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Controlo externo da qualidade dos ensaios

5.8 Analise de Materiais de Referéncia Certificados

e Material de Referéncia Certificado, MRC (“Certified Reference Material, CRM”):
material de referéncia acompanhado de documentacdo emitida por uma entidade
gualificada fornecendo valores de uma ou mais propriedades especificadas e as

incertezas e rastreabilidades associadas, usando procedimentos validos [1].

Existem varios fornecedores de MRC tanto institucionais como privados.

 Bundosanstalt fir &
Materialforschung -
und -priifung Eurcpean Reference Materials

1 Guia ISO/IEC 99; Vocabulario Internacional de Metrologia; Edicdo Portuguesa; 3° Edicdo; IPQ; 2008.
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e Seleccdo de um MRC

1) Equivaléncia do MRC em relacéo as amostras analisadas no laboratorio (matriz & concentragdes)

2) Rastreabilidade dos valores certificados (ex: rastreabilidade ao Sl; a valores obtidos pelo método
XPYZ)

3) Dimensao da incerteza associada aos valores certificados (esta incerteza deve ser
significativamente inferior a alvo da medic&o). Qual a contribuicdo de U, para o resultado da medigéo

4) Custo & estabilidade; confianca no fornecedor

O MRC deve ser produzido, de preferéncia, de acordo com as ISO 34 e 35; assegurar homogeneidade
e estabilidade ao longo do tempo; demonstrar rastreabilidade e incerteza do valor certificado (num

relatorio de certificacdo; demonstracao da participacdo em comparacoes internacionais como as do
BIPM)
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5.8 Analise de Materiais de Referéncia Certificados
e Critério
A avaliacédo da qualidade do desempenho do laboratorio, através da analise de um MRC, deve
basear-se na incerteza da medicao realizada no laboratorio.

O desempenho do laboratorio é adequado se a sua estimativa da propriedade medida (y+U )
for compativel [1] com o valor certificado expresso com incerteza ( X yre TU uafll:

2 2
UMRC

U
T § XMRCiUMRC ‘y_XMRC‘Sk k_y + K
y MRC

/ Em que Kk, k, e kyrc sao os factores de expansao
da incerteza da diferenca, de y e de Xyrc
4 respectivamente.

1 Guia ISO/IEC 99; Vocabulario Internacional de Metrologia; Edicdo Portuguesa; 3° Edicéo; IPQ; 2008.
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5.8 Anélise de Materiais de Referéncia Certificados
Incerteza Expandida Uz, da concentracdo média de 1 unidade, apds armazenamento

durante (algum) tempo e apods transporte
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5.8 Analise de Materiais de Referéncia Certificados

Exemplo de um certificado

O valor certificado é rastreavel ao Sl

O certificado é valido por um ano

A quantidade minima de amostra
ausar édelg.

ULisboa

\ Certified valug " Uneertainty
- [ng/g] [ng/g]
425 28
1) Unweighte: value of 11 accepted sefs of data cbfained in a different laboratory andior with a different

i :ERM

Eurapean Reference Mateial s
Inasitens bos ¥
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CERTIFICATE OF ANALYSIS
ERM®- BD273

TOASTED BREAD

Mass Fraction

i
————————————
2) Expanded uncerisniy with 3 cowerage factor of & = 2, according o the Guide for the Expression of Uncerainty in
Measuremenis, comespondng o a level of confidence of about B5 %,

apos envio. )

This certificate is valid for one year after purchase.
Sales date:

The minimum amount of sample to be usedis 1g.

NOTE

European Reference Material ERM®-BD273 was produced and certified under the responsibility of the IRMM
according fo the principles laid down in the fechnical guidelines of the European Reference Materials®
co-operation agreement between BAM-IRMM-LGC. Information on these guidelines is available on the intemet
(itp:iwww_erm-crm.org).

Accepted as an ERM®, Geel, December 2008

Prof. Dr. Hendrik Emons
Unit for Reference Materials
EC-JRC-IRMM

Fetiesewsg 111

2440 Geel, Belgium

. Regisiration No_ 266-TEST Al tolwing pages ane an riegral sart of e corifticaie.
E B 150 Gulde 34 for the Page i of 2
LAC production of reference matzrials
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5.8 Analise de Materiais de Referéncia Certificados

Como manusear um MRC

v’ Verificar a adequabilidade ao uso

v’ Seguir as “Instrucdes de utilizacdo” dadas pelo fornecedor

v Cumprir a recomendacio de toma minima de ensaio

v’ Respeitar a temperatura de armazenamento (-20 °C, +4 °C, +20 °C)

v’ Ter em atencéo a humidade (ex. actividade bioldgica)

v" Corrigir os resultados na base indicada (ex: massa seca, se hecessario)
v' Evitar contaminacées

v Nos casos em que esta indicado a preparacdo da amostra, deve-se aplicar o protocolo em
conformidade

v N&o usar um CRM para além do seu prazo de validade (salvo prolongamento do periodo de
validade do certificado)
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5.8 Analise de Materiais de Referéncia Certificados

Utilizacado do MRC para:

v’ Calibracéo como parte de um processo de medicdo
- Substancias puras
- CRM de matriz (ex. analise de aco por XRF)

v" Validacdo do procedimento de medicdo
v’ Controlo da qualidade e garantia da qualidade

v Comparacio com materiais “in-house”
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5.8 Analise de Materiais de Referéncia Certificados

e Frequéncia

Tendo em conta os precos dos MRC e o facto do CQ poder ser efectuado

utilizando ferramentas mais baratas, a frequéncia de analise de MRC pode ser
semestral ou anual.

No entanto, nalguns métodos de ensaios os MRC sao usados em rotina.

A utilizacao de um MRC, nao garante que o resultado da medicao seja de certeza correcto
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Exercicios: \—

1. Um laboratorio de uma industria vidreira da Republica Checa estd a pensar implementar o controlo
externo da qualidade dos ensaios. Indique quais as vantagens que teriam com esse pProcesso e que
tipo de accdes de controlo externo Ihes recomendaria?

Controlo externo da qualidade dos ensaios

2. O laboratorio do exercicio anterior participou num teste de aptiddo para a determinacdo de chumbo em
estudos de migracdo daquele metal. Este laboratorio obteve um “z-score” de -1,3 e um “En-score” de
0,7. Que informacdes sobre o desempenho do laboratorio se podem obter através destes dados?

3. O mesmo laboratério participou num teste de aptidao para a determinacdo de cadmio em extractos
acéticos de estudos de migracdo de metais de vidrados de pratos. Este laboratério obteve um “zeta-
score” de -3,1 e um “En-score” igual a 1,5. Destes dados que informacdes sobre o desempenho do
laboratorio se podem obter?
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4. Um laboratorio participou num teste de aptiddo de analise quimica de aguas de consumo humano, /f
tendo reportado um teor de nitritos de (0,91+0,12) mg L1 utilizando um factor de expansé&o de 2 para um
nivel de confianca de 95%.
a) Considerando que o valor de referéncia do item analisado é (0,961+0,017) mg Lt e que o
desvio padrao de referéncia € 10% da melhor estimativa do valor de referéncia (neste caso 0,961
mg L), calcule os z-score e En-score obtidos.
b) Considerando os valores dos z-score e En-score, 0 que se pode concluir sobre a qualidade do
resultado reportado pelo laboratorio?

5. Um laboratorio pretende comprar um material de referéncia certificado MRC e para tal pediu um
orcamento a um fornecedor. No orgcamento encontra-se a seguinte informacao:

MRCA:(221 + 18) mg g (para um factor de expanséao de 3 e nivel de confianca de 99%)
MRCB:(320 + 10) mg g (para um factor de expanséao de 2 e nivel de confianca de 95%)

Em face deste orcamento diga, justificando, por qual dos materiais optaria de modo a obter a producéo de
resultados menos incertos.
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