimento em relacdo a um
dado acontecimento. Logo, o contetdo de informacao recebido €, portanto, dado pelo
decréscimo da falta de informacdo, isto €, pela diferenca entre a incerteza que existia
antes de receber a mensagem e a incerteza que resta depois de receber a
mensagem”.

Refira-se que esta associacdo promovida por Shannon resulta da sua
interpretacdo (por sugestdo de von Neumann) de semelhanca do conceito com o de
“entropia” — “desordem” — com o0 de ‘“incerteza” — representando a “falta de
informacé&o”, caracterizando um sistema com elevada entropia como correspondendo
a um sistema do qual se possui pouca informacao.

No quadro dessa analogia estabelece-se, igualmente, uma lei de conservacéo
aplicada as duas quantidades (incerteza, H, e informacao I), bem como, ocnsiderar-se
gque existem estados de informagcdo maxima, I, € de incerteza maxima, Huax,

2. A Incerteza Associada a Medicao

A transicdo de uma perspetiva deterministica da medicdo para uma perspetiva
probabilistica ocorreu na Metrologia com a mesma naturalidade observada noutros
ramos da Ciéncia.

O desenvolvimento tecnoldgico e industrial do final do Século XIX, permitiu um
crescente interesse no estudo dos fundamentos e nos conceitos da medicao,
entendendo-se que esses estudos poderiam beneficiar o rigor associado a atividade
experimental, suporte determinante para a investigacdo cientifica. Esse interesse foi
promovido por diversas figuras de relevo da Ciéncia moderna que contribuiram para o
enriquecimento e consolidacdo deste ramo da Ciéncia.

Encontram-se neste processo H. Von Helmholtz que, em 1887, publicava textos
visando estruturar um enquadramento epistemoldgico da medicdo, J. Holder, que
publica em 1901 um estudo no qual apresenta uma abordagem axiomatica da
medi¢céo, N. Campbell, que edita em 1920 “Physics. The Elements”, onde se apresenta
0 conceito representacional como elemento de base da construcdo filoséfica da
medi¢do, a que se seguiram Stevens [1946, 1951 e 1959], Torgerson [1958], Tarski
[1954], Suppes e Zinnes [1965], Pfanzagl [1968] e Krantz [1971], tratando questbes
como a formulagdo axiomatica, os fundamentos e a Teoria Representacional da
medicdo que se aceita atualmente como o suporte do Formalismo da medicao,
apoiado nos trabalhos percursores de Leaning, Finkelstein e Sydenham, os quais, a
partir dos anos 70, estabeleceram as bases da Teoria e da Filosofia da Medigéo.

A Teoria Representacional da medicdo, apresentada em esquema na Figura 2,
contém os elementos de base associados a relacdo que se estabelece num processo
de medicdo onde, em regra, se faz corresponder a determinados estados fisicos
(qualitativos) representacfes numéricas (quantitiativas) equivalentes, sendo essa
representacao formal apoiada em quatro condicoes:

a) sistema relacional empirico, @“:(Q,@{‘);
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b)  sistema relacional numérico, g~ =(N,o);
c) condicdo de representacdo, M:Q - N com F:@® - &7,

d) condicdo de unicidade (imposicdo da representacdo em escalas de
medi¢do distintas da mesma grandeza possuirem uma correspondéncia
univoca para cada estado dessa grandeza).

Conjunto
Conjunto de Processo de Representacional
estados fisicos medicao simbélico

M:Q—> N

Figura 2 — Esquema associado a Teoria Representacional da medigdo

A transicdo da perspetiva deterministica para a perspetiva probabilistica ocorre
pela introducdo, em 1979 por Leaning e Finkelstein [2], de uma quinta condi¢do
designada por “incerteza”, representada por um sistema relacional probabilistico.

Esta transicdo na interpretacdo do processo de medicdo corresponde ao
entendimento de que a sua representacdo centrada no erro como diferenca entre o
valor verdadeiro da grandeza e o valor observado (Fig. 3) se enquadra apenas num
plano conceptual (ideal e inatingivel),

A Z A
| | =
Valor verdadeiro da Valor
grandeza observado

Figura 3 — Representacao conceptual da medigao

engquanto que a representacao real (fig. 4) interpreta-se entendendo que quer o valor
convencional da grandeza quer o valor observado séo representados por funcdes de
distribuicdo de probabilidade, de cuja comparacdo resulta um desvio sistematico
associado a diferenca entre os valors mais provavies (tipicamente, os valores médios)
e uma incerteza associados ao conjunto de desvios de natureza aleatdria.

A
° /\
7
FDP associada ao FDP associada ao
valor de referéncia  valores observados

Figura 4 — Representagéo probabilistica da medigéo
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Neste enquadramento, definem-se os Postulados da medicdo, conforme sé&o
apresentados por Rabinovich [3]:

= O valor verdadeiro da grandeza mensuravel existe.
= O valor verdadeiro da grandeza mensuravel € constante.

= O valor verdadeiro da grandeza mensuravel ndo se pode determinar.

A introducdo deste formalismo associado a medicdo tem como consequéncia a
redefinicdo do que se entende como resultado da medi¢cdo , assumindo que o0 mesmo
deverd ser constituido e expresso por duas componentes:

= a estimativa da mensuranda corrigida de acordo com as componentes
sisteméticas do erro que foram observadas;

= a incerteza de medicdo que se associa a essa estimativa, traduzindo o
conjunto de componentes aleatdrias do erro que a afetam.

A sua expressdo deverd ter a forma,

(9£Uqs(9)) funidade der]

onde de faz notar que a indicagdo da incerteza de medicdo devera corresponder, em
regra, a um intervalo de confianca (da distribuicdo de probabilidade) de 95% e que
essa indicagdo deverd ser associada a uma unidade (sempre que possivel, do Sl).

3. Principio e Métodos de Avaliacao de Incertezasd e Medicao

No recente enquadramento probabilistico da medicdo considera-se de particular
importancia a quantificacdo da incerteza de medicdo como elemento chave para a
expressao da qualidade da medicdo. Neste contexto, assumiu relevancia a
necessidade de se dispor de métodos simultaneamente eficazes e amigaveis que
permitissem a difusdo deste conceito.

Tradicionalmente, era conhecida uma via para resolver a questdo da propagacgéo
de incertezas de medicdo, entendendo que essa propagacdo de funcBes de
distribuicdo de probabilidade se traduzia num problema genérico de convolugédo de
funcdes tratavel seguindo uma abordagem matematica convencional [4].

Contudo, esta abordagem revela um elevado grau de complexidade quando se
observa 0 numero e a variedade de funcbes de distribuicdo de probabilidade
associadas a fontes de incerteza a considerar num processo de medicéo.

Atendendo a esta situacdo, a necessidade de se desenvolver um método
alternativo para a avaliacdo de incertezas de medicdo é apresentado® em 1977 ao

® De acordo ocm a ata da primeira reunido do WG on the Statement of Uncertainties do CIPM de outubro de 1980, o
assunto foi apresentado em agosto de 1977 pelo Fisico Dr. Ernest Ambler do NBS (National Bureau of Standards,
E.U.A).
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Comité International des Poids et Mesures (CIPM) e posteriormente ao BIPM (Bureau
International des Poids et Mesures) que viria a apresentar uma recomendacdo. Em
1979 foram analisadas as respostas que apontavam a necessidade de se elaborar um
documento reconhecido internacionalmente, que permitisse estabelecer um
procedimento capaz de estabelecer a forma de expressédo da incerteza de medicéo e,
também, de permitir combinar as componentes individuais de incertezas de modo a se
determinar uma incerteza de medicéo total.

O BIPM estabeleceu, entédo, o propésito de se criar um procedimento uniforme e
aceite universalmente visando a especificacdo da incerteza, tendo este objetivo sido
apresentado a um conjunto de 11 peritos de laboratérios primarios nacionais. Este
Grupo de Trabalho da Declaragéo das Incertezas (Working Group on the Statement of
Uncertainties) elaborou um documento apresentado em 1980 e designado por INC-1.

Neste documento, verifica-se a percecao, ja existente na época, da necessidade
de atribuir incertezas a dados obtidos por via experimental e de estabelecer um
procedimento aceite internacionalmente que permitisse encontrar critérios de
comparacao e a definicdo objetiva de conceitos aplicados a medicao.

Do desenvolvimento dos trabalhos que se sucederam criaram-se as condicdes
para que se desenvolvesse um documento guia sobre este assunto, denominado
“Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement” [5] (abreviadamente
designado por ISO-GUM) publicado em 1993°. Em particular, refira-se que a
concretizagdo do ISO-GUM resultou da actividade do Grupo de Trabalho ISO/TAG 4
(ISO Technical Advisory Group on Metrology).

O método apresentado parte de se considerar uma relacdo funcional que
determina uma grandeza de saida, y, a partir de N grandezas de entrada, X;, com a
forma:

y=f0xx),

a qual se aplica o desenvolvimento em série de Taylor de 12 ordem,

y= f(u1,~~,uN)+i2:2 % x = 1) +r,(x).

A reorganizacao desta relacdo na forma seguinte,

YA
Y=y =2 5 | T = ).

Permite estabelecer uma ponte com a Estatistica pela aplicagcdo do operador
esperanca (E), o qual, elevado ao quadrado, permite obter o estimador variancia
associado a grandeza de saida,

% Documento revisto e re-editado pela 1ISO em 1995, com o patrocinio de 7 das principais organizacdes internacionais
reguladoras de assuntos de Metrologia (BIPM — Bureau International des Poids et Mesures, IEC — International
Electrotechnical Comission, IFCC — International Federation of Clinical Chemistry, ISO — International Organization for
Standardization, IUPAC — International Union of Pure and Applied Chemistry, IUPAP - International Union of Pure and
Applied Physics and OIML - International Organization of Legal Metrology).




MedicOes e Ensaios, n2 5, maio 2013

7 =ely-myl=e| T 5 t-w) |

obtendo-se, finalmente, a conhecida Lei de Propagacéo de Incertezas:
2
N ( of i of
2 2
(ORDYEREETI WY Bt E
=2\ 0% = Sox ) (ox )

A facilidade de aplicacdo desta expressdo a um numero muito significativo de
processos de medicdo foi um fator determinante para a rapida disseminacdo do
conceito de incerteza e da sua vasta aplicacdo nos mais diferentes dominios. Sendo
ainda hoje, seguramente, o método mais vulgar de avaliacdo de incertezas de
medigao.

Esta visibilidade contribuiu, também, para a evolu¢cdo dos métodos de avaliacdo
de incerteza, devido a rapida percecdo de que, nalguns contextos particulares, esta
aproximacao ndo correspondia a realizacado de estimativas adequadas da incerteza de
medi¢cdo. As razbes para esse inadaptacdo a alguns processos de medicdo estdo
associados aos pressupostos do préprio método e a natureza dos modelos
matematicos envolvidos, podendo destacar-se:

= a necessidade do modelo matematico ser diferenciavel;

= f{ratar-se de uma aproximacdo linear (de primeira ordem) decorrente do
desenvolvimento em série de Taylor de 12 ordem* sendo aplicavel
adequadamente como aproximagdo apenas a modelos matematicos cuja ndo
linearidade ndo seja demasiado significativa;

= partir do pressuposto de normalidade da distribuicdo de probabilidade da
grandeza de saida, assumindo a sua simetria;

= ser aplicavel a relagBes onde existe apenas uma grandeza de saida.

A constatacdo de algumas destas fragilidades motivou o estudo de métodos
alternativos a partir de finais da década de 1990, tendo surgido em 1997 um primeiro
artigo de Weise e Zhang [6] apontando a utilizagdo do método de Monte Carlo como
uma alternativa valida para a avaliacao de incertezas de medicao.

Desde entdo, tém-se sucedido os estudos procurando consolidar o conhecimento
deste tipo de métodos e o desenvolvimento de outras alternativas, sendo uma terceira
via, reconhecida mais recentemente, a aplicacao da inferéncia Bayesiana.

A crescente percecdo da diversidade de condicionalismos associados aos
modelos matematicos descritivos de processos de medigdo tem sido preponderante no
desenvolvimento de estudos que visam apresentar solu¢ces dedicadas, havendo ja
um acervo significativo de abordagens devidamente documentadas relativamente a

* 0 ISO-GUM apresenta uma formulagéo complementar de 22 ordem para modelos matematicos n&o lineares, embora
aumentando significativamente o grau de complexidade da formulagéo.
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algumas das matérias de interesse, destacando-se nestas 0s suplementos guia do
ISO-GUM, publicados ou em elaboracao pelo BIPM:

Evaluation of measurement data — An introduction to the "Guide to the expression of
uncertainty in measurement" and related documents, JCGM 104:2009.

Evaluation of measurement data — Supplement 1 to the "Guide to the expression of
uncertainty in measurement" — Propagation of distributions using a Monte Carlo method
JCGM 101:2008.

Evaluation of measurement data — Supplement 2 to the "Guide to the expression of
uncertainty in measurement” — Extension to any number of output quantities JCGM
102:2011.

Evaluation of measurement data — The role of measurement uncertainty in conformity
assessment JCGM 106:2012.

Evaluation of measurement data — Concepts and basic principles.

Evaluation of measurement data — Supplement 3 to the "Guide to the expression of
uncertainty in measurement" — Modelling.

Evaluation of measurement data — Applications of the least-squares method.

4. Notas Finais

Na abordagem de avaliagdo de incertezas de medicdo identificam-se duas fases

distintas (Fig. 5): a fase de experimentacao e formulacdo e a fase de propagacédo de
distribuicdes de probabilidade e andlise de resultados.

Abordagem

Funcional

ISO-GUM I Monte Carlo

Analitiva Bayesiana

Fase de experimentagdo & Formulagao

Fase de Propagacao & Analise

Convolugéo Lei de Métodos de Teorema
de Funcdes Propagag&o simulagdo de Bayes
de Dist. Prob. de Incertezas numérica e MCMC

Estimativa da(s) grandeza(s) e incerteza(s) de medic  ao

Figura 5 — Métodos de avaliagdo da incerteza da medicéo

A primeira fase envolve o estabelecimento do modelo matematico associado ao

processo de medicéo, a realizagdo experimental e a definicdo de fontes de incerteza e

z

sua quantificacdo. Esta fase é comum a todas as abordagens de avaliagdo de
incertezas de medicao.

A segunda fase de propagacao e andlise encontra-se associada aos diferentes

métodos de avaliagdo de incertezas mencionados, 0os quais devem ser aplicados
consoante a natureza do modelo matematico.
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A contribuicdo desta segunda fase € relevante essencialmente na perspetiva de
reduzir eventuais enviesamentos dos resultados da medicdo devido ao método de
célculo, sendo a contribuicdo da primeira fase fundamental para a qualidade do
processo de avaliacdo de incertezas de medicdo, uma vez que nela reside o fator
determinante da qualidades dessa avaliagdo: a qualidade do modelo matemético
adoptado e a caracterizacdo metrolégica apropriada das suas grandezas de entrada.

Quanto & importancia da incerteza da medi¢do no contexto actual, refira-se que

esta traduz um factor de confianca intrinseco a medicdo. Contudo, no contexto
particular da avaliacdo de conformidade ela assume ja hoje uma importancia central.

A avaliacdo da conformidade tem uma importancia elevada na economia (nos
contextos industrial, da metrologia legal, da acreditacdo de laboratérios, da certificacdo
de produtos, da seguranca, da salde e da protecdo ambiental, entre outros),
centrando-se num processo de avaliacdo que, em regra, resulta da comparagdo de
requisitos estabelecidos em tolerancias (intervalos de conformidade) e valores
observados de medi¢des, ilustrado na figura seguinte.

Falso positivo ou risco do cliente.

Probabilidade associada ao erro
tipo Il (aceitar a hipotese sendo
o resultado falso).

Intervalo de conformidade

FDP associada ao valores observados

Figura 6 — Comparacgéo de uma distribuicdo de probabilidade de valores observados de uma grandeza
genérica e um intervalo de conformidade

A decisdo que decorre de um processo de avaliacdo de conformidade depende,
por isso, da informacdo que a incerteza de medicdo fornece e, simultaneamente,
constitui 0o elemento do resultado de informacdo que permite quantificar, nessa
avaliacdo, o “erro tipo II” (que corresponde a aceitacdo da hipotese sendo o resultado
falso) associado ao risco do cliente.

A evolucado dos conceitos e dos métodos associados a avaliacdo da incerteza da
medi¢cdo tem tido, nos anos mais recentes, um papel essencial na disseminacéo dos
principios da medicdo, a compreensdo da sua importancia para a Economia e para a
Sociedade e, nesse sentido, tem desempenhado um papel relevante na consolidacéo
da Metrologia como Ciéncia da medicdo e das suas aplicacfes.
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A METROLOGIA DAS RADIACOES IONIZANTES NA INDUSTRIA
METALURGICA

Carlos Oliveira, Luis Portugal, Isabel Paiva, Mario Reis, Carlos Cruz e Romao Trindade

Instituto Superior Técnico/Instituto Tecnoldgico e Nuclear

RESUMO

Nos ultimos anos a comunidade internacional tem aumentado o controlo e a seguranca das fontes
radioactivas em particular as que apresentam maiores riscos para a saude. No entanto, estas fontes
assim como materiais contaminados podem ser ainda inadvertidamente incorporadas em sucatas
metalicas. A utilizagdo involuntaria desta sucata pelas siderurgias como matéria-prima, na produgdo de
aco, pode ter consequéncias graves a nivel ambiental e econémico, tal como foi demonstrado aquando do

acidente resultante da fusdo de uma fonte de ***

Cs, na siderurgica Acerinox, em Algeciras, Espanha, em
1998. Uma das consequéncias mais visiveis deste acidente foram as varias toneladas de residuos
radioactivos que dai resultaram e que levaram a comunidade internacional a adoptar medidas mais
severas na monitorizagdo das cargas de sucata a entrada das siderurgias, nomeadamente através da
instalacéo de porticos para deteccdo de substancias radioactivas. Posteriormente, assistiu-se a extensao
destas medidas aos parques de sucata. No entanto, a detec¢éo da radiacdo nos pdrticos néo € totalmente
segura, pois a blindagem da fonte pelo seu préprio invélucro ou pela restante carga de sucata, pode
tornar dificil ou mesmo impedir a sua detecgdo. Por isso, € necessario um controlo adicional realizado, a
posteriori, para garantir e certificar a auséncia de contaminantes radioactivos nos acos produzidos, nas
escorias e nos fumos/poeiras. Com o proposito de estudar o que é actualmente feito nesta area e propor
novas metodologias e procedimentos mais eficazes, o IST/ITN participa no projecto EMRP' “lonizing
Radiation Metrology for Metallurgical Industry” que se iniciou em Dezembro de 2011 e tem uma duragéo
de 3 anos. Além do IST/ITN participam outras 14 instituicdes europeias.

1. INTRODUCAO

A reciclagem de metais tem vindo a tornar-se uma actividade industrial cada vez mais
importante.

Anualmente sdo consumidas 500 milhdes de toneladas de sucatas a nivel mundial,
representando cerca de 70% da matéria-prima usada para a producdo de aco. Em
Portugal, este valor é estimado em cerca de 1 milh&o de toneladas de sucata por ano
recicladas nas duas siderurgias existentes.

Apesar da maior sensibilizacdo da industria de reciclagem e do aumento do controlo
sobre as sucatas metalicas e produtos acabados, foi reportada, em Setembro de 2011,
a fusdo de uma fonte de '*Cs numa siderurgia na Bélgica, que teve de ser
temporariamente encerrada para descontaminagédo. Em Fevereiro de 2012 ocorreu um
incidente semelhante, numa siderurgia Finlandesa, mas desta vez envolvendo uma
fonte de ***Am. Nos Ultimos 6 meses foram ainda reportados varios casos de deteccédo
de produtos acabados em aco contaminados com ®°Co, nomeadamente pecas para
automoveis, material e utensilios de cozinha, entre outros.
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Figura 1 — Sucata metalica.

Existe, no Reino Unido, desde 1996, uma base de dados internacional, gerida pela
Health Protection Agency, e denominada lonising Radiation Incident Database, IRID,
especificamente concebida para registar os acidentes e incidentes radiolégicos
envolvendo situacdes de exposicdo ocupacional, real ou potencial. Esta base de
dados tem sido fundamental pois, permite, por um lado, a identificacdo e a
classificacdo do tipo de acidentes/incidentes que ocorrem com fontes seladas e
sucatas metdlicas, permitindo estabelecer relagdes causas/ocorréncia, e, por outro,
informar o publico de forma rapida e eficaz sobre acidentes ocorridos com fusdo de
fontes ou outros. Na IRID, foram ja identificados véarios casos de deteccdo de
radioactividade em carregamentos de sucata no Reino Unido, ao longo dos anos,
envolvendo *'Cs, '*'Cs, #*®U e #°Ra [3].

Ao longo dos anos, a Unido Europeia tem envidado esfor¢os no sentido de que todos
os Estados-membros desenvolvam bases de dados compativeis entre eles, de modo a
rapidamente se disseminar a informacdo de ocorréncias, do modo como foram
detectadas e da fiabilidade dos sistemas de detecgéo. Este aspecto tem também em
conta o aumento do transporte transfronteirico (por terra e por mar) de sucatas
metalicas nas ultimas décadas.

A nivel nacional ndo foi até ao momento reportado qualquer acidente nas duas
siderurgias existentes no pais. No entanto, entre 2000 e 2011 ocorreram 119
deteccdes de materiais radioactivos ou contaminados em pérticos a entrada das
siderurgias nacionais e parques de sucata. A maioria destes materiais € constituida
por equipamentos com matérias radioactivas incorporadas (péra-raios, detectores de
fumo, dispositivos luminescentes, entre outros) e sucatas contaminadas com matérias
radioactivas naturais, internacionalmente designados por NORM (Naturally Occurring
Radioactive Materials). Os NORM representam cerca de 80% das deteccbes
registadas e sdo maioritariamente materiais refractarios e tubagens industriais com
depositos de NORM.
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Figura 2 - Porticos para deteccdo de substancias radioactivas em camides.

No entanto, a maior preocupacao vai para a deteccdo de fontes radioactivas seladas
gue tém o potencial de provocar impactes mais significativos na salde dos
trabalhadores e no ambiente. Tem sido este tipo de fontes que esta na origem dos
acidentes mais graves. Em Portugal j& foram detectadas algumas destas fontes a
entrada das siderurgias.

2. OBJECTIVOS DO PROJECTO

O facto da deteccdo de materiais radioactivos, nos pérticos instalados nas siderurgias,
nao ser completamente segura levou a que as mesmas implementassem métodos de
monitorizacdo da radioactividade a posteriori, homeadamente em amostras do acgo
produzido, para garantir e certificar a auséncia de contaminantes radioactivos. No
entanto, essa monitoriza¢do nédo tem o nivel adequado de rastreabilidade.

Os subprodutos do processo de fabrico do aco, as escorias e as poeiras, sdo também
eles reaproveitados como matérias-primas para outras industrias e actividades. Assim
sendo, é também importante fazer o controlo do conteddo radioactivo desses
materiais. Tal como para 0 aco, esta monitorizacdo devera ser feita com exactidao e
seguir procedimentos rasteaveis ao Sl.

Neste ambito, o conhecimento rigoroso do teor radioactivo dos materiais é também
fundamental para a decisdo sobre o destino a dar a esses materiais. Existem valores
de actividade especifica, estabelecidos internacionalmente, que permitem decidir da
utilizacdo ou nao dos materiais contaminados em funcdo do seu impacte na saude
publica e no ambiente

Estado instalados actualmente nas siderurgias, na Europa, varios sistemas comerciais
de detec¢cdo gama para monitorar 0 aco e 0S seus subprodutos. Esses sistemas
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apresentam, no entanto, diferengas tanto ao nivel da geometria de medigdo como nos
niveis de sensibilidade. Nao existem, para esses sistemas, materiais de referéncia
especificos ou padrbes de calibracdo de modo a assegurar a rastreabilidade das
medidas ao Sl.

Para dificultar estas questdes existem, além disso, diferencas entre as normas e
regulamentacdes nacionais dos diferentes Estados- membros da UE, nas questdes de
monitorizacdo da radioactividade. A consequéncia disto é que os resultados dessa
monitorizacao obtidos pelas diferentes siderurgias ndo podem ser comparados o que
pode levar a disputas comerciais. Torna-se por isso importante produzir um padréo
europeu que possa ser usado por todos os paises da UE. A necessidade desta
harmonizacgéo foi o tema de alguns relatérios e recomendacdes [5] e regulamentagdes
da UE [6].

O projecto EMRP “lonizing Radiation Metrology for Metallurgical Industry” abordara
estas questdes e propde-se desenvolver materiais de referéncia, amostras padrao
para calibragéo dos sistemas de medic&o e procedimentos de medicdo no sentido de
proporcionar rastreabilidade ao S| da radioactividade eventualmente presente nas
sucatas, no ago e nas escérias e poeiras. Além disso o projecto induzira a producdo
de Normas europeias que poderdo ser usadas pelas siderurgias na Europa, evitando
ou contribuindo para a reducéo de disputas no comércio do aco.

Em resumo, o projecto pretende atingir os seguintes objectivos:

» Criacdo de métodos de medigéo rastreaveis, optimizados para o controlo de
sucatas, acos, escoérias e poeiras de acordo com a UE, regulamentacdes
nacionais e AIEA".

» Desenvolvimento de fontes padréo de referéncia para aco e escoria com:

= Radiois6topos contaminantes mais frequentes **’Cs, *°Co, ** Ir
e 226Ra.

» Diferentes composi¢cdes do aco, diversos tipos de escérias e
poeiras;

= Diferentes geometrias de acordo com as sondas usadas nas
siderurgias para retirar amostras para as medi¢cdes quase em
continuo.

e Caracterizacao das fontes de referéncia recorrendo a métodos experimentais e
de simulacdo de Monte Carlo e a comparacoes inter-laboratoriais.

e Optimizacdo dos dispositivos experimentais baseados em sistemas de
espectrometria com detectores do tipo cintilador plastico, detectores que
utilizam um cristal cintilador, geralmente iodeto de sédio activado com télio
Nal(TIl), germanio hiper-puro, ou outros.

Do projecto deverdo ainda surgir procedimentos técnicos para o controlo da sucata e
calibracéo dos sistemas de medicéo.

Como primeiro passo do projecto foi elaborado um questionario distribuido as
siderurgias nos paises membros do projecto no sentido de se obter uma
caracterizacdo da situacdo actualmente existente. Sera a partir da analise dos dados
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recolhidos que o projecto se irAd desenvolver no sentido de conseguir atingir 0s
objectivos acima mencionados.

Espera-se que o impacte deste projecto na industria metallrgica ocorra a varios niveis.
Desde logo na prépria industria disponibilizando métodos de medicdo mais exactos e
rastredveis; na normalizagdo, desenvolvendo procedimentos técnicos, materiais de
referéncia certificados e normas internacionais tecnicamente harmonizadas para a
certificacdo do aco; na reducdo dos riscos de exposicdo a radiacdes ionizantes com
tudo o que isso significa em termo dos cuidados de saude da populacado; na reducéo
dos riscos de contaminacdo ambiental e, finalmente, na reducédo de custos adicionais
originados pelas disputas devido a certificados inconsistentes entre companhias
diferentes.

3. CONCLUSOES

Com o proposito de alcangar os objectivos mencionados, o IST/ITN, participa no
projecto EMRP “MetroMetal” “lonizing Radiation Metrology for Metallurgical Industry”
que se iniciou em Dezembro de 2011 e tem uma duracéo de 3 anos. Além do IST/ITN
participam outras 14 instituicdes europeias, CEA-LIST/LNHB (Franca), ENEA (ltalia),
BEV/PTP (Austria), SMU (Eslovaquia), STUK (Finlandia),CMI (Republica Checa), PTB
(Alemanha), CMI (Republica Checa), 1JS (Eslovénia) e JRC (Comissdo Europeia),
IFIN-HH (Roménia), MKEH (Hungria), POLATOM (Polénia) e CIEMAT (Espanha) que
tem a coordenacdo do projecto. Participam também no projecto como colaboradores
reguladores, siderurgias e organizacfes responsaveis pela gestdo de residuos nos
diferentes paises.
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METODO BOOTSTRAP EM ESTUDOS DE REPETIBILIDADE E
REPRODUTIBILIDADE
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RESUMO

A repetibilidade e a reprodutibilidade sdo duas caracteristicas metrologicas que, frequentemente,
constituem relevantes contribuicbes para a incerteza de medigcdo associada aos resultados de ensaios
laboratoriais realizados em contexto industrial e técnico-cientifico. A sua quantificagcdo permite uma
analise diferenciada e combinada do efeito que os principais fatores intervenientes no processo de
medigdo (designadamente, a instrumentagdo, o método e o operador) tém na qualidade dos resultados,
promovendo a melhoria da qualidade dos processos laboratoriais e industriais e, por essa via, constituir
uma ferramenta de apoio para a garantia da qualidade de produtos e servigos.

Numa fase inicial, a presente comunicacgao pretende clarificar a definicdo destes dois conceitos [1]
abordando-se, em seguida, o dimensionamento de ensaios laboratoriais de repetibilidade e
reprodutibilidade, comparando a aplicacdo de métodos estatisticos classicos (por exemplo, o método
ANOVA) [2,3] com a exploragdo do método de simulacdo numérica Bootstrap [4], procurando avaliar a
capacidade destes métodos para garantir resultados com elevado nivel de confianga e para reduzir os
custos economicos para os laboratérios decorrentes da necessidade de se promover este tipo de ensaios.

A aplicacdo dos métodos acima mencionados é exemplificada em ensaios laboratoriais de
medicdo dimensional sendo efetuada uma comparacdo de resultados experimentais, suportando a
discusséo da aplicacdo da abordagem alternativa constituida pela utilizacdo de método de simulagao
numérica neste e noutros contextos onde a informacdo resulta essencialmente das amostras
experimentais, como é o caso dos ensaios de comparac¢éo interlaboratorial.

1. Introducéo

De acordo com o VIM [1], ambos os conceitos de repetibilidade e
reprodutibilidade estao relacionados com o conceito de fidelidade da medicéo, isto é, a
aproximacao entre indicacdes ou valores medidos obtidos por medi¢gbes repetidas do
mesmo objeto! ou objetos semelhantes em condicdes especificadas. No caso da
repetibilidade, a condicdo de medicdo especificada estipula o recurso ao mesmo
procedimento, operador, sistema de medicao, condicdes operativas e localiza¢do para
0 conjunto das medi¢ces repetidas no mesmo objeto ou objetos similares, efetuadas
num reduzido espaco de tempo. Por sua vez, a condicdo de medicdo associada a
reprodutibilidade da medicdo inclui diferentes locais, operadores e sistemas de
medi¢cdo aplicados na concretizacdo das medi¢cBes repetidas no mesmo objeto ou
objetos similares.

Estes dois conceitos metroldgicos possuem um significativo potencial de
aplicacdo enquanto ferramentas de apoio técnico a caracterizacdo e avaliacdo de

! Entenda-se materializac&o fisica ou fenémeno observavel.
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desempenho na realizacdo de ensaios laboratoriais em contexto industrial e técnico-
cientifico. A sua quantificacdo pode permitir a identificacdo de fatores de influéncia
relevantes para a qualidade dos resultados obtidos e a avaliagdo do efeito de acbes de
melhoria desenvolvidas no ambito de politicas de controlo de qualidade.

E reconhecido que, no &mbito dos sistemas de gestdo (da qualidade), o
conhecimento da repetibilidade e da reprodutibilidade das medi¢Bes pode contribuir
significativamente para uma analise rigorosa dos resultados obtidos em ensaios de
aptiddo de operadores e programas de comparacao interlaboratorial. Em particular, a
dispersdo de valores obtidos pela realizacdo de medicbes repetidas pode identificar
desvios sistematicos, criando condicBes para a sua correcdo e para quantificar as
contribuicbes associadas a estas componentes de incerteza que devem ser
incorporadas no respetivo balanco de incertezas de medicao.

Sendo inquestionavel a importancia destes estudos de repetibilidade e
reprodutibilidade no contexto da qualidade, a sua realizacdo apresenta implicacdes
econOmicas para a entidade que os realiza, nomeadamente, no que respeita a
ocupacdo de equipamentos, recursos humanos, técnicos e de energia. Justifica-se,
por isso, analisar as formas de equilibrio entre os custos inerentes a sua realizagéo e o
resultado traduzido no conhecimento das contribuicbes para a incerteza, sendo o
elemento chave desta analise o dimensionamento deste tipo de ensaios.

Tendo em consideracdo que a base destes estudos € necessariamente
experimental, devendo fornecer informagdo convenientemente robusta e fiavel e
representar, no contexto da reprodutibilidade, todos os fatores (instrumentacao,
método, operador, local, etc.) que podem afetar a medicao, a avaliacdo comparativa
tera que ser concretizada relativamente aos processos de andlise de dados que
permitem constituir a informacgao.

Nesta linha, o presente estudo tem como suporte o conhecimento das
abordagens classicas, os métodos estatisticos convencionais com recurso a cartas de
controle e o método ANOVA como vias para obter estimativas da repetibilidade e
reprodutibilidade em ensaios laboratoriais, sendo a principal motivacdo do estudo
avaliar a viabilidade técnica do recurso ao método Bootstrap, constituindo esta
abordagem uma alternativa aos métodos mencionados.

O interesse por este método numérico justifica-se pelo seu desempenho
adequado na determinacado de estatisticas de interesse (neste caso, a repetibilidade e
a reprodutibilidade) e respetivas incertezas de medicdo, em circunstancias em que as
amostras que o suportam sdo de reduzida dimensdo por oposicdo aos métodos
estatisticos convencionais, onde a reducéo dos valores de incerteza de medi¢do das
estimativas de repetibilidade e reprodutibilidade encontra-se frequentemente
associada ao incremento do nimero de ensaios realizados, que pode ser elevado,
com impacto direto nos custos associados a sua concretizacao.

Esta motivacdo prende-se com o facto de que a aplicagcdo do método Bootstrap
considera-se particularmente adequada a casos em que a dispersdo de valores
atribuidos a mensuranda ndo € necessariamente da familia paramétrica de
distribuicbes gaussianas, sendo este um pressuposto que sustenta os fundamentos da
aplicacdo dos métodos estatisticos convencionais mencionados.
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Na perspectiva econdémica, um objetivo a atingir consistiu em avaliar a hipotese
de se recorrer a um numero de ensaios inferior ao que € habitualmente necessario
para a obtencdo de dados consistentes aplicAveis pelos métodos estatisticos
convencionais, procurando garantir o0 mesmo nivel de confianca dos resultados
obtidos. O programa experimental concebido para este efeito consistiu na realizacdo
de medicbes dimensionais de um bloco-padrdo com recurso a dois métodos de
medicao (sistema de medicdo unidimensional por contacto e sistema 6tico de medicao
dimensional sem contacto) e dois operadores distintos.

2. Métodos para determinacao da repetibilidade e re  produtibilidade

2.1 Método classico de andlise da capacidade de processos de medicdo

Nos processos de medicdo em meio laboratorial e industrial, a dispersdo de
valores obtida resulta de uma diversidade de fatores de influéncia, por vezes
indissociaveis, sendo extenso e dispendioso efetuar experiéncias que possibilitem a
avaliacdo individualizada dos efeitos associados a cada um deles. Esta realidade
potenciou a importancia do que se designa por “desenho de experiéncias” que
consiste na definicdo de uma matriz cruzada de experiéncias adequada a identificacédo
e quantificacdo dos efeitos destas no resultado da medi¢cdo, caracterizando dessa
forma a sua capacidade.

Esta abordagem de controlo estatistico de processos estabelece como regra que
a variabilidade total de um processo (de producdo) resulta de duas contribuicbes
essenciais — 0 produto e o instrumento de medi¢do — admitindo-se que a componente
do instrumento de medicdo tem duas contribuicbes para a sua variabilidade — a
repetibilidade e a reprodutibilidade — assumindo estas uma relevancia determinante
para a quantificacdo da variabilidade total.

Sao conhecidas diversas abordagens de tratamento dos dados experimentais no
contexto da andlise suportada em cartas de controlo, identificadas pelas varidveis de
referéncia: médias e amplitudes, médias e desvios-padrdo, medianas e amplitudes,
valores individuais e amplitudes moveis. O método mais corrente é o que envolve as

médias e amplitudes (?R) cujo formulario segue o seguinte preceito:

= Definir a experiéncia, designadamente, equipamento, método, numero de
ciclos de medicdo, m, dimensdo da amostra (pecas, componentes ou
medi¢cdes), n, e niamero de operadores, r ;

» Determinar a média aritmética da amplitude de valores associada a cada
operador, R;

» Determinar a média aritmética das médias associadas aos operadores, R ;
= Determinar o fator d,, tabelado, conhecendo duas varidveis de entrada (m e
g =nlr); este fator visa efetuar a expansao do intervalo de confianca e corrigir

a aproximacdo da distribuicdo t-student para a distribuicdo normal quando a
dimensao da amostra é reduzida e, consequentemente, menos representativa
da populacao;
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= Determinar a repetibilidade como o quociente entre R e o fator d;

» Determinar a variagdo associada a repetibilidade, VE, efetuando a expansédo
do resultado anterior (estimativa da repetibilidade) para um intervalo de
confianca pretendido mediante multiplicacdo pelo respetivo fator de expanséo,
Ko,

= Determinar a variagdo associada ao operador, VO, deduzindo a contribuicdo
associada a repetibilidade, ou seja,

— — 2
Xg ) _VE _ o [ Koo =X | _VE
d, n(t P d, nit

VO = kp( (1)

= Determinar a reprodutibilidade como o quociente entre VO e o fator de
expanséo adotado, Kp.

2.2 Método ANOVA

A aplicacdo do método ANOVA (ANalysis Of VAriance) na determinacdo da
repetibilidade e reprodutibilidade de um ensaio laboratorial é suportada no modelo
estatistico linear onde y;, representa a variavel aleatoria associada a medicéo k (de

um total de n repeticdes da medicdo), do objeto i (de um total de a objetos analisados)
e pelo operador j (de um total de b operadores disponiveis). Segundo este modelo,
cada medicdo realizada pode ser representada pela soma de quatro elementos: a
média global, 4, o fator objeto, 7,, o fator operador, S, a interagéo objeto/operador,

76)., e uma componente de erro aleatério, &, , para a qual se atribui uma
ij ijk

distribuicdo normal com valor médio nulo e variancia o*.

Note-se que, este modelo poderia ser adaptado ao contexto da realizacdo de
ensaios interlaboratoriais mediante a substituicdo do fator objeto pelo fator local de
medi¢cdo visto que o0s programas experimentais definidos nesse tipo de contexto
implicam, em regra, o recurso ao mesmo objeto de medicdo, porém, em locais
distintos. Em qualquer dos casos, os fatores de influéncia analisados sao
considerados fixos, ou seja, existe um numero finito de niveis que cada fator pode
assumir. Este tipo de abordagem estatistica - analise de variancia das médias com
dois fatores fixos - é suportado no célculo de varidveis de interesse associadas as
fontes de variacdo analisadas (objeto, operador, interacdo objeto/operador e erro
aleatério) sendo geralmente exposta sob a forma de uma tabela idéntica a
apresentada no Quadro seguinte.
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Quadro 1 - Tabela ANOVA para dois fatores fixos.

Fonte de variacdo Soma dos Graus de Desvios quadraticos Estatistica de
quadrados* liberdade médios teste
Objeto SQ, a-1 poM. = > F, = DM
P a-1 DQM,
Operador SQo b-1 DQM, :& F, = DQM,
b-1 DQM,
~ sSQ DQM
Interagdo SQpo (a-1)(b-1) DOM = po F = po
_ P Mo = o -1) ° " DM,
objeto/operador
Erro aleatério SQe ab(n-1) DQM, = >0
a Eﬂ)in —15

Total SQ: a-b-n-1

* As formulas de calculo de soma dos quadrados encontram-se em [2].

Os elementos contidos nesta tabela permitem efetuar, por um lado, testes de
hipoteses do efeito do objeto, operador e interacdo objeto/operador mediante o
conhecimento da estatistica de teste F,, e por outro lado, asseguram também a
determinacdo das estimativas de repetibilidade, G, € reprodutibilidade, Jep,

usando as expressoes

Grope =102 = JDQM, @)

i - |52 +0A.2 +a.2 — \/DQMp _DQMpo + DQMO B DQMpo + DQMpo _DQMe .
P b th alh n

repro o po (3)

Para o estabelecimento de uma base comparativa com métodos alternativos, é
necessario determinar os respetivos intervalos de confianga associados as estimativas
acima mencionadas. Para este efeito, existe um conjunto de métodos aplicaveis (MLS
- Modified Large-Sample, Inferéncia Generalizada, Inferéncia Bayesiana, entre outros),
conforme mencionado em [5].

2.3 Método Bootstrap

Proposto por Efron em 1979, o método Bootstrap [4] corresponde a um processo
de simulacdo numérica computacional de reamostragem utilizado para estimar a
distribuicdo probabilistica de estatisticas de interesse (por exemplo, métricas de
localizacdo, de dispersdo ou de simetria) associadas a amostras constituidas por um
conjunto finito de observagfes independentes e identicamente distribuidas de uma
dada populacdo. Para tal, recorre ao método de Monte Carlo para concretizar um
processo de amostragem pseudo-aleatdria, com reposi¢cdo, da amostra original de
valores observados de modo a obter um nimero elevado de sequéncias numéricas
com igual dimenséo.

23



MedicBes e Ensaios, n° 5, maio 2013

Torna-se, assim, possivel calcular a estatistica de interesse para cada uma das
amostras Bootstrap geradas, sendo a amostra observada vista como uma populacao e
a distribuicdo de frequéncia relativa da estatistica de interesse uma aproximacgao
empirica da distribuicdo de probabilidade da estatistica da amostra original, que, em
regra, melhora a medida que se utiliza um numero mais elevado de amostras
Bootstrap.

Embora ndo possua um formalismo matemético completamente consolidado e
seja sempre uma aproximacgao a obtencdo de amostras de valores observados (a qual
espera-se que seja devidamente representativa da populacdo em estudo), o método
Bootstrap € conhecido como um método numérico de concretizacdo computacional
simples que permite avaliar o nivel de exatiddo de estatisticas de interesse de
amostras de uma populacdo mediante a definicdo de intervalos de confianca. Com
efeito, constitui uma alternativa ao recurso a abordagens analiticas complexas, para
além de permitir realizar testes de hipoteses e inferéncia estatistica de amostras com
reduzida dimensédo cuja distribuicdo de probabilidade é desconhecida ou apresenta
uma parametrizacdo de reduzida confianca.

Frequentemente, a distribuicdo de probabilidade da estatistica obtida por
Bootstrap apresenta enviesamento e assimetria relativamente a distribuicdo empirica
da amostra original (de valores observados). No conjunto de métodos referidos para a
minimizacao desses efeitos, 0 método BCa (bias-corrected and accelerated bootstrap)
[4] é conhecido por geralmente apresentar um desempenho adequado na sua
correcao.

3. Programa experimental

O estudo experimental aplicado a um processo de medicdo de um padrdo
dimensional com valor nominal de 100 mm foi desenvolvido de forma a permitir a
comparacao dos resultados obtidos por dois operadores distintos e aplicando dois
métodos diferentes, usando uma matriz de dados com dois fatores de reprodutibilidade
(operadores e métodos). No que se refere aos métodos de medicao, procurou-se que
estes seguissem abordagens distintas, sendo um deles uma medicdo ndo-invasiva
usando um meio de projecdo 6tica (método A) e a outra uma medicao classica com
contacto mecéanico (método B). No primeiro caso (Fig. 1), a resolucdo do sistema de
medicao é de 0,000 01 mm; e no segundo caso (Fig. 2), a resolugcdo do sistema de
medicdo é de 0,000 1 mm.

O desenho da experiéncia consistiu em promover a medi¢do de trés séries de
amostras com dez observacbes cada, por cada operador e para cada um dos
métodos, perfazendo um total de 120 valores experimentais. Os resultados obtidos
sdo apresentados no Quadro 2.
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L 4 AL i

Figuras 1 e 2 — Medicao de padrdo dimensional — método A (a esquerda) e método B
(a direita).

Quadro 2 — Dados experimentais.

Medigdo sem contacto (A)

Operador | Ensaio Amostras (medicdes) / mm
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
A #1 99,999 37| 100,001 24] 100,000 03 99,999 37 100,001 22 100,000 51| 100,000 73| 99,998 76| 100,000 75 100,000 24

#2 100,00026| 100,000 11] 100,000 69( 100,00003]| 99,999 93 100,000 78| 100,001 24| 100,001 34| 100,001 90 100,001 24

#3 99,999 27| 100,000 12] 100,001 33| 100,000 12| 99,99920| 99,999 71| 100,001 15] 100,000 03| 100,000 41 100,000 78

B #1 99,999 96| 100,000 10| 100,00 07 100,00010] 99,99995( 99,99995| 99,99929| 99,99985| 99,999 39 99,999 40

#2 99,999 35| 100,00070] 99,999 91 99,999 91] 100,000 70{ 100,000 10| 100,000 70| 100,00060| 100,000 10 99,999 35

#3 99,999 97 100,00060] 99,999 42 100,00020| 100,000 60| 100,001 30| 100,001 30| 100,001 30( 100,00050{ 100,000 10

Medigdo com contacto (B)

Operador | Ensaio Amostras (medicdes) / mm
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
A #1 100,0090 | 100,0020 | 100,0025 | 100,0023 | 100,0013 | 100,0015 | 100,0019 | 100,0019 | 100,000 3 100,000 3

#2 100,0000 | 100,0002 | 100,0005 | 100,0013 | 100,0003 | 100,0003 | 100,0019 | 100,0028 | 100,000 6 100,000 3

#3 100,0020 | 100,0017 | 100,0019 | 100,0007 | 100,0123 | 100,0010 | 100,0017 | 100,0019 | 100,0018 100,001 7

B #1 100,001 1 | 100,0015 | 100,0007 | 100,0008 | 100,0000 | 99,9993 | 100,0000 | 99,9996 | 99,9999 99,999 7

#2 100,0000 | 100,0006 | 100,0003 | 100,0000 [ 99,9997 | 100,0003 | 100,0013 | 100,0007 | 99,9999 100,001 2

#3 100,0000 | 99,9998 | 99,9999 | 100,0003 | 100,0008 | 100,0002 | 100,0007 | 100,0008 | 99,999 3 100,001 2

No processo de simulacdo numérica do método Bootstrap foi utilizada a
aplicacdo computacional R, versdo 2.13.1 (2011-07-08), disponibilizada pela R
Foundation for Statistical Computing, a qual é uma plataforma de colaboracao
freeware que incorpora solucdes de andlise estatistica e probabilistica, bem como,
técnicas graficas de visualizagdo de informacao. Deve-se salientar que a simulagéo
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por Bootstrap foi estruturada com base na abordagem segundo o método estatistico
classico de controlo de processos usando cartas de controlo.

4. Resultados

O estudo desenvolvido permitiu obter um conjunto de resultados que permitem
efetuar uma andlise comparativa do desempenho das vérias vias consideradas
visando a obtencdo de estimativas para a repetibilidade e reprodutibilidade dos
ensaios experimentais. O Quadro seguinte resume o0s resultados obtidos para os trés
métodos em andlise.

Quadro 3 - Estimativas de repetibilidade e reprodutibilidade.

Medicdo sem contacto (A) Medig&do com contacto (B)

Método X, R) ANOVA BOOTSTRAP | (X, R) ANOVA BOOTSTRAP

Repetibilidade / mm 0,000 65 0,000 66 0,000 70 0,000 63 0,000 70 0,000 65

Reprodutibilidade /
0,000 23 0,000 20 0,000 26 0,000 97 0,000 83 0,000 97
mm

A comparacdo das estimativas obtidas permite observar valores comparaveis
para os trés métodos no que se refere a magnitude destas, bem como uma previsivel
diferenca significativa relativamente a estimativa da reprodutibilidade, observada para
cada método isolado, uma vez que este parametro € determinado pela influéncia do
operador, a qual é significativa no caso da medigdo com contacto.

Foi efetuado um estudo complementar visando avaliar a convergéncia dos
resultados obtidos (estimativas e percentis que determinam o intervalo de confianca de
95%) com a dimensédo da amostra de simulacdo. Os resultados obtidos encontram-se
expostos nos Quadros 4 e 5, evidenciando um desempenho positivo no que se refere
a convergéncia desses resultados desde dimensBes da amostra relativamente
reduzidas, constituindo um indicador de robustez do método Bootstrap aplicado neste
contexto particular.
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Quadro 4 — Estudo de convergéncia do método Bootstrap - nUmero de simulagdes.

Método A Repetibilidade (mm) Reprodutibilidade (mm)

N° simulagbes Estimativa Percentil 2,5 % Percentil 97,5% Estimativa Percentil 2,5%  Percentil 97,5%
5 0,000 72 0,000 64 0,000 80 0,000 28 0,000 19 0,000 41

50 0,000 70 0,000 53 0,000 80 0,000 28 0,000 05 0,000 57
500 0,000 70 0,000 51 0,000 80 0,000 27 0,000 04 0,000 57
5000 0,000 70 0,000 52 0,000 80 0,000 26 0,000 04 0,000 56
50000 0,000 70 0,000 52 0,000 80 0,000 26 0,000 04 0,000 57
Método B Repetibilidade (mm) Reprodutibilidade (mm)

N.° simulag6es Estimativa Percentil 2,5 % Percentil 97,5% Estimativa Percentil 25%  Percentil 97,5%
5 0,000 62 0,000 56 0,000 71 0,000 95 0,000 77 0,001 10

50 0,000 66 0,000 53 0,000 71 0,000 95 0,000 62 0,001 25
500 0,000 65 0,000 51 0,000 71 0,000 97 0,000 62 0,001 28
5000 0,000 65 0,000 51 0,000 71 0,000 97 0,000 62 0,001 31
50000 0,000 65 0,000 51 0,000 71 0,000 97 0,000 62 0,001 31

Quadro 5 — Estudo de convergéncia do método Bootstrap — dimensédo da amostra
replicada (n.° de simula¢des — 5000).

Método A Repetibilidade (mm) Reprodutibilidade (mm)
Dimenséo da
amostra replicada Estimativa Percentil 2,5 % Percentil 97,5% | Estimativa  Percentil 2,5% Percentil 97,5%

10 0,000 56 0,000 31 0,000 80 0,000 33 0,000 04 0,000 82

20 0,000 65 0,000 48 0,000 80 0,000 29 0,000 04 0,000 65

30 0,000 70 0,000 52 0,000 80 0,000 26 0,000 04 0,000 56

40 0,000 73 0,000 54 0,000 80 0,000 25 0,000 04 0,000 53

50 0,000 75 0,000 55 0,000 80 0,000 24 0,000 04 0,000 49
Método B Repetibilidade (mm) Reprodutibilidade (mm)
Dimenséo da

Estimativa Percentil 2,5 % Percentil 97,5% | Estimativa  Percentil 2,5% Percentil 97,5%

amostra replicada

10 0,000 55 0,000 38 0,000 71 0,000 97 0,000 35 0,001 57

20 0,000 62 0,000 43 0,000 71 0,000 97 0,000 55 0,001 39

30 0,000 65 0,000 51 0,000 71 0,000 97 0,000 62 0,001 31

40 0,000 67 0,000 53 0,000 71 0,000 97 0,000 66 0,001 27

50 0,000 69 0,000 59 0,000 71 0,000 97 0,000 69 0,001 23
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Havendo algum grau de confianga acerca do desempenho do método no que se
refere a estimativa dos parametros, confirmada pelos estudos de convergéncia,
considerou-se necesséario avaliar o desempenho relativamente ao intervalo de
incerteza e a configuracdo da funcdo de distribuicdo de probabilidade (FDP). Os
resultados obtidos mostraram comportamentos distintos consoante o parametro em
causa.

No caso da determinacdo da repetibilidade, as FDPs nao-paramétricas apresentadas
nas Figuras 3a e 3b mostram a existéncia de trés maximos que se podem explicar
pela forma de obtencdo do estimador em causa. Com efeito, usando a abordagem do
controlo estatistico verifica-se que a repetibilidade é obtida a partir do valor médio de
duas médias associadas a duas amostras. Considerando que cada uma delas
encontra-se centrada num valor médio, a média combinada possuira trés situacdes
predominantes: valores médios proximos; afastados; ou intermédios, justificando a
configuracdo que se observa.
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N =5000 Bandwidth = 1.509e-05 N =5000 Bandwidth = 9.332e-06

Figuras 3a e 3b - Representacbes ndo-paramétricas das FDPs associadas a
repetibilidade com o método Bootstrap: medicdo sem contacto (esq.) e medicdo com
contacto (dir.).

No caso da determinacdo da reprodutibilidade (vide Figuras 4a e 4b), a situacdo
€ distinta, uma vez que se observa uma forte assimetria resultante da proximidade do
estimador de zero. Com efeito esta situagéo induz a presenca de erros numeéricos que
sdo particularmente visiveis na Figura 4a, com uma concentracdo anormal de pontos
junto a origem enquanto que a Figura 4b, associada a uma estimativa mais afastada
da origem, mostra uma FDP n&o-paramétrica com uma configuracdo mais apropriada
assemelhando-se a uma FDP gaussiana.
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Figuras 4a e 4b - Representacdes ndo-paramétricas das FDPs associadas a
reprodutibilidade com o método Bootstrap: medicdo sem contacto (esq.) e medicéo
com contacto (dir.).
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Os resultados obtidos em ambos os casos mostram que, embora a método
Bootstrap tenha permitido obter resultados consistentes com o0s que foram
determinados pela via analitica, podem ser significativamente afetados por influéncia
de comportamentos de natureza numérica, impondo a necessidade de se efetuar uma
andlise e eventual validagédo destes resultados (nomeadamente, pela observagédo das
FDPs nao-paramétricas).

5. Conclusbes

O método Bootstrap constitui uma via aplicavel para a determinacdo de
intervalos de confianga, desde que se assegure uma andlise da qualidade apropriada
a esse efeito. Contudo, nem sempre os resultados obtidos com o método Bootstrap
podem-se considerar representativos da funcdo de distribuicdo de probabilidade dos
parametros estudados, em particular, porque evidenciam, nalguns casos,
enviesamento e outros tipos de incorre¢cdes que se podem considerar intrinsecos ao
método e decorrem de comportamentos de natureza numérica. Esta circunstancia
implica a necessidade de sujeitar sempre o0s resultados obtidos por esta via a um
processo de validacéo.

O estudo da relacdo entre a dimenséao de replicados da simulag&o por Bootstrap
e as estimativas e incertezas obtidas para a repetibilidade e a reprodutibilidade
mostram que os resultados ndo se alteram significativamente com o incremento do
namero de replicados.

A representacao das distribuicbes de probabilidade empiricas fornecidas pela
aplicacdo computacional R revelaram-se Uteis para a interpretacdo estatistica dos
resultados, sendo este enquadramento inovador no contexto dos ensaios de
repetibilidade e reprodutibilidade.

Como perspetivas de estudos futuros refira-se que se pretende efetuar: a
validacdo da determinacéo da incerteza de medi¢do obtida por Bootstrap com base na
realizacdo experimental de uma matriz de ensaios experimentais e da sua analise pelo
método de média e amplitude; a comparacdo de estimativas de repetibilidade e
reprodutibilidade obtidas por abordagens distintas (ANOVA vs. Bootstrap,
considerando como fator adicional o método de medi¢éo); a comparacao de valores de
incerteza de medicao obtidos usando a ANOVA e o Bootstrap; e o desenvolvimento de
estudos visando a implementa¢do de métodos Bootstrap avancados, nomeadamente,
BCa, incorporando a correcdo do enviesamento e incorrecdes de efeitos intrinsecas
ao método.
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MEDICAO DE HUMIDADE PARA CALIBRAS;AO COM HIGROMETRO DE
CONDENSACAO

Januario da Torre e Luis Gongalves

ISQ — INSTITUTO DE SOLDADURA E QUALIDADE

RESUMO

A medicdo da grandeza humidade é uma das competéncias do Laboratorio de Metrologia Fisica do I1SQ.
O Laboratério de Humidade durante estes Ultimos 15 anos acompanhou os industriais, sempre a procura
de melhores solug8es, afim de responder as necessidades dos clientes.

Medir a taxa de humidade do ar é uma operagédo metrologica delicada, o Laboratério seguiu a evolugéo
durante estes anos (como 1° Laboratério acreditado em humidade em Portugal), de maneira a responder
as exigéncias cada vez maiores da parte de alguns sectores industriais, como por exemplo o ramo da
industria do papel, da eletrénica ou farmacéutica que chegam a solicitar incertezas entre os + 2,0 %hr e

os 1,5 %hr decorrente de varias regulamentagfes como por exemplo da Americana FDA.

1. Introdugéao

O LABMETRO, como laboratério de calibragdo rastreado a referéncia nacional
Francesa - CETIAT, utiliza como equipamentos padrédo de medi¢do de humidade, o
espelho arrefecido (Higrometro de condensacao). Os padrdes do Laboratério estdo
associados as camaras climaticas. Nestes ultimos 2 anos, com o desenvolvimento que
efetuamos em parceria com o nosso fornecedor nacional de camaras climaticas
conseguimos diminuir os critérios de estabilidade e de uniformidade na temperatura e
humidade. Ao acreditar este ano também um outro método de medicdo de humidade,
através da temperatura de orvalho e da temperatura ambiente, conseguimos diminuir
as incertezas de medicdo e ganhar na exatiddo da medicao.

Pretende-se assim, divulgar a importancia deste método desenvolvido para
calibracbes de equipamentos de humidade. O método de calibracdo cumpre os
requisitos exigidos pela norma ISO 17025. [1]

Este novo método, com material padrdo com maior performance permite responder as
necessidades das Industrias e dos Laboratérios, afim de cumprir com os requisitos dos

critérios de aceitagdo dos equipamentos.

2. Resultados
A calibracdo de higrometros, é baseado no método de comparagdo com um
instrumento de referéncia rastreado aos padrdes nacionais, dos organismos dos

paises reconhecidos pela EA.
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Para a grandeza humidade a comparacéo é realizada com um instrumento de
referéncia ou um gerador de referéncia.

No topo da cadeia metrologica de medicdo de humidade, surge o Gerador de
referéncia.

Bancos gravimétricos (NPL, NIST, NMIJ) - utilizam a proporgdo da mistura ar/agua
(relagéo entre a massa de vapor de agua e a massa de ar seco). A medida direta da
proporcao de mistura, realizada através de um banco, consiste em separar o ar seco e
vapor de dgua e pesa-los separadamente. Os bancos sdo usados para validar os
geradores de ar humido que constituem as referéncias secundarias.

Além disso, o instrumento utilizado para comparar as referéncias secundarias e as
rastreabilidades ao mais alto nivel da cadeia metrolégica € o higrémetro de
condensacdo . Este instrumento, rastreado metrologicamente as referéncias
secundarias (gerador de ar humido), mede a temperatura do ponto de orvalho. Na
pratica, o parametro utilizado em laboratérios de calibragdo secundarios ndo sera a

razdo de mistura, mas sim a temperatura de orvalho. [2]

Higrometro de condensacao:

O ar que se deseja medir a humidade, circula no sensor de medicdo, nas
proximidades de uma superficie que € arrefecida. Quando a diminuicdo da
temperatura € suficiente para aparecer um condensado (orvalho ou gelo) nesta
superficie, as condi¢cdes de saturacao sdo entdo alcancados. A temperatura atingida
naquele momento, de acordo com a natureza do condensado corresponde ao ponto

de orvalho, ou ao ponto de congelacgao.

Detecéo de condensado:

A mudanca do sinal luminoso causado pela condensacédo do vapor no espelho, leva a
uma variacdo de intensidade de luz intercetada pelo detetor e age sobre o sistema de
controlo, mantendo a superficie do espelho na temperatura, para a qual uma camada
bem fina de orvalho é preservada. Deste modo, o espelho € controlado no ponto de
orvalho e busca a temperatura ascendente ou descendente conforme o ponto de
orvalho muda. Um termOmetro de resisténcia platina, encaixado bem abaixo da

superficie do espelho, mede a temperatura.
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PRINCIPIO DO ESPELHO ARREFECIDO

DIODO

ELECTRO
LUMINOSO

Balanco OPTiCO fototransistores

oP
AMP

Termoelectrico
Controlo
DEL Regulacio
Indicador do ponto de
orvalho

PT 100 ohms 4fios

Efeito Peltier Espelho

Alimentagdo )
em platina rodio

poténcia

O Laboratério de Humidade do I1SQ, utilizava até ao momento s6 como método de
calibracdo acreditado, as medic¢des diretas da humidade relativa (% hr) na saida dos
higrémetros de condensacéao. Este ano, estendemos a acreditacdo com um método de
calibracdo que utiliza as saidas de temperatura ambiente (T) e de temperatura de
orvalho (Td ou Tf) do Higrometro de condensacao, determinando a humidade relativa
através dos valores de referéncia das press@es de vapor saturante em fase pura em
cima duma superficie de 4gua (e,), € duma superficie de gelo (e;), estabelecidas por A.
Wexler (1976) EIPT-68 e corrigidas por D. Sonntag (EIT-90). [2]

In(e,) = —6096,9385_|_l +21,2409642- 2,711193107°T +1,673952107°T* + 2,433502In(T)

In(e) = —6024,5282Tl +29,32707+1,061386810°T —1,319882510°T 2 — 0,49382577In(T)

A guantidade de vapor de agua no ar himido varia de zero (ar seco) até um maximo
gue depende de temperatura e pressdo. Este maximo é a saturacao (ar saturado), um
estado de equilibrio neutro entre o ar himido e as fases condensadas da agua (liquida
e solida).

A temperatura de orvalho ou de gelo é a temperatura para a qual a pressao de vapor
saturante é igual a pressdo parcial de vapor no ar humido, para uma pressao
atmosférica constante (p). Temos entéo:
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- Press&o parcial para a temperatura de orvalho Ty € = Q'N(p,Td) = fw(p, T, )QN(Td)

- Presséo parcial para a temperatura de gelo Ty € =g (p,Tf ) = fW(p,Tf ).q (Tf )

A humidade €& entdo determinada em relacdo a agua (Uy):
u, = 100.[9—,J - 10084 Ta)
. e,(p.T)
A humidade €é entdo determinada em relacdo ao gelo (U):
' elp,T
U, = 100(3} = 100.M
&) e(p.T)

Ao utilizar este método com as saidas T e Td/Tf nos medidores de ponto de orvalho

conseguimos leituras mais estaveis e exatas.

Seguem, os resultados dos estudos. Apresentamos em 4 etapas diferentes o balanco

das incertezas [3] na medicdo em percentagem, relativamente ao peso total (Padréo —

Calibragdo+deriva; H — Homogeneidade; E — Estabilidade na camara climatica), utilizando como
padrBes os higrometros a condensacdo e as camaras climaticas. Na primeira etapa,
fizemos a comparacdo entre dois padrées; na segunda etapa entre dois tipos de
camara climaticas; na terceira etapa entre os dois métodos de leituras de humidade na

calibracéo; na ultima etapa as diferentes caracteriza¢cdes duma camara.

Tabela 1 - Dois tipos de Higrometros a condensacao (valores em percentagem face ao

peso total)
HIGROMETRO HIGROMETRO
Padrao EDGETECH MBWY
Posicédo na Camara 22 prateleira 2% prateleira
Fontes Incertezas T,Td HE T,Td HE
Zamara Zamara

Gama (%hr) Fadrédo I Fadrao I
5=h=20 2z 63 23 77
20=<h=40 53 47 43 a7

40 < h =60 54 46 48 52
BO<h=90 66 24 65 25

90 < h =98 B6 24 61 29

H — Homogeneidade; E — Estabilidade na camara climatica
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Para incertezas de calibracbes da mesma ordem, podemos concluir que a deriva dum
MBW sendo menor que um Edgetech tem um peso menor na incerteza
essencialmente em valores de baixa humidade, ou seja, temperaturas de gelo (frost

point).

Tabela 2 - Dois tipos de Camaras Climéaticas (valores em percentagem face ao peso
total)

HIGROMETRO HIGROMETRO
Padr&o EDGETECH EDGETECH
Posigédo na Camara 22 prateleira 22 prateleira
Fontes Incerszas T.Td HE %ahr HE
Camara Camara

Gama (%hr) Fadrao N Fadrao A
52h220 22 B8 23 T
20<h=40 53 47 a7 B3
40<h =860 o4 46 49 51
BO < h=90 B6 24 56 44
90 < h = 98 B6 24 65 25

H — Homogeneidade; E — Estabilidade na camara climatica

A evolucdo das camaras com incorporacdo de tecnologia mais recente permite obter
diferencas significativas nos gradientes de estabilidade e de homogeneidade,

permitindo baixar as incertezas e obter calibracdes mais exatas.

Tabela 3 - Higrometro de condensacéao sinal saida diferente (valores em percentagem

face ao peso total)

HIGROMETRO HIGROMETRO
Padrao EDGETECH EDGETECH
Posicédo na Camara 22 prateleira 2% prateleira
Fontes Incertezas T,Td HE %hr HE
Zamara Zamara

Gama (%hr) Fadrédo A Fadrao A
5=h=20 23 77 47 53
20=<h=40 27 63 54 46
40 < h =60 49 51 71 29
BO<h=90 o6 44 g0 20

90 < h =98 65 35 g0 20

H — Homogeneidade; E — Estabilidade na camara climatica

O método de leitura num Higrometro de condensacdo com o0s sinais de saida
temperatura ambiente T e temperatura de orvalho Td/Tf, utilizando os valores de

referéncia das pressdes de vapor saturante para determinar a humidade relativa, tem
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um peso bem menor na incerteza que o método de leitura direta da humidade relativa,

permitindo baixar as incertezas, em algumas gamas de maneira significativa.

Tabela 4 - Trés Zonas diferentes na mesma Camara Climatica (valores em

percentagem face ao peso total)

HIGROMETRO HIGROMETRO HIGROMETRO
Padrao MBYY MABWY =
FPosigédo na Camara Todas 2° prateleira Central
Fontes Incertezas TTd H.E T.Td HE T.Td H.E
Camara Camara Camara

Gama [ %hr) Fadrao I Fadréo I+ Fadrao I
5=h=20 22 78 23 T 46 54
20=h=40 32 B8 43 57 46 54
40 < h = &0 40 B0 48 52 55 45
BO<h<830 55 45 BS 35 72 28
90 < h < 98 53 47 51 29 75 25

H — Homogeneidade; E — Estabilidade na camara climética

Apos diferentes estudos realizados nas Camaras, e além das melhorarias e otimizagéo
do fabricante Aralab como seja:

1- Controlo

Algoritmo de controlo com funcéo “softcool” e offset dindmico de frio;

2- Refrigeracéo

Simetria de entrada de refrigerante no evaporador para anular efeito de + frio no lado
esquerdo da camara;

3- Ventilacéo

Introducdo de “plenum” difusor de pavimento para uniformizacdo de pressdo e
distribuicdo de ar.

Conseguiu-se, assim obter uma maior afinacao dos parametros das camaras, podendo
caracterizar 3 zonas de calibracdo (diferencas de posicionamento entre o padrdo e o
equipamento em calibracdo dentro da camara). Concluimos que para a zona central
da 22 prateleira, a caracterizacdo da distribuicdo espacial e temporal deu gradientes

bem mais pequenos em reduzir

relacdo as outras zonas, que permite
consideravelmente o peso dos critérios de homogeneidade e de estabilidade na

incerteza final.

Posicionamento dos higrometros capacitivos no interior na camara climatica para

determinar a caracterizacao da mesma:
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-

27 Prateleira 6
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1? Prateleira 1 =7 4
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FREMTE

3. Conclusdes

Este estudo demonstra que:

- A escolha dum Higrometro de condensacdo padrdo é importante quer em termos de
exatiddo para obter leituras estaveis em toda a gama de medi¢c&o, quer em termos de
deriva.

- Ao caracterizar as camaras em varias zonas, conseguimos especificar junto do
fornecedor e com ele as melhorias a realizar com vista a diminuir os gradientes de
estabilidade e homogeneidade, e demonstrar que a zona central da camara tem o
melhor nivel de desempenho.

- Verificamos que as calibragbes com leituras da temperatura de orvalho num
higrémetro de condensacgéo através das equacgfes de referéncia das pressbes de
vapor saturante, além de darem resultados mais exatos, permitem também diminuir as
incertezas de medicao, em comparacao as calibracdes de leituras direta de humidade

nos mesmos higrémetros padrées.

Como continuidade do nosso trabalho, podemos no futuro utilizar um novo método de
ensaio as Cémaras Climaticas, afim de caracterizar com mais exatiddo os perfis
espacial e temporal de humidade na area de trabalho, partindo do principio que a
temperatura de orvalho € considerada uniforme no volume interno da camara. Esta
caracteristica permite utilizar um Unico sensor afim de determinar a temperatura de
orvalho na &rea de trabalho (V<20m?®). [4]

Este método permitir4 obter incertezas mais baixas, utilizando o mesmo principio de
medicdo de humidade apresentado acima, ou seja, utilizando sondas Pt100’'s para
medicdo da temperatura do ar e o higrémetro de condensacdo para medicdo de

temperatura de orvalho.
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INDUSTRIA FARMACEUTICA — CALIBRACAO EM PRESSAO
DIFERENCIAL E ALTO VACUO

David de Faria e Silva e Luis Gongalves

Instituto de Soldadura e Qualidade - ISQ

RESUMO

Com o objectivo de acompanhar as necessidades da Industria Farmacéutica, nomeadamente ao nivel do
cumprimento dos requisitos necessarios a sua actividade, (“Guia do Bom Fabrico de Medicamentos"[”), o]
Instituto de Soldadura e Qualidade (ISQ) desenvolveu métodos actualmente acreditados pela norma ISO

17025, no ambito da calibragdo de equipamentos de medicdo de Pressao Diferencial e de Alto Vacuo.

1. Introducéo

O documento “Guia do Bom Fabrico de Medicamentos”, que enquadra a actividade da
industria farmacéutica em Portugal estabelece, entre outros, requisitos para as
instalacbes e para os equipamentos de medicdo utilizados. Assim, as instalacdes da
unidade industrial devem situar-se num ambiente que n&o apresente riscos de
contaminacdo das matérias-primas e dos produtos, e o equipamento de medicdo
utilizado deve estar calibrado e ser verificado, em intervalos regulares.

Com o objectivo de evitar possiveis contaminac¢des, sdo criados diferenciais de
pressdo entre o interior e o exterior das salas (Fig. 1). As condigbes de pressdo nas
salas, sdo monitorizadas por instrumentos de medicdo de presséao diferencial que

devem ser periodicamente calibrados.

-

Fig. 1

Esta exigéncia levou ao desenvolvimento de um método de calibracdo de
equipamentos de medicdo de Pressdo Diferencial, que procurou também responder a

necessidade de calibragdo in situ.
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A producdo de medicamentos envolve em alguns casos, ambientes com pressao

absoluta inferior a 10 mbar (Fig. 2).

Fig. 2

A monitorizacdo destes processos implica a utlizacdo de equipamento com
capacidade de medicéo de vacuo superior a 10° mbar. A necessidade da calibrac&o
de equipamentos que monitorizem a pressdo nestes processos, levou ao
desenvolvimento de um método para a calibracdo de instrumentos de medicdo de
vacuo até 10° mbar. De realcar que devido as exigéncias da indistria farmacéutica, o

método foi igualmente desenvolvido para a calibrag&o in situ.

2. Resultados

Os métodos de calibragdo utilizados nos dois ambitos descritos anteriormente
recorrem a comparacdo directa de leituras entre o equipamento de referéncia e o
equipamento a calibrar, nos véarios patamares de pressao.

Considerando a calibracdo no ambito da Pressdo Diferencial o equipamento de
referéncia é simultaneamente gerador de pressdo. O equipamento padrdo e o
equipamento a calibrar dispdem de 2 tomadas de pressao, identificados como “+” e “—
“ através do quais se faz a ligacdo pneumatica entre os equipamentos (Fig. 3). A
indicacdo dada pelo equipamento € a diferenca entre as pressfes existentes nas

tomadas de Presséao.
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A calibracdo é efectuada em patamares de pressao distribuidos ao logo do intervalo
de indicacdo do equipamento, compreendendo varios ciclos de leituras no sentido
crescente e decrescente. A incerteza combinada da calibracdo resulta da combinacédo
das varias fontes de incerteza, do tipo A e do tipo B. A incerteza expandida é calculada
multiplicando a incerteza combinada pelo coeficiente de expansdo (k). Para um
intervalo de medicéo de -25 mbar até 25 mbar, a melhor incerteza expandida obtida foi
de 5,8 Pa.

A calibracdo no ambito do Alto Vacuo é executada recorrendo-se a um sistema portatil
gerador de vacuo, constituido por uma bomba rotativa e uma bomba turbomolecular,
ligadas a uma camara de vacuo onde o equipamento de referéncia e o equipamento a

calibrar se encontram montados horizontalmente, em posi¢des opostas (Fig. 4).
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Fig. 4

Para se estabelecer a pressao final, inferior a 10° mbar, a bomba rotativa gera um
primeiro patamar de vacuo, de aproximadamente 10 mbar, criando as condi¢des para
o arranque da bomba turbomolecular que estabelecera o vacuo a partir do qual se
iniciard a calibragdo. Durante o ensaio séo calibrados 3 patamares de pressao por
década, no sentido crescente de pressao.

O equipamento de referéncia utilizado foi um transdutor “Pirani Cold Cathode” com
intervalo de indicacdo de 5x10° mbar até 1000 mbar. Neste equipamento padrdo a
leitura do vacuo é feita indirectamente através da condutividade térmica e da corrente

de ionizacao do gas utilizado, ar.

Este método, baseado na norma técnica ISO/TS 3567, permite a calibracdo de
equipamentos de medicdo de vacuo até 10° mbar. O célculo de incerteza expandida
foi realizado tendo em conta as varias contribuices de tipo A e tipo B, tendo-se obtido

a melhor incerteza expandida relativa da ordem dos 10%.

3. Conclusdes

Os elevados padrées de qualidade que garantem a seguranca e a eficacia dos
medicamentos produzidos pela Indastria Farmacéutica dependem de um rigoroso
controlo de todas as grandezas fisicas envolvidas no processo, assegurado por
instrumentos de medicdo que devem apresentar caracteristicas metrolégicas

adequadas. Neste contexto, o método de calibracdo dos instrumentos de medicdo
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revela-se de particular importadncia no controlo de qualidade da producdo de

medicamentos.

Os meétodos desenvolvidos sdo métodos acreditados, pelo que a rastreabilidade e a
confianca das medicdes efectuadas se encontra assegurada. Estes métodos permitem
a realizacdo de servicos de calibracdo, no laboratério e in situ, que satisfazem as

exigéncias da Indastria Farmacéutica.

Procurando a melhoria continua dos servigos prestados pelo ISQ, estdo previstas para
2013 melhorias na incerteza de medigdo no ambito das acredita¢cdes em Alto Vacuo e

Pressao Diferencial.
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Noticias da Metrologia

mol K

10 © Aniversario da

cd s

Sociedade Portuguesa de Metrologia

Celebrou-se a 30 de maio de 2013 o 10 ° Aniversério da Sociedade

Portuguesa de Metrologia - SPMet.
SPMet

A Metrologia € um ramo da ciéncia dedicado a medi¢édo e as suas
aplicacdes, o que lhe confere um carater transversal relativamente
as atividades de ciéncia e tecnologia na Sociedade.

Sociedade Portuguesa
de Metrologia

A sua crescente relevancia deve-se a percecdo do cidaddo comum quanto a
importancia da medicdo em grande parte das agOes diarias, desde as de natureza
comercial as atividades de rotina diaria.

O desenvolvimento da atividade no ambito da Metrologia, bem como o apoio do
Instituto Portugués da Qualidade e da RELACRE entre outras entidades, criou as
condigbes para que fosse concretizada, em 30 de maio de 2003, a fundacdo da
SPMet, tendo como objetivo promover o estudo, o desenvolvimento e a divulgacédo da
Metrologia, competindo-lhe promover a expanséo do ensino desta disciplina, estimular
a investigacdo cientifica e a difusdo de conhecimentos, estabelecer relagbes com
outras sociedades cientificas nacionais e internacionais, promover a realizacdo de
reunides cientificas em Portugal e editar publicagcbes de interesse geral.

No contexto desta missao salientam-se:

= as agles de divulgacdo da Metrologia em eventos nacionais, destacando-se
as comemoracdes do dia da Metrologia (20 de maio) e o apoio ao “Forum da
Metrologia”;

» as relagcdes com outras sociedades nacionais e com entidades internacionais,
com particular destaque para a IMEKO (International Measurement
Confederation) onde, por delegacdo da RELACRE, tem a representacao
nacional no contexto cientifico;

» arealizacdo de Conferéncias e Encontros cientificos em Portugal;
» aedicao de publicacBes de interesse geral, destacando-se a presente revista.

Atualmente a Sociedade Portuguesa de Metrologia conta com cerca de cem
Associados Individuais e diversos Associados Institucionais (LIQ, Dec. Medida, MRA
Instrumentacéo, IPQ, V. P. do Governo Regional da Madeira / LREC da R. A. Madeira,
RELACRE, SRHE / LREC da R. A. dos Agores, IEP, CATIM, LNEC, IT (IST),
Cachapuz e ISQ.

O Conselho Diretivo da SPMet agradece assim a colaboragéo e o apoio de todos
aqueles que tém ao longo destes anos contribuido e tornado possivel o sucesso da
atividade desenvolvida.
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De la Mesure @ la Metrologie - O LNE (Laboratoire national de métrologie

et d'essais) disponibiliza uma formagéao e-learning em Metrologia em:

http://e-formation.Ine.fr/

De 20 a 21 de maio realiza-se no MIKES, Espoo - Finlandia o Eurachem
Workshop on Quality Assurance of Measurements from Field to

Laborato I'y, tendo como temas principais:

¢ Challenges related to on-site/on-line measurements

» Challenges of measurements related to nanotechnology.

http://www.eurachem2013.com/
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Congressos, Conferéncias,
Simposios

IMEKD
12th IMEKO TC10 Workshop on Technical Diagnostics
@ New Perspectives in Measurements, Tools and Techniques for Industrial Applications

%ﬁ Florence, Italy ' ‘

June 6 -7, 2013

De 6 a 7 de junho de 2013: 12" Workshop on New Perspectives in
Measurements, Tools and Techniques for Industrial Applications, no a&mbito do

TC10 - Technical Diagnostics, Florenca — Italia.

http://www.imeko.org/

Realiza-se a 7 de Junho de 2013, em

®  REDEDE
INVESTIGADORES
DA QUALIDADE

Tréia o] IV Encontro de

Investigadores da Qualidade

http://www.apqg.pt/detalhe.aspx?ido=3073&id=100&title=iv_encontro_de_investigadores_da__

qualidade_%7C_apelo_a_submissao_de_resumos

XXII ENCONTRO NACIONAL DA SPQ

DESAFIOS EM QUINIICA

Universidade de Aveiro
12-14 de Junho de 2013

Realiza-se de 12 a 14 de Junho de 2013, na Universidade de Aveiro o XXIII Encontro
Nacional da Sociedade Portuguesa de Quimica

http://www.spg.pt/texto_congressos_eventosl.asp
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De 18 a 19 de julho de 2013: 19th IMEKO TC4 Symposmm Measurements of
Electrical Quantities, organizacdo conjunta com 17" TC4 - IWADC Workshop on

ADC and DAC Modelling and Testing, Barcelona — Espanha.
http://www.imeko.org/

iSEp //‘ 22"25 JULY 2013 iseip Instituto Superior de

MATHEMATICAL METHODS IN ENGINEERING
INTERNATIONAL CONFERENCE

De 22 a 26 julho 2013: Mathematical Methods in Engineering International
Conference, ISEP, Portugal.
https://www.dema.isep.ipp.pt/mme2013/mme_index.html

IMEKO |0|nt

- ltdlia, no ambito do TCl - Education and Training in Measurement and
Instrumentation, TC7 - Measurement Science (1975-1993: Measurement Theory) e
TC13 - Measurements in Biology and Medicine.

http://www.imeko.org/
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TECNICO §| &n
W LISBOA | 4iFh

PRS 2013

Conferéncia Protecao Radioldgica na Saude, de 18 a 20 de setembro
de 2013, INFARMED, Lisboa.

Datas Importantes:
- Data limite para submissdo de abstracts: 20 de Maio de 2013
« Programa preliminar: 31 de Maio de 2013
« Limite para inscri¢gdes: 15 de Junho de 2013
« Programa Final: 31 de Julho de 2013
« Conferéncia: de 18 a 20 de Setembro de 2013

NM3dnos

Protegdo Radiologica na Saltde

18-20 de Setembro, 2013
Lisboa, Portugal

http://www.itn.pt/prs2013/index.html

IMEKID

De 22 a 25 de setembro de 2013: Joint IMEKO TC8, TC23, TC24 — Symposium
on Traceability in Chemical, Food and Nutrition Measurements, INSA, Lisboa:

http://conferences.imeko.org/index.php/tc8-23-24/index/schedConfs/current

The 16" International Flow
Measurement Conference

FLOMEKO
2013

24-26" September 2013

Realiza-se, de 24 a 26 de setembro de 2013, a 16" International
Flow Measurement Conference — FLOMEKO 2013, em Paris ,
no ambito do TC9 - Flow Measurement da IMEKO.

Datas importantes:

ol o e » Submisséo de comunicacdes on line — 1 junho 2013

www.flomeko2013.fr

http://www.flomeko2013.fr/
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METROLOGIE

www.metrologie2013.com

Em outubro de 2013 : 16™ International Metrology Congress, em Paris,
organizado pelo College Francais de Métrologie em colaboracdo com as
universidades, organizacdes internacionais (BIPM, EURAMET, NCSLI, OIML),

laboratorios nacionais de metrologia e parceiros da industria.

http://www.cfmetrologie.com/international-metrology-congress.html

Symposium on Temperature and Thermal

‘Madeira Measurements in Industry and Science
PORTUGAL

TEMPMEKO 14th - 18th October 2013
2013 Funchal

Fe 3 [T

A SPMet, em parceria com a RELACRE e com o apoio do IPQ, do LREC, da
Universidade da Madeira, Instituto do Vinho, do Bordado e do Artesanato da
Madeira e das Autoridades Regionais, esta a organizar o Congresso TEMPMEKO -
2013 no ambito do TC12 -Temperature and Thermal Measurements da IMEKO.
Este evento sera realizado no Centro de Congressos do hotel CS Madeira, no
Funchal, de 14 a 18 de outubro de 2013.

http://www.tempmeko2013.pt/

De 28 a 31 de outubro de 2013 : 4° Forum Africano de Metrologia, organizado pela
CAFMET :

http://www.ac-metrology.com/index.php?S_file=contenu.php&menu=17

48



Medicdes e Ensaios, n° 5, maio 2013

ACOUSTICS 2013 NEW DELHI
10 - 15 November 2013

De 10 a 15 de novembro de 2013 : International Conference on Acoustics, em
Nova Deli — india, organizada pela Acoustical Society of India (ASI) e French
Acoustical Society (SFA) sob a égide do CSIR-National Physical Laboratory.

Datas importantes:
e Submissado de resumos: 15 jun. 2013

* Notificacdo aceitacdo de resumos e convite p/ submisséo de artigos: 22 jun.
2013

* Notificacdo de aceitacao de artigos: 7 sept. 2013
« Data limite de inscricdo: 1 sept. 2013

http://www.acoustics2013newdelhi.org/

First Announcement

De 3 a 5 fevereio de 2014: Conferéncia Internacional IMEKO no ambito do TC3,
TC5 e TC22 nos dominios da Massa, Forca, Torque, Dureza e Vibracgdo, realizada
em Cape Town — Africa do Sul.

Datas importantes:

e Submisséo de resumos — 28 junho 2013

* Notificacdo de aceitacdo — 22 julho 2013

* Submisséo de artigos para publicagcdo — 18 outubro 2013

http://conferences.imeko.org/index.php/tc3-5-22/2014
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Publicacao de Documentos

EURA@T . L . .
! & Novo Guia EURAMET - Guidelines on the Calibration of

Standard Capacity Measures using the Volumetric

Guidelines on the Calibration of

il Daaci i MK Suing Method, abril 2013

the Volumetric Method

http://www.euramet.org/fileadmin/docs/Publications/calguides/EURAM
ET_cg-21__v_1.0_Guidelines_in_volumetric_calibrations_01.pdf

_ NPL e-news publicada em maio de 2013 e disponivel em:
ip

http://www.npl.co.uk/upload/pdf/e-news-may-

2013.pdf?utm_source=enewshighlights&utm_medium=email&utm_ca
mpaign=may2013

Metrologia_e Calibracao - [Forum Metrologia & Calibracio]
Continuamos a contar com o Férum Metrologia & Calibragdo como espaco da SPMet

para a divulgacdo de noticias, troca de informacdes técnicas e resposta a questdes

sobre Metrologia, Instrumentacédo, Incertezas, Acreditacdo, Qualidade, Normalizacao e

temas relacionados.

http://www.spmet.pt
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Symposium on Temperature and
Thermal Measurements in Industry
and Science

14t - 18 October 2013
Funchal

A SPMet, em colaboracdo com a RELACRE, ira realizar no Auditério do Centro
de Congressos do hotel Vidamar Ressorts Madeira, no Funchal, de 14 a 18 de
outubro de 2013, o TEMPMEKO 2013 - Symposium on Temperature and
Thermal Measurements in Industry and Science. Este evento conta com o apoio
do IPQ e das Autoridades do Governo da Regido Autbnoma da Madeira.

O primeiro convite a participacédo e submissédo de comunicacdes esta previsto

para o proximo més de outubro.

N N
www.tempmeko2013.pt R‘4GR .
\ | \ | Sociedade Portuguesa
Associagdo de Laboratorios Acreditados de Portugal de Metrologia
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