1. Rastreabilidade de medigao

O conceito de incerteza da medi¢do estd intimamente relacionado com o
conceito de rastreabilidade da medicdo, visto que esta ultima envolve a
defini¢do da referéncia usada para a medicdo em relagdo a qual é estimado o
resultado com incerteza.

o Exemplo de uma cadeia de rastreabilidade nacional:

Medida padrio de volume de secos de D. Sebastido.
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e Exemplo de uma cadeia de rastreabilidade nacional:
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e Exemplo de uma cadeia de rastreabilidade internacional:

As cadeias de rastreabilidade internacionais sdo adequadas ao Mercado
internacional:

A cadeia de rastreabilidade

deve ser selecionada

considerando a disseminagao
= da referéncia e a incerteza
maxima admissivel da medig¢éo
(i.e. aincerteza alvo [1]:

Padrio primario
internacional
(Quilograma)

/ \

/ \ 1. TPQ, IMETRO, Vocabulario Internacional de Metrologia;
f].;ﬂ vacraulk p?adeia de rastreabilidade 1° Edigao Luso-Brasileira, 2012 (Www.ipq.pt).
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o Referéncias do passado:

Pesos padrio da
Confraria de Santo
Eloi, 1743

Peso de balanca
de braco Romano

Padrao medieval do
covado e da vara,
gravado no poértico
da Igreja da
Madalena de
Monforte

Peso padrao de duas
i SilvaCtAulipt arrobas, 1819
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O VIM ! define rastreabilidade metrologica como a “Propriedade dum resultado
de medigdo pela qual tal resultado pode ser relacionado a uma referéncia através
duma cadeia ininterrupta e documentada de calibragdes, cada uma contribuindo
para a incerteza de medigdo.”.

Todas as medigdes sdo rastreaveis a uma base (i.e., referéncia) que pode ser
desde local a internacional. Esta assegura a comparabilidade de todos os
resultados que lhe sdo referenciados. Por vezes, a referéncia usada num ensaio
ndo ¢ satisfatoria, ndo ¢ estavel ou ndo se encontra bem identificada. O objectivo
da definigdo da rastreabilidade da medicdo ¢ identificar esta referéncia e
assegurar que € satisfatoria.

1. IPQ, IMETRO, Vocabulario Internacional de Metrologia; 1° Edigo Luso-Brasileira, 2012 (www.ipq.pt).
niSilva et iph
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Comparabilidade metrolégica de resultados de medigao [1]: “Comparabilidade
de resultados de medigdo que, para grandezas duma dada natureza, sdo
rastreaveis metrologicamente & mesma referéncia.”

Exemplo:

Resultados de medigdo, para as distancias

entre a Terra e a Lua, e entre Paris e Londres,

sdo comparaveis metrologicamente

quando ambas sdo rastredveis metrologicamente

a mesma unidade de medida, por exemplo, o metro.

Nota 2: A comparabilidade metroldgica ndo necessita que os valores medidos e
as incertezas de medig@o associadas sejam da mesma ordem de grandeza.

1. IPQ, IMETRO, Vocabulario Internacional de Metrologia; 1° Edi¢do Luso-Brasileira, 2012 (www.ipq.pt).
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e Rastreabilidade de Medi¢oes Quimicas
Idealmente, a comparabilidade da medigdo,
deve ser assegurada por um sistema
hierarquico de procedimentos e padroes,
capaz de assegurar a rastreabilidade
das medi¢Ges a unidades do Sistema
Internacional.

Todas as comparagdes envolvidas
Devem ser da responsabilidade
de diferentes  niveis de
laboratorios e ser realizadas
com uma incerteza
conhecida que mede a
intensidade das ligagdes
da cadeia de
rastreabilidade.
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e Rastreabilidade de Medi¢coes Quimicas
Idealmente, a comparabilidade da medigdo,
deve ser assegurada por um sistema
hierarquico de procedimentos e padroes,
capaz de assegurar a rastreabilidade
das medi¢des a unidades do Sistema
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e Rastreabilidade de Medi¢oes Quimicas

Junto ao topo desta cadeia de rastreabilidade devem ficar os
procedimentos  analiticos  primarios cujos  principios
fisico-quimicos e cuja qualidade de desempenho asseguram a A
obtengdo de resultados de elevada qualidade. Estes Q
procedimentos devem ser usados para calibrar procedimentos
secundarios que, por sua vez, sdo usados para calibrar os y
procedimentos usados nos laboratorios de ensaio. %y
Normalmente, os procedimentos primarios sdo caros e

demorados e os procedimentos correntemente usados nos

laboratorios sdo mais simples mas também mais incertos.

nsilvactadulipt;
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PE&?&%‘EH&Q&? de Medicoes Quimicas

Quando o problema analitico assim o permite, esta longa cadeia de

rastreabilidade ¢ substituida pela rastreabilidade ao valor definido por um
procedimento empirico ou operacionalmente definido:

Exemplo: (1) Determinagdo do teor de metais extraiveis de um residuo
industrial com uma mistura de acidos fortes segundo o
procedimento EPA 3050B [5] com o objectivo de quantificar o teor
de metais do residuo que podem ter impacto ambiental por
lixiviagao pela chuva.

L S

5 U. S. Environmental Protection Agency, Method 3050B — Acid digestion of sediments, sludges and soils,
Revision 2, December 1996 (www.epa.gov).
6 NP 2096: 1986, Esmalte vitrificado em contacto com alimentos — Determinagdo de chumbo e cadmio no
J‘] Sil Vi :J@itxapfo;atético‘ Método de absorgdo atomica, IPQ, Dezembro 1986.




3 Rastreabilidade de medigao | Valor definido por

P'i&‘s:t‘?ga'ﬁﬂﬁ!ﬁ? de Medicoes Quimicas

Quando o problema analitico assim o permite, esta longa cadeia de
rastreabilidade ¢ substituida pela rastreabilidade ao valor definido por um
procedimento empirico ou operacionalmente definido:

Exemplo: (...)
(2) Determinagéao do teor de chumbo e cadmio no extracto acético de
loica ceramica vitrificada segundo a Norma NP 2096 [6] com
vista a avaliar o risco de contaminagao dos alimentos.

5 U. S. Environmental Protection Agency, Method 3050B — Acid digestion of sediments, sludges and soils,
Revision 2, December 1996 (www.epa.gov).
6 NP 2096: 1986, Esmalte vitrificado em contacto com alimentos — Determinagdo de chumbo e cadmio no

a1l 7<) Gexiractozagético. Método de absorgdo atomica, IPQ, Dezembro 1986.
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pi&?&&l‘ﬁﬁﬁ!ﬁg de Medicoes Quimicas

Quando o problema analitico assim o permite, esta longa cadeia de
rastreabilidade ¢ substituida pela rastreabilidade ao valor definido por um
procedimento empirico ou operacional lefinido:

Exemplo: (...)
(2) Determina no extracto acético de

A definicdo da rastreabilidade da medi¢@o ao valor definido pelo procedimento analitico
sO permite a comparabilidade de medigdes obtidas pelo mesmo procedimento.

1S

5 U. S. Environmental Protection Agency, Method 30501 Acid digestion of sediments, sludges and soils,
Revision 2, December 1996 (www.epa.gov)
6 NP 2096: 1986, Esmalte vitrificado em contacto com alimentos — Determinagio de chumbo e cadmio no
112 1@Gxtractoacético. Método de absor¢o atomica, IPQ, Dezembro 1986
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e Rastreabilidade de Medi¢oes Quimicas

Por vezes assegura-se a comparabilidade de medic¢Ses obtidas por procedimentos
analiticos diferentes através da calibragdo com o mesmo material de referéncia
(MR); i.e., rastreando as medicées ao valor materializado pelo material de
referéncia.

No entanto, nem sempre o valor do MR esta rastreado a unidades de medigdo SI.
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e Rastreabilidade de Medi¢coes Quimicas

Ao utilizar-se uma cadeia de rastreabilidade mais estavel (e.g. unidades Sl), é
possivel assegurar-se uma maior comparabilidade dos resultados no espago e
no tempo ...

A extenséo da cadeia de
rastreabilidade das medi¢des nao
afecta o dia-a-dia dos

laboratdrios...
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e Rastreabilidade de Medicoes Quimicas

Uma das limitagdes da generalizagdo do desenvolvimento de sistemas
hierarquicos de procedimentos e referéncias capazes de assegurar a
rastreabilidade das medigdes quimicas a unidades do Sistema Internacional é a
ndo existéncia de procedimentos primarios ou de substancias de referéncia
primarias adequadas.

Substéancias de referencia da farmacopeia europeia
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o Tipos de rastreabilidade de medicées em quimica:

Rastreabilidade a
unidades SI

(e.g. “mg L, “mg kg,
“mol L1, “cg g!” e “cL L")

O Sistema de medi¢do
tem de ser calibrado com
referéncia com valores
rastreados a unidades SI.
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Rastreabilidade ao valor
definido pelo
procedimento

Aplicavel a
procedimentos
operacionalmente
definidos; e.g.
determinagdo de metais
extraiveis em condigbes
especificas

Rastreabilidade ao valor
materializado num
material de referéncia

(valor ndo rastreavel a
unidades SI)

3 Rastreabilidade de medigao | CITAC

CITAC @)

Cooperation on International Traceability in Analytical Chemistry

http:/lwww.citac.cc/
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