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1- [2 valores] Dois laboratorios determinaram o teor de fibra na mesma amostra de uma ragédo para
amimais usando o procedimento de medicdo CF45. O laboratério A estimou um teor de
6,35 % (m/m) e o laboratdrio B estimou um teor de 5,57 % (m/m).

1.1. Avalie a concordancia dos dois resultados sabendo que os desvios padrdo da repetibilidade,
precisdo intermédia e reprodutibilidade da medi¢cdo sdo 0,264, 0,301 e 0,390 % (m/m),
respetivamente.

1.2. Assumindo que os resultados sdo concordantes, reporte a sua média com a respetiva incerteza
para um nivel de confianga de 99%.

2- [2,0 valores] Explique a diferenca entre “Resultado rastreavel ao SI” e “Resultado rastredvel ao
NIST”. llustre com um exemplo. Para uma mesma grandeza e 0 mesmo procedimento comente as
incertezas afectas ao resultado, num caso e no outro.

3- [2,0 valores] O limite de quantificacdo da determinacdo de cadmio em aguas de consumo por
espectrometria de absorcdo atdbmica com atomizacdo eletrotérmica pode ser estimado utilizando o
desvio padréo residual de uma curva de calibragdo. Enuncie uma vantagem e uma desvantagem
desta forma de determinar o limiar analitico.

4- A determinacdo do teor de silica, SiO2, numa argila silicatada envolve a soma do teor de silica
determinado gravimetricamente, Si®, com o teor de silica residual que ndo ficou insolubilizado, SiR,
determinado por espectrometria molecular.

4.1) [2,0 valores] Na sequéncia da caracterizacdo de uma amostra de argila silicatada obtiveram-se
os seguintes valores de Si® e SiR, reportados para um nivel de confianca de 95% usando um factor
de cobertura igual a 2.

Si®: (17,2+1.0) g/ 100g de SiO>
SiR: (120+20) mg/ 100g de SiO2

Estime o teor total de silica na amostra de argila com incerteza para um nivel de confianca de 99%.

4.2.[2,0 valores] Avalie a contribuicdo percentual da incerteza associada a determinagéo de SiR.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte Il) 1/1
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5- O teor em nitrato de fertilizantes inorganicos é determinado por cromatografia ionica recorrendo
ao seguinte procedimento de medicgdo: Dissolucdo de 0,1000 g de amostra em 1000 mL de &gua
desionizada, diluicdo de 5 a 12,5 vezes e quantificacdo por cromatografia ionica. Os 0,1 g da toma
analitica sdo pesados numa tara de aproximadamente 5 g.

A Tabela 1 apresenta alguma informacdo do certificado de calibracdo da balanca usada e a
repetibilidade das medicdes de massa. A Tabela 2 apresenta as caracteristicas e dados de
desempenho do material volumétrico disponivel para dissolver a toma analitica e diluir a solugéo

amostra (0,1 g of sample/1000 mL).

Tabela 1: Dados do desempenho da balanca usada para medir a toma analitica.

Erro da medicéo
Mass de referéncia (g) | Mass estimada (g) Erro (g) Incerteza do erro (g)
0,0000 0,0001 0,0001 0,0000

20,0001 20,0003 0,0002 0,0001
50,0002 49,9999 -0,0003 0,0002
99,9996 99,9992 -0,0004 0,0003
200,0011 200,002 0,0009 0,0006

Repetibilidade da medicéo

Desvio padrao relativo da repetibilidade da medicao (%): | 0,025

Tabela 2: Caracteristicas e desempenho do material volumétrico de classe A usado.

Desvio padrdo da
Equipmento repetibilidade (mL) Tolerancia (mL)
Pipeta de 2 mL 0,0102 0,010
Pipeta de 5 mL 0,0080 0,015
Pipeta de 20 mL 0,0271 0,030
Baldo de 25 mL 0,0140 0,040
Baldo de 1000 mL 0,109 0,30

No dia 16 de janeiro, foi determinado o teor de nitrato na amostra 283AS de um fertilizador
inorganico recorrendo ao procedimento anteriormente descrito.

5.1. [2 valores] Estime a incerteza associada a massa da toma analitica (i.e. 0,1 g) e reporte a
mesma.

5.2. [2 valores] A solucdo amostra por ser diluida cinco vezes seguindo um dos seguintes
procedimentos: i) uma porcao de 5 mL da solucdo amostra (V1) € diluida num baldo volumétrico de
25 mL (V2) ou ii) o volume V1 é misturado com 20 mL (V3) de agua purificada medida com uma
pipeta. Selecione a estratégia de diluicéo (i ou ii) que minimiza a incerteza.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte 1) 1/2
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5.3. [2 valores] A tabela 3 apresenta a curva de calibracdo da determinacdo de nitrato, por
cromatografia idnica, realizada no dia 6 de janeiro de 2013.

Tabela 3. Curva de calibragdo da determinacgdo de nitrato por cromatografia ionica:

Area do pico

Concentragcao

mg L of NO3 § Replicado 1 Replicado 2 Replicado 3
2,002+0,030 647,752 620,666 615,524
4,004+0,060 1291,26 1278,26 1269,91
6,006+0,090 1979,12 1939,19 1929,36
8,008+0,120 2676,67 2619,55 2590,78

§ - Incerteza expandida para um factor de cobertura igual a 2,0

» Estime o limite de quantificacdo da determinacéo de nitrato na amostra solida.

5.4. [2 valores] A solugdo amostra foi quantificada apds uma diluicdo de 2 mL para um baldo de
25 mL. Estime a concentragdo (mg L) da solucdo amostra diluida considerando as seguintes
leituras duplicadas da mesma: 874,465 and 906,693. Esta concentracdo deve ser reportada com
incerteza.

5.5. [2 valores] Estime a fraccdo de massa de nitrato na amostra em g kg™. Reporte o resultado com
incerteza para um nivel de confianca de 99%.

Total: 10 valores (a somar aos 10 valores da Parte 1) 212
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