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Conteudo programatico:

1) Apresentacio e relevancia da metrologia em quimica

2) Sistema Internacional de Unidades e Sistema Metrologico
Nacional e Internacional

3) Terminologia

4) Rastreabilidade de medicoes em quimica

5) Principios da avaliacdo da incerteza da medicao

6) Avaliacio da incerteza de pesagens e medicoes de volume
7) Avalia¢ao da incerteza de quantificacio instrumentais

8) Abordagens “bottom-up” e “top-down” de avaliacio da
incerteza

9) Resolucao de exercicios de todos os conteudos ministrados

| Silva@fAulipt;

Método de avaliagao:

e Trabalho de grupo (trés alunos por grupo) com apresentacio
(20 % da nota)
Trabalho sobre a relevancia da metrologia quimica numa
area com impacto socioecondmico ou um caso real onde a
metrologia quimica, ou a falta desta, condicionou a
evolucao do problema.

e Exame (80 % da nota):
Parte I sem consulta & Parte II com consulta

Bonificacdo de 0 a 2 valores em funcio da assiduidade e
participacio nas aulas.
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1 Metrologia em Quimica: Ramo da Quimica Analitica

Areas da Quimica:

Quimica- Quimica- Quimica

Quimica-

Fisica

Inorganica § Organica Analitica

Quimica Analitica:

IUPAC (2002): “Analytical chemistry is a scientific discipline that develops and
applies methods, instruments, and strategies to obtain information on the
composition and nature of matter in space and  time,
as well as on the value of these measurements, i.e., their uncertainty, validation,
and/or traceability to fundamental standards”.
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Quimica- Quimica- Quimica

Quimica-
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Inorganica § Organica Analitica

Quimica Analitica:

TUPAC (2002): “Analytical chemistry is a scientific discipline that develops and
applies methods, instruments, and strategies to obtain information on the
composition and nature of matter in  space and time,
as well as on the value of these measurements, i.e., their uncertainty, validation,
and/or traceability to fundamental standards”.

Metrologia em Quimica
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1 Metrologia em Quimica: Impacto noutras areas

_ Gestao
Geologia Ambiental

Metalurgia Biologia ‘/
K Quimica
/ Analitica

Fisica
\ Conservagéo
\_’ do patriménio

_—

Todas as actividades humanas modernas estdo dependentes de um boletim de
analise quimica... \_}\/p

( Farmacologia
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1 Metrologia em Quimica: Area da metrologia

Outras metrologias....

%

kg;mol;m

Frac¢@o de massa de

nivalenol em farinha

Metrologia Fisica Metrologia Quimica Metrologia Biologica
: “unidade”;
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1 Metrologia em Quimica: Enquadramento historico

No segundo milénio antes de Cristo (A. C.) a
pureza do ouro ja era avaliada recorrendo a
comparac¢do da massa inicial do metal com a massa
obtida apos a sua purificagdo (ensaio do fogo).

O Rei da Babilonia, Kadasman-Enlil, apresentou uma reclamagdo ao quarto
Farad do Egipto, Amenophis III, 1375 — 1350 A. C., sobre um fornecimento de
ouro: “depois de colocado no forno, este ouro era menos do que o seu peso”.

Hsivaeieulh

1 Metrologia em Quimica: Enquadramento historico

No entanto, os fendmenos fisico-quimicos envolvidos nas
avaliagdes efetuadas s6 comegaram a ser compreendidos do
ponto de vista tedrico apds os trabalhos de Ostwald (1853 -
1932), realizados nos finais do século XIX, os quais
resultaram da introdu¢do da teoria idnica na andlise
qualitativa.

Estes trabalhos representam os primeiros passos da
Quimica Analitica moderna e foram realizados mais de um
século apo6s os estudos de Lavoisier (1743 — 1794).
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1 Metrologia em Quimica: Enquadramento historico

A metrologia em quimica desenvolveu-se com a globalizagdo dos mercados:

Hsiva@ieult

1 Metrologia em Quimica: Interpretaciao do resultado

As medic¢des quimicas deve ser reportadas com uma medida objetiva da sua
qualidade: A incerteza.

Exemplo: Determinacdo de ouro numa liga de ouro:

Valor “verdadeiro”

7 melhor estimativa

Erro (tou-) & e
tro (+ ou -) ) Incerteza, U (+)

Permite: i) Avalia¢Ges transparentes e objetivas;

ii) Evita a necessidade de repeticdo de ensaios.

Hsiva@ieult
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1 Metrologia em Quimica: Interpretacio do resultado

As medic¢des quimicas deve ser reportadas com uma medida objetiva da sua
qualidade: A incerteza.

(..)

Permite: 1) Avaliagdes transparentes e objetivas;

ii) Evita a necessidade de repeticdo de ensaios.
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1 Metrologia em Quimica: Interpretaciao do resultado

Metrologia em Quimica em Investigacio fundamental ou aplicada:
S6 ¢ possivel interpretar tendéncias dos itens analisados se as medigdes forem
reportadas com uma medida da sua qualidade.

Problema:
Sera que os

° o ~
LA SR teores estiio a
baixar?

(..)
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1 Metrologia em Quimica: Interpretacio do resultado

Metrologia em Quimica em Investigacio fundamental ou aplicada:
S6 ¢ possivel interpretar tendéncias dos itens analisados se as medigdes forem

reportadas com uma medida da sua qualidade.

Conclusao:

Problema:
A tendéncia

Sera que os

observada
nao é
conclusiva.

° o ~
LI TP teores estdo a
baixar?

®
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1 Metrologia em Quimica: Reconhecimento de competéncia

Os laboratérios com competéncia reconhecidas a nivel internacional para
fazer calibragdes e ensaios (laboratorios acreditados segundo a Norma ISO/IEC
17025) devem ter um dominio metrologico das determinagdes:

ILAC

acreditacdo

S —————
EA European Cooperation for Accreditation L
Asia Pacific Laboratory Accreditation Cooperation Ensaios
ILAC International Laboratory Accreditation Cooperation
IAAC Inter-American Accreditation Cooperation Portugal
SADCA Southern African Development Community Accreditation

Unaffiliated Bodies Peer evaluated ABs who are not geographically located in one of the
established regions

j51lvaCfaulipt;
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1 Metrologia em Quimica: Impacto socioeconomico

Impacto socioeconémico na Europa:
1) Estima-se que se investem 80 bilides de EUR (ou 1% do PIB) em medicdes
na Europa [1];
2) Cerca de 25% da legislagdo europeia especifica medigdes em quimica [2].

Relevancia da investigagdo em metrologia em quimica:

45

1) Cerca de 5 a 30% das medigdes em quimica
tém qualidade inadequada ao fim em vista [3]. ¢ *|

)

& Os custos atribuidos a anélises

Concentration (ng g

A
.\" ' quimicas incorrectas atingem
» .
S~ 7 facilmente 10 % do volume do

N—r L
T negdcio.

1. G. Williams, The Assessment of the Economic Role of Measurements and Testing in Modern Society, Pembroke
College, Oxford, 2002.

2. Estimado pelo Instituto de Medi¢des de Materiais de Referéncia da Comissido Europeia.

3. B. King (Ed.), Metrology in Chemistry — Current Activities and Future Requirements in Europe, EUR 19074
1} ENGLixenbourg, 1999.

1 Metrologia em Quimica: Impacto socioeconomico

A Comissdo Europeia tem um centro de investigagdo de dicado a promogéo de
todos os tipos de medigdes:

Institure for Energy

e WSC

Institute for the Protec
SRUSSELS and Security of the Ci

KARLSRUHE

SevILLE Instiute for Health
and Consumer Protection

Prospective
Techmologicol Studies Sustainabitty
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1 Metrologia em Quimica: Impacto socioeconomico

A Comissao Europeia tem um centro de investigagdo de dicado a promogao de
todos os tipos de medigdes:

/ ] m
Institute for Reference
Materials and Measurements

Hsiva@ieult

1 Metrologia em Quimica: Pilares da metrologia

Rastreabilidade da medigdo Incerteza da medigdo

A

RS

S >/

...ambas devem ser adequadas ao objetivo da medigao.

Hsiva@ieult
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1 Metrologia em Quimica: Investigacdo na FCUL

® Proposta de metodologia de capaz de assegurar a comparabilidade de medi¢Ses
de residuos de pesticidas em alimentos
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1 Metrologia em Quimica: Investigacdo na FCUL

e Desenvolvimento de metodologias de modelagdo detalhada de
quimicas complexas:

medigdes
- Calibrag¢do com padrao interno:
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1 Metrologia em Quimica: Investigacdo na FCUL

e Desenvolvimento de metodologias de modelagdo detalhada de medicSes

quimicas complexas:

-Caracterizagdo de sistemas heterogéneos através da recolhas d

filtros
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1 Metrologia em Quimica: Investigacdo na FCUL

multi-matrizes

e Simplificacdo da validagdo de procedime

medigdo multi-analitos e
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1 Metrologia em Quimica: Investigacdo na FCUL

® Desenvolvimento de uma técnica de padrdo interno para o controlo da
qualidade da identificagdo de acelerantes em residuos de incéndios
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1 Metrologia em Quimica: Investigacdo na FCUL

e Democratizacdo da metrologia em quimica:
Tutorial para design e validagdo de calibragdes analiticas
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1 Metrologia em Quimica: Empregabilidade

A Quimica Analitica apresenta elevadas taxas de empregabilidade devido a
grande disseminagdo desta actividade:

- Laboratérios de referéncia;
- Laboratoérios de servigos;

- Laboratérios de controlo
de processos;

- Investigag@o aplicada e fundamental.
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