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Total (Parte I): 10 valores; Total score (Parte I): 10 points Com Resolucao

ﬂu [2 valores] Qual a diferenga entre 0s conceitos de repetibilidade e incerteza da medicao.

Eng: Specify the difference between measurement repeatability and measurement uncertainty
concepts.

R:

A repetibilidade refere-se a concordancia entre réplicas obtidas nas mesmas condi¢fes ambientais e
operacionais reflectindo os erros aleatorios da medigdo. A incerteza da medicdo ambiciona reflectir
o efeito combinado dos efeitos aleatorios e sistematicos que afectam a proximidade do valor da
quantidade medida em relacdo ao valor convencionado como verdadeiro.

2.] [2 valores] Um importador americano de loica vidrada produzida no Bombarral detectou que o
lote BA6242-1 possui pec¢as cuja migracdo de chumbo para o extracto acético, obtido segundo a
Norma ASTM C738 - 94 (Reaprovada em 1999), ndo cumpre a especificacdo definida. Esta norma
de ensaio envolve a determinacdo da massa de chumbo que migra da loica por unidade de area
exposta a uma solucdo de acido acético em condi¢bes de concentracdo, temperatura e tempo
definidas. O resultado é reportado em mg de Pb por dm? de loica exposta.

Q: Defina a mensuranda considerada no controlo efectuado pelo laboratério do importador.

Eng: An American importer of ceramic ware produced in Bombarral noted that pieces from lot
BA6242-1 release lead to acetic acid extract, obtained following ASTM C738-94 (Reapproved in
1999) standard, making it not complying with product specification. This standard involves the
quantification of lead mass that migrates from an area of ceramic ware exposed to acidic solution
in defined conditions of concentration, temperature and time of exposure. The result is reported in
lead mg per dm2 of ceramic ware area.

Q: Define the measurand of the quality control performed at the importer’s laboratory.

R: Massa de chumbo lixiviado por unidade de area de loiga, estimado pela Norma ASTM C378-94
(Reaprovada em 1999), do lote BA6242-1.

31 [2 valores] Foram construidas cartas de controlo de duplicados da determinacdo de ouro em
ligas de ouro.

3a) [1 valor] Descreva a construcdo e utilizacao desta carta de controlo.

3b) [1 valor] Descreva as vantagens da utilizacdo desta ferramenta de controlo da qualidade.

Eng: Control charts for duplicate determinations of gold in gold alloys were built.
3a) Describe the elaboration and use of one of such control charts.
3b) Describe the advantages of this tool for tests quality control.

R:
4a) Ver slide 74 da Parte I;
4b) (...) antecipar desvios, relevantes do ponto de vista estatistico, nos parametros controlados.

|
Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte I1) 1/4
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4- [2 valores] Dois laboratorios de andlise de ouro, representando os interesses do vendedor e do
comprado de um lote de barras de ouro, obtiveram resultados diferentes da determinacéo de ouro na
liga 38XM por copelacdo segundo a Norma 1SO 11426:1997. O laborat6rio X estimou um teor de
998,1 g kg™ e o laboratério Y estimou um teor de 987,5 mg g™.

Q: Considerando os dados da tabela seguinte, avalie a concordancia dos resultados dos dois
laboratorios. Apresente os calculos efectuados.

Resultados do desempenho da determinacédo de ouro em ligas de ouro segundo a Norma 1S011426:1997:

Desvio padréo da repetibilidade (gama > 950 g kg™): 1,12 g kg™
Desvio padréo da precisdo intermédia observada no laboratério X (gama > 950 g kg™): 3,38 g kg’
Desvio padréo da preciséo intermédia observada no laboratério Y (gama > 950 g kg™): 3,99 g kg’
Desvio padréo relativo da reprodutibilidade (gama 900-950 g kg™): 0,751%
Desvio padrio relativo da reprodutibilidade (gama > 950 g kg™): 0,726%

Eng: Two test laboratories performing gold alloys analysis, one representing the seller and the
other the buyer of a gold bars lot, obtained different results of the determination of gold content in
alloy 38XM following 1SO 11426:1997 standard. Laboratory X estimated a content of 998.1 g kg™
and laboratory Y estimated a content of 987.5 mg g™* of gold.

Q: Check the agreement between measurement results obtained by both laboratories using data
from the following table. Present your calculations.

Performance parameters of the determination of gold in gold alloys following 1SO11426:1997 standard:

Repeatability standard deviation (range > 950 g kg™): 1.12 g kg™

Intermediate  precision standard deviation observed in laboratory X 3.38 g kg

(range > 950 g kg™):

Intermediate  precision standard deviation observed in laboratory Y 3.99 g kg

(range > 950 g kg™):

Reproducibility relative standard deviation (range 900-950 g kg™): 0.751%

Reproducibility relative standard deviation (range > 950 g kg™): 0.726%
R.

Limite de reprodutibilidade relativa, R’=2,8-0,726=2,033%;

Limite de reprodutibilidade, R=R’-(média(998,1; 987,5))=20,18 g kg™

Como o médulo da diferenca (998,1-987,5)=10,6 g kg™ é inferior a R (20,18 g kg™) os resultados
dos dois laboratdrio séo concordantes considerando a reprodutibilidade da medicéo.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte I1) 2/4
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5- [2,0 valores] Um estudo detalhado do desempenho de uma unidade de tratamento de aguas
residuais permitiu concluir que o valor de caréncia quimica de oxigénio, COD, no afluente é
reduzido (71+12)% (factor de expansdo: 2,2) no tratamento primario e (19,7+7,8)% (factor de
expansao: 2,1) no tratamento secundario. Estas percentagens referem-se ao valor de COD no
afluente.

Considerando um afluente com um valor de COD de (1672+85) mg O, L™ (factor de expansio:
2,0), estime o valor de COD no efluente (i.e. ap6s o tratamento secundario) com incerteza para um

nivel de confianca de 99%.
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- Esquema de um tratamento primaric, seguido de um secundario.

UK: A detailed study of the efficiency of a wastewater treatment facility concluded that chemical
oxygen demand, COD, in the influent is reduced (71+£12)% (coverage factor: 2.2) after primary
treatment and is reduced (19,7+£7,8)% (coverage factor: 2,0) after secondary treatment. These
percentage values are relative to COD value in the influent.

For a COD value of (1672+85) mg O, L™ (coverage factor: 2,1) in the influent, calculate the COD
value of the effluent for a confidence level of 99%.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte I1) 3/4
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6- [6 valores] Um estudo ambiental permitiu concluir que o solo de uma pastagem usada por vacas
leiteiras esta contaminado com cadmio. O teor de cadmio nas ervas consumidas pelos animais foi
determinado pelo método LV-5-10. Este procedimento de medigdo envolve a digestdo de 1,0 g de
amostra com acido nitrico num vaso fechado irradiado com micro-ondas e a determinacdo do teor
de cadmio no extracto acido de 100 mL por espectrometria de absorcdo atdbmica com atomizagédo
electrotérmica. A primeira analise da amostra de erva contaminada, recepcionada no laboratério
AmbiH, apresentou uma melhor estimativa do teor de cadmio de 64,45 ug kg™

6a) [2 valores] Considerando os dados disponibilizados, em anexo, do desempenho da medicdo de
cadmio em vegetais observados no laboratorio AmbiH, estime a incerteza associada ao valor da
quantidade medida 64.45 ug kg™. Reporte o resultado com incerteza.

6b) [2 valores] Foram efectuadas uma segunda e uma terceira analise da amostra dois dias e trés
dias depois da primeira tendo-se obtido o0s seguintes valores de quantidade medida,
respectivamente: 80,14 ug kg™ e 71,01 pg kg™. Avalie a concordancia dos triplicados.

6¢) [2 valores] Assumindo que os trés resultados sdo concordantes, estime e incerteza associada a
média dos resultados e reporte este resultado.

Eng: The soil of a pasture used by milch-cows is contaminated with cadmium. The mass fraction
of cadmium in grass consumed by cows was estimated by measurement procedure LV-5-10. This
procedure involves the digestion of an analytical portion of 1.0 g with nitric acid in a closed vessel
irradiated with microwaves and the determination of cadmium concentration in 100 mL of extract
by electrothermal atomic absorption spectrometry. The measured quantity value of the first
analysis of the grass laboratory sample, performed in AmbiH laboratory, is 64.45 ug kg™ of
cadmium.

6a) Quantify the uncertainty associated with the measured quantity value 64.45 ug kg™ of cadmium
using available data of the measurement procedure performance observed in AmbiH laboratory.
Report the measurement result.

6b) Two additional measurements of the grass sample were performed, two and three days after the
first analysis, being obtained the following measured quantity values, respectively: 80.14 ug kg™
and 71,01 ug kg™. Assess the agreement between triplicate measurements.

6¢) Assuming that triplicate measurements are concordant, evaluate the uncertainty associated with
the average of the tree values. Report the average result.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte I1) 1/2
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7- [4 valores] O teor de cadmio no leite das vacas leiteiras referidas na alinea anterior foi
determinado pelo método normalizado AS-99. A tabela A, disponibilizada em anexo, apresenta
resultados de um ensaio colaborativo envolvendo a anélise de leite contaminado com metais
pesados.

7a) [1,5 valores] Considerando que a melhor estimativa do teor de cadmio no leite R5243-11 é
73,2 ug L™, estime to resultado com incerteza para um nivel de confianca de 95%.

7b) [1,5 valores] Considerando um consumo diario de 100 mL de leite, medidos num copo
graduado com tolerdncia de 5 mL e desvio padrdo relativo da repetibilidade de 6%, avalie o
consumo semanal de cadmio por ingestéo do leite.

7e) [1 valor] Considerando uma dose semanal admissivel de 61 pg para uma crianca de 9 kg, avalie
0 risco do consumo diario de 100 mL de leite por uma crianga com este peso.

Eng: The cadmium mass concentration in milk from milch-cows mentioned in previous align was
estimated using standard method AS-99. Table A, available in the annex, presents results from a
collaborative trial involving the analysis of milk contaminated with heavy metals.

7a) Evaluate the uncertainty of a measured quantity value of 73.2 pg L™ of cadmium in milk
R5243-11 for a confidence level of 95%.

7b) Estimate the weekly cadmium intake by daily consumption of 100 mL of milk where volume is
measured in a graduated glass with tolerance of 5 mL and relative repeatability standard deviation
of 6%.

7¢) The maximum admissible weekly intake of cadmium for a child with 9 kg is 61 pg. Assess the
risk of weekly consumption described in section 7b) for childs with this weight.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte I1) 2/2
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