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RESUMO

O objetivo desse trabalho é analisar o plano de manutencdo e calibracdo dos
equipamentos de um laboratério da area ambiental, tendo como referéncia a norma
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005. Além disso, foi analisado a gestdo de
equipamentos, melhorias para um sistema de confiabilidade metrolégica para o
referido laboratorio foram propostas e implantadas, de modo a otimizar e contribuir
para a garantia da qualidade dos resultados de analise quimica, fisica e amostragem
de aguas e efluentes. Dessa forma, no desenvolvimento da pesquisa, foi realizado
um levantamento dos equipamentos utilizados no laboratorio, de seus manuais e
dos testes de desempenho desses equipamentos. Em seguida, foi feito o
levantamento dos erros e incertezas de medi¢ao. Finalmente, foi desenvolvido um
sistema automatizado para processamento e gerenciamento dos equipamentos,
desde a coleta das amostras até gerenciamento final dos dados. Com este trabalho
as melhorias foram apresentadas, como o aumento da confiabilidade (evitando a
ocorréncia de erros com transcricdo de resultados) de modo a garantir resultados
mais precisos para a tomada de decisdes e melhoria continua das questfes

ambientais, contribuindo, dessa forma, para o desenvolvimento sustentavel.

Palavras-chave : confiabilidade metroldgica, equipamentos de laboratério ambiental,
calibragdo, manutencdo, ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005.
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1. INTRODUCAO

No Brasil, em 1940, foi criada a Associacao Brasileira de Normas Técnicas
(ABNT), sociedade sem fins lucrativos responsavel pela elaboragcdo de normas
técnicas, no ambito nacional. As normas Brasileiras (NBR) sdo elaboradas pela
propria ABNT, por meio dos seus Comités Brasileiros (ABNT/CB) ou ainda por
Organismos de Normalizac&o Setorial, por ela acreditados (Brasil, 2001).

A normalizagcdo tem adquirido importancia crescente como instrumento
fundamental para a competitividade e o desenvolvimento tecnolégico, havendo uma
tendéncia a crescente internacionalizacdo. Cabe salientar que o Brasil possui um
grande desafio no que se tange a sua capacitacdo em participar cada vez mais e
melhor do processo de normalizacdo internacional, além de disseminar as normas
técnicas entre os agentes econémicos.

Dessa forma, ndo basta uma estrutura metrologica adequada sem fomento e
acOes que apoiem a modernizacdo a ABNT, incluindo a capacitacdo do quadro
técnico envolvido na elaboracdo das normas técnicas e a sensibilizacdo das
empresas quanto a importancia da normalizacdo tanto para manutencédo e conquista
de mercados quanto para consolidacdo do conhecimento tecnolégico. E necessario
assegurar a qualidade em processos produtivos. E fundamental garantir que as
medicbes realizadas para tomadas de decisdo sejam confidveis. Para isso, é
necessario, além de especificar adequadamente tais instrumentos. E preciso garantir
a rastreabilidade de tais medicdes.

O orgao responsavel, no Brasil, por manter os padrdes primarios e dar a
rastreabilidade as medi¢cfes no pais é o Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade
e Tecnologia — Inmetro. Conforme o VIM (VOCABULARIO INTERNACIONAL DE
METROLOGIA, 2012), a rastreabilidade é definida como a propriedade de um
resultado de medicdo pela qual tal resultado pode ser relacionado a uma
referéncia através de uma cadeia ininterrupta e documentada de calibracdes, cada
uma contribuindo para a incerteza de medicdo. Ainda no documento citado, é
ressaltado que o termo abreviado “rastreabilidade” €, as vezes, utilizado com o
significado de “rastreabilidade metrologica”, assim como de outros conceitos,
tais como “rastreabilidade de uma amostra, de um documento, de um instrumento

ou de um material”, em que o histérico de um item é importante.



Embora a rastreabilidade seja assegurada com as calibragcbes dos
instrumentos, a correta interpretacdo e aplicacdo dos resultados obtidos (erro e
incerteza) bem como a manutencéo do status de calibracdo sao fundamentais, pois
a desconsideracdo desses fatores pode comprometer o processo produtivo
(SERENO, 2007). Neste sentido, a manutencdo da confiabilidade metrol6gica dos
instrumentos de medicdo/padrbes visa assegurar que as medi¢cdes realizadas com
esses instrumentos/padrdes sejam confiaveis e rastreaveis.

O ponto principal do plano de manutencdo da confiabilidade metrologica € o
plano de calibracdo dos instrumentos/ padrdes. Assim, a elaboracdo do plano de
calibragdo tem por objetivo principal, se aplicado corretamente, manter a
confiabilidade e rastreabilidade dos instrumentos de medicdo/padrées. A norma NBR
ISO/IEC 17025 estabelece que:

A rastreabilidade ao SI* dos seus proprios padrfes e instrumentos de
medicdo, por meio de uma cadeia ininterrupta de calibracdes ou
comparacdes, ligando-os aos padrdes primarios das unidades de medida Sl
correspondentes. Quando forem utilizados servigos externos de calibracéo,
a rastreabilidade da medicdo deve ser assegurada pela utilizacdo de
servicos de calibracdo de laboratorios que possam demonstrar
competéncia, capacidade de medicdo e rastreabilidade (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2005)

Uma das formas da garantia da rastreabilidade dos ensaios € consultar
sempre a lista de laboratérios pertencentes a Rede Brasileira de Laboratorios de
Ensaio (RBLE) e a Rede Brasileira de Laboratérios de Calibracdo (RBC). Esta lista
esta disponivel no endereco eletrénico do Inmetro (www.inmetro.gov.br), onde pode-
se encontrar, além dos laboratérios acreditados, os tipos de ensaios/calibracdes por
esses realizados, bem como as faixas de medigédo/ensaio seguido de suas melhores
capacidades de medi¢céo (melhores incertezas) de cada ensaio/calibracéo.

Desta forma, a escolha do laboratorio que realizara a calibracéo deve ser feita
mediante consulta no sitio do Inmetro para garantir que este laboratorio pertenca a
RBC. Este planejamento deve estar contido no plano de calibragdo, o qual ndo deve
se limitar somente em definir as datas de calibragéo dos instrumentos/padrées, mas
também deve contemplar verificacdes intermediarias entre as calibracbes e outros
meios de garantir a manutencdo da confiabilidade das medicdes realizadas entre

calibracgdes.

! SI: é o sistema internacional de unidades.



A confiabilidade no sistema internacional de medi¢cdo é ampliada através de
continuos esforcos realizados por diferentes Institutos Nacionais de Metrologia para
a realizacdo de medicOes e estimativas de incerteza de medicdo em unidades
universalmente aceitas. Nacdes buscam através dos Institutos Nacionais de
Metrologia (INM) comparar os seus sistemas de medicéo e estabelecer equivaléncia
mutua, ndo somente para a melhora de suas capacidades de medi¢do, mas também
para reduzir barreiras técnicas presentes no comércio internacional.

A gestdo de medicdo eficaz, busca assegurar que 0 equipamento em
medicdo, e 0S processos NOsS quais se encontram tais instrumentos, estao

adequados para o uso pretendido e é importante para atingir a qualidade dos

produtos, assim como gerenciar riscos inerentes ao processo.

Basicamente, para a gestdo da medig&o, sdo necessarios que sejam:
a) Definidos os objetivos da qualidade para o processo produtivo.
b) Mapeados os riscos inerentes ao processo e avaliados quanto a sua importancia.
c) Definidos os critérios de aceitacdo de cada ponto de medicéo.
d) Definidas as caracteristicas metrologicas do instrumento de medicdo para 0s
pontos em questao.
e) Utilizados servicos de calibracdo por fornecedores que possuam competéncia
técnica para realizacdo da atividade e preferencialmente, que o servico prestado
seja acreditado pelo Inmetro.
f) Capacitados o0s agentes para realizagdo das atividades de ensaio e
principalmente, para a realizagdo das medi¢cfes necessarias.
g) Utilizados os erros e incertezas dos instrumentos de medicdo durante o processo
de medicao.
h) Definidos os métodos utilizados para avaliacdo da conformidade dos instrumentos
de medicgéo.
i) Definidas as formas como o sistema serd monitorado visando atuar de forma
preventiva.
j) Utilizados fornecedores de servigos de medi¢cdo que possuam competéncia técnica
e tenham um sistema de gestdo metroldégica em conformidade com a norma NBR
ISO 10012:2004 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2004).
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No processo de inspecdo de equipamentos realizam-se varias medicoes,
cujos resultados sao utilizados para tomadas de decisdo. Tendo como base 0s
resultados das medicdes, 0s equipamentos assim como as instalagdes, podem ser
considerados em conformidade ou ndo, com relagdo as suas respectivas
especificacdes. A qualidade principal dos instrumentos ou padrées de medicao,
consiste em apresentar resultados com a confiabilidade metroldgica requerida, para
a atividade a ser executada, ou seja, com 0 menor erro possivel, assim como baixo
valor da incerteza de medicdo; no entanto, todo instrumento por melhor que seja,
apresenta erros e incertezas de medicdo e sua caracterizagdo é de suma
importancia para que os resultados da medicdo, sejam determinados de forma
segura e suas conformidades sejam definidas de forma clara e objetiva.

Desta forma, a determinacdo dos erros e incertezas da medicdo dos
instrumentos utilizados na inspecdo é de altissima importancia. Um sistema de
gestdo metrologica eficaz assegura que os instrumentos e processos de medicéo,
sejam utilizados de forma adequada ao uso pretendido, visando alcancar a
qualidade necessaria para a realizacdo de medicbes nas mais diversas inspecoes,
além de possibilitar o gerenciamento dos diversos riscos nos processos produtivos.

E visivel que, um processo de medicdo esta sempre sujeito a erros. Um dos
principais causadores de erro em uma medi¢do é o instrumento. Por mais sofisticado
e moderno que seja, ele possui imperfeicdes que podem provocar erros de medicao.
Para verificar se um instrumento atende ou ndo aos limites de erros que lhes séo
previstos, realiza-se um procedimento experimental que visa a levantar os erros que
esse instrumento apresenta ao longo de sua faixa de medi¢do. Esse procedimento
experimental é chamado de calibracéo.

Deste modo, define-se calibragcdo, como a operagcdo que estabelece, numa
primeira etapa e sob condi¢cdes especificadas, uma relacdo entre os valores e as
incertezas de medicéo fornecidas por padrdes e as indicagdes correspondentes com
as incertezas associadas; numa segunda etapa, utiliza essas informacdes para
estabelecer uma relagéo visando a obtencao de um resultado de medicéo a partir de
uma indicacao (SILVA NETO, 2012).

Atualmente quase todos os instrumentos de medicao permitem que estes
sejam conectados a um computador. Esta conexao geralmente € realizada através
de interfaces RS232 ou GPIB (General Purpose Interface Bus) e tem sido muito

utilizada e estudada
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Segundo Kishimoto e Moraes (2008), os beneficios da automacdo de
processos podem ser exemplificados com o ganho de tempo obtido com a
implementacédo do programa computacional de registro de ensaios no Laboratério de
Ensaios.

No desenvolvimento do estudo citado, antes da implementacéo do sistema de
informacdo, os registros de ensaios eram anotados em formulario em papel, sendo
depois digitados em um arquivo eletrénico, com a necessidade de trés revisdes para
a verificacao de possiveis erros de digitacdes.

Observando esse panorama, levantou-se que o tempo meédio gasto para
elaboracdo do relatério de ensaios, emitido apenas apos a conclusdo do processo
de ensaios completo, era de 3 dias, pois incluia a digitacdo de todo o formulario de
registro de ensaios (cerca de 20 paginas por equipamento) e as revisdes
necessérias. Diante desta situacdo, observou-se que o sistema automatizado
permite a emissdo imediata do relatorio de ensaios, pois todos os dados necessérios
ja estédo disponiveis no sistema. Houve, portanto um ganho de 20 horas técnicas por
equipamento na elaboracdo de apenas um relatorio de ensaios (KISHIMOTO, 2008).

Neste trabalho, a proposta de desenvolver e implantar um sistema de
confiabilidade metrolégica para equipamentos do Laboratério Ambiental contribui
para a garantia da qualidade dos resultados de analise quimica, fisica e amostragem
de 4guas e efluentes. Visto a falta de especialistas em metrologia nas atividades de
elaboracdo e cumprimento do plano de manutencdo e calibracdo de laboratorios
ambientais, a gestdo desse sistema de medicdo pode necessitar de melhorias para
atender as exigéncias metrolégicas da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005.

Também em funcdo dos ambientes regulamentados por normas como a
ABNT NBR ISO/IEC 17025, a carga de trabalho administrativo dos analistas
aumentou drasticamente em funcdo da necessidade de incremento de registros
necessarios para garantir e evidenciar a confiabilidade e rastreabilidade dos
resultados gerados pelo laboratério, justificado, assim, a necessidade de
implantacdo de um sistema automatizado.

Devido ao grande namero de controles, verifica-se também, a necessidade de
alarmes para controles de datas de calibragdo, anomalias e deteccédo de erros fora
dos parametros aceitaveis das andlises. E com a utilizacdo de um sistema de
otimizacdo do processo com a automacdao, avalia-se a reducao do alto custo com a

implantacdo do sistema de gestdo da qualidade, o impacto na organizagédo de
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controles. Evita-se com estes recursos, 0 excesso de documentos fisicos, além de
verificagcdo do aumento da confiabilidade dos resultados de ensaio com a garantia
da medicdo dos equipamentos.

Por isso, considera-se importante esta pesquisa, tendo em vista que, utiliza-
se um estudo e desenvolvimento de um sistema de confiabilidade metrolégica para
equipamentos com o foco em melhorias na adequacdo as exigéncias da norma
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005 e otimizacdo do processo de gestdo de
equipamentos. Consequentemente, ha a contribuicdo para a questdo ambiental,
garantindo resultados mais confiaveis, com menor ocorréncia de erros, garantindo
uma gestdo ambiental mais eficaz.

Diante dessa situacdo, o objetivo geral deste trabalho visa comprovar que o
desenvolvimento e o estudo de um sistema de confiabilidade metrologica para
equipamentos (condutivimetros, turbidimetros e medidores de pH) do laboratério
ambiental ira otimizar a adequacéo as exigéncias metroldgicas da norma ABNT NBR
ISO/IEC 17025:2005.

Para alcancar esse objetivo, foi analisado o plano de manutencédo e
calibracdo do laboratorio ambiental e calculado a incerteza das medigdes, de acordo
com a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2005, foi proposto, desenvolvido e
implantado um sistema de confiabilidade metrologica, os controles foram
organizados de melhor forma, foi avaliado o aumento da confiabilidade dos
resultados de ensaio e, finalmente, implantado um sistema automatizado no
laboratério. Com esta proposta, foi demonstrado a rastreabilidade das amostras e
processados os dados de confiabilidade do resultado analitico informado pelo
instrumento, desde a recepcéo até a emissdo do relatorio de ensaio para o cliente.

No desenvolvimento da pesquisa, primeiramente, realizou-se uma revisao
bibliografica. Logo apés, foi feito um levantamento dos instrumentos utilizados no
laboratério, do plano de manutencéo e calibracdo do medidor de pH, condutivimetro
e turbidimetro, da leitura dos manuais destes e foi verificados os dados dos seus
respectivos testes de desempenho, de acordo com a ABNT NBR ISO/IEC
17025:2005.

Foi realizado uma inspecdo nas caracteristicas metrolégicas do Plano de
Manutencédo e Calibracdo do Laboratorio, dos erros, das incertezas de medicao,
propondo as devidas melhorias para a adequacdo a norma, através de analise

estatistica dos dados coletados.
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Por fim, foi desenvolvido um sistema automatizado, utilizando o software SQL
Server para armazenamento de dados e o Visual Basic para interface grafica, com o
objetivo de possibilitar o recebimento, registro e armazenamento automatico de
dados dos instrumentos (medidor de pH, condutivimetro e turbidimetro), além de
processar os célculos dos resultados e das incertezas destes ensaios quimicos.
Neste trabalho, realizou-se uma andlise da otimizacdo com relagdo ao tempo de
registro dos dados metroldgicos e aos custos do laboratério com a implantacdo do

sistema de automatizado no laboratorio ambiental.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Metrologia

Durante o Primeiro Reinado, as tentativas de uniformizacdo das unidades de
medida brasileiras se apoiaram em padrdoes oriundos da Corte Portuguesa. Em
1830, um ano antes da abdicacdo ao trono por D. Pedro |, o deputado gaucho
Céandido Baptista de Oliveira sugeriu a ado¢éo do sistema métrico decimal em vigor
na Republica Francesa. Entretanto, apenas em 26 de junho de 1862, ja no Segundo
Reinado, Dom Pedro Il promulga a Lei Imperial n°11 57 e com ela oficializa, em todo
o territorio nacional, a utilizacdo do sistema métrico decimal francés. O Brasil foi uma
das primeiras nacdes a adotar o novo sistema como signatario da Convencgdo do
Metro, instituida em 20 de maio de 1875 (FERNANDES, 2012).

Dessa maneira, segundo Dias (1998), a situacdo do sistema métrico, nas
ultimas décadas do Império, encontrava-se consolidada, do ponto de vista legal, e as
dificuldades em tornar vigentes as unidades métricas ndo constituiam um panorama
profundamente diverso da experiéncia mundial: falta de recursos para a divulgacao
do sistema, uso secular das medidas relacionadas as atividades agricolas
tradicionais e assim por diante. Inexistia, € verdade, um projeto de instituicdo
cientifica para a guarda e conservacdo dos padrées, mas foi a proclamacédo da
Republica, associada a implantacdo do federalismo, que veio a acarretar, neste
campo, grande retrocesso.

A primeira constituicdo republicana, de forma auspiciosa, separava as
atribuicbes metrolégicas da fixacdo de padrbes monetarios e incluia no texto
promulgado em 24 de fevereiro de 1891, artigo 34, entre as competéncias privativas
do Congresso Nacional, o item 9, fixar o padrdo dos pesos e medidas. No entanto,
quase dez anos de turbuléncia politica e o triunfo de uma viséo liberal quanto a
legitimidade da atuacdo do governo central no campo da regulagdo da economia
provocaram o virtual desaparecimento desta atividade da administragéo federal.

Porém, o crescimento industrial no século XX fortaleceu a necessidade de
criar no Brasil instrumentos mais eficazes de controle que viessem a impulsionar e
proteger produtores e consumidores. Em 1961, foi criado o Instituto Nacional de
Pesos e Medidas (INPM), centralizando a politica metrolégica nacional. Para a plena
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execucao de suas competéncias, ele adotou, em 1962, o Sistema Internacional de
Unidades (Sl), consolidado pela 112 Conferéncia Geral de Pesos e Medidas em
1960. Os Orgaos Estaduais, hoje conhecidos como Orgdos Delegados, recebem a
incumbéncia de execucao de atividades metroldgicas, atingindo cada regido do Pais.

O crescimento econdmico verificado no Brasil ao final da década de 1960
motivou novas politicas governamentais de apoio ao setor produtivo. A necessidade
de acompanhar o mundo na sua corrida tecnolégica, no aperfeicoamento, na
exatiddo e, principalmente, no atendimento as exigéncias do consumidor, trouxe
novos desafios para a indastria. Em 1973, nascia o Instituto Nacional de Metrologia,
Normalizacdo e Qualidade Industrial, o Inmetro, hoje chamado Instituto Nacional de
Metrologia, Qualidade e Tecnologia (DIAS, 1998).

No ambito de sua ampla missao institucional, pretende esse instituto,
fortalecer as empresas nacionais, aumentando a sua produtividade por meio da

adocdo de mecanismos destinados a melhoria da qualidade de produtos e servigos.

2.2. Sistema de Confiabilidade Metrolégica

Um dos principais fatores que influem na exatiddo das medic¢des realizadas
por um laboratério € a exatiddo do instrumento de medicdo. O melhor meio de
avaliar a exatiddo de um instrumento de medicdo é compara-lo com um outro
instrumento de medi¢do ou padrdo mais exato.

A metrologia descreve este processo como sendo a calibragdao do
instrumento, em que suas caracteristicas metrologicas sao determinadas. O padrao
que um laboratdrio utiliza em uma calibracéo, por sua vez, deve estar calibrado por
meio de comparacdo, com um padrdo com exatiddao ainda maior, e assim
sucessivamente.

A propriedade de um resultado de medicdo pela qual os resultados podem ser
relacionados a uma referéncia, por meio de uma cadeia ininterrupta documentada de
calibragdes, cada uma contribuindo para a incerteza de medigéo, é conhecida como
rastreabilidade das medicdes.

Os padrdes nacionais e internacionais sdo normalmente mantidos pelos
Institutos Nacionais de Metrologia de cada pais, como o NPL no Reino Unido, o PTB

na Alemanha ou pela Diretoria de Metrologia Cientifica e Industrial do Inmetro
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Dimci/lnmetro) no Brasil. Os Institutos Nacionais de Metrologia estdo no topo da
hierarquia metrolégica em um pais e sao responsaveis por disseminar as unidades
de medida aos usuarios, sejam eles cientistas, autoridades publicas, laboratorios ou
Indistrias  (INSTITUTO NACIONAL DE METROLOGIA, QUALIDADE E
TECNOLOGIA, 2011).

A Coordenagcdo Geral de Acreditacdo do Inmetro (Cgcre) é o oOrgdo de
acreditacdo® de organismos de avaliacdo da conformidade reconhecido pelo
Governo Brasileiro. O Decreto n° 6.275, de 28 de novembro de 2007, estabelece que
compete a Coordenacgdo Geral de Acreditagdo do Inmetro atuar como organismo de
acreditacdo de organismos de avaliacdo da conformidade. A Cgcre é, portanto,
dentro da estrutura organizacional do Inmetro, a unidade organizacional principal
que tem total responsabilidade e autoridade sobre todos os aspectos referentes a
acreditacéo, incluindo as decisfes de acreditagdo (Inmetro, 2012)

De acordo com o documento do Inmetro DOQ-CGCRE-001 (Inmetro, 2008) a
acreditacdo oferece vantagens aos laboratorios, como a conquista de novos
mercados, apenas disponiveis a organismos de avaliacdo da conformidade que
ja demonstraram sua credibilidade e competéncia técnica; diferenciagcdo competitiva,
direito de emitir certificados de calibracdo e relatorios de ensaio com o simbolo da
acreditacdo; possibilidade de reconhecimento e aceitagcdo dos seus certificados de
calibracéo e relatorios de ensaios, emitidos com o simbolo acreditacdo; aumento da
confianca dos clientes nos resultados das calibracbes ou ensaios oferecidos;
aumento da confiangca dos clientes nos materiais de referéncia adquiridos; aumento
da confianca dos clientes nos programas de ensaios de proficiéncia promovidos;
evidéncia de que o laboratério foi avaliado por uma equipe de avaliadores
independentes e competentes, especialistas nos campos em que atua; reducao do
namero de auditorias por parte dos clientes e outros organismos, reduzindo
os custos do laboratorio com estas atividades; auto-avaliagdo e aprimoramento
técnico, pela sua participacdo em auditorias de medicdo promovidos pela
DICLA (Divisdo de Acreditacdo de Laboratérios) e por meio das avaliacbes

realizadas pela CGCRE (Coordenacédo Geral de Acreditagdo), no caso de

2 Acreditacdo, segundo a norma ABNT NBR ISO/IEC 17011:2005, consiste na atestacdo de terceira
parte relacionada a um organismo de avaliagdo da conformidade, comunicando a demonstracdo
formal da sua competéncia para realizar tarefas especificas de avaliacdo da conformidade.
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laboratérios de calibracéo; divulgacdo e marketing dos servicos acreditados,
oferecidos por intermédio do catalogo disponibilizado na internet.
Segundo Borges (2007), os principais fatores que contribuem para os erros

analiticos estdao numerados na TAB. 1.
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TABELA 1. Principais fatores que podem contribuir para erros em processos analiticos.

Etapa

Atividade

Fatores

Amostra recebida pelo laboratério

=

. identificacdo da amostra

. caracteristicas da embalagem

Armazenamento da amostra antes

do ensaio

. condi¢cbes de armazenamento
. estabilidade da amostra

. avaliacdo da contaminacéo

Pré-tratamento da amostra

. avaliacdo da contaminacéo
. homogeneidade da amostra
. tamanho da particula

. condi¢cées ambientais

Obtencéo de aliquota para

realizac&do do ensaio

. homogeneidade das amostras
. calibracdo das balancas
. calibracdo de vidrarias

. avaliagdo da contaminacéo

Preparo da aliquota a ser analisada

. pureza dos reagentes
. calibracdo dos equipamentos

. avaliacdo da contaminacéo

Extracdo do analito de interesse

. concentragdo dos reagentes
. pureza dos reagentes
. condicBes da extracao: temperatura, tempo

. avaliagdo da contaminacéo

Extracao finalizada

. avaliagdo de perdas durante a extragédo
. avaliagdo de contaminacéo

. calibracdo dos equipamentos

Etapas de diluicdo ou concentracéo

. pureza dos reagentes
. calibracdo dos equipamentos

. avaliagdo da contaminacgéo

Etapa de medicéo

. adequacéo do instrumento utilizado
. calibracao dos equipamentos
. materiais de referéncia ndo apropriados

. interferentes

10

Célculo da concentracdo do analito

na amostra

. modelo da curva analitica utilizada
. fatores de correcdo
. arredondamento de nimeros

. erros de célculo

11

Relatério com os resultados obtidos

Rl WO DN PP A WODNPFP OWODNPRPODNPRP PP ODNPODNDP PR ODNPRPPEP ODNPRPLODNDERERDN

. erros de transcrigédo

Fonte: BORGES, 2007.
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2.3. Rastreabilidade Metroldgica

De acordo com a norma NBR ISO/IEC 17025 (ASSOCIACAO BRASILEIRA
DE NORMAS TECNICAS, 2005), todo equipamento utilizado em ensaios e/ou
calibragbes, incluindo os equipamentos para medicbes auxiliares (por exemplo:
condi¢bes ambientais), que tenha efeito significativo sobre a exatidao ou validade do
resultado do ensaio, calibragdo ou amostragem, deve ser calibrado antes de entrar
em servico. Dessa forma, o laboratério deve estabelecer um programa e
procedimento para a calibragdo dos seus equipamentos.

O VIM (VOCABULARIO INTERNACIONAL DE METROLOGIA, 2012) também
estabelece uma nota, ressaltando que, para medicdes com mais de uma grandeza
de entrada no modelo de medicdo, cada valor de entrada deve ter sua propria
rastreabilidade e a hierarquia de calibragdo envolvida pode formar uma estrutura
ramificada ou uma rede. Assim, o esforco envolvido no estabelecimento da
rastreabilidade metrolégica para cada valor da grandeza de entrada deve ser
proporcional a sua contribuicéo relativa para o resultado de medicao.

Véarias diretrizes de rastreabilidade, sdo documentadas pela Cgcre
(Coordenacao Geral de Acreditagdo do Inmetro) estabelecendo documentos
normativos (NIE-CGCRE, NIT-DICLA), que constituem requisitos para a acreditacéo,
sendo a conformidade do laboratoério a estes requisitos avaliada em todas as etapas
desse processo. A Cgcre publica, também, documentos orientativos (DOQ-CGCRE),
que tém finalidade de fornecer informacdes aos laboratérios que os auxiliem na
implementagcdo dos requisitos de acreditacdo. Embora estes documentos néo
tenham carater compulsorio, os laboratérios que seguem as orientacbes neles
contidas atendem aos requisitos da acreditacao.

Dessa forma, um dos documentos orientativos da Coordenacdo Geral de
Acreditacdo do Inmetro, o DOQ-CGCRE-003 (Inmetro, 2013), orienta que para
caracterizar a rastreabilidade de uma medicdo, ndo é suficiente que o laboratorio
calibre seus equipamentos e disponha dos certificados de calibracéo
correspondentes. E preciso ir além disso, pois um certificado de calibragdo n&o
fornece, necessariamente, informacdes sobre a competéncia dos laboratérios que
realizam as calibragdes que formam a cadeia de rastreabilidade. E preciso que

se considerem também alguns outros elementos que sdo essenciais para que se
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possa afirmar que o resultado de uma medicdo € rastreavel a um padrao nacional
ou internacional:

a) Cadeia continua de comparacdes, conduzindo até um padrdo nacional ou
internacional;

b) Referéncia & unidade Sl: a cadeia de compara¢cdes deve alcancar os padrbes
primérios para a realizacao da unidade do SI;

c) Recalibracdes: as calibracbes devem ser repetidas a intervalos apropriados,
definidos em funcdo de uma série de variaveis, tais como incerteza requerida,
freqiéncia e modo de wuso dos instrumentos de medicdo, estabilidade dos
equipamentos etc;

d) Incerteza de medicdo: a cada passo da cadeia de rastreabilidade, deve ser
determinada a incerteza de medicdo, de acordo com meétodos definidos, de
modo que se obtenha uma incerteza total para a cadeia;

e) Documentagao: cada passo da cadeia de rastreabilidade deve ser realizado
de acordo com procedimentos documentados, reconhecidos como adequados e os
resultados obtidos devem ser registrados em um certificado de calibracao;

f) Competéncia: os laboratorios que realizam um ou mais passos de cadeia
de rastreabilidade devem fornecer evidéncias da sua competéncia para a realizacéo

da calibragéo.

A partir das referéncias citadas acima, verificou-se a importancia da
rastreabilidade metrologica para o processo de medicdo. Visto que esse termo é
citado em varias referéncias essenciais para a metrologia. Além disso, observam-se
o destaque e o detalhamento que s&do desenvolvidos para a definicdo de

rastreabilidade.

2.4. Incerteza de medicéo

Segundo o Vocabulario Internacional de Metrologia (Inmetro, 2012), a
incerteza de medicdo € um parametro ndo negativo que caracteriza a dispersao dos
valores atribuidos a um mensurando®, com base nas informacdes utilizadas. A

incerteza de medicdo compreende componentes provenientes de efeitos

% Segundo o VIM (Vocabulario Internacional de Metgih, 2012, mensurando é a grandeza que se pretende
medir. A especificacdo de um mensurando requeronhecimento da natureza da grandeza e serigho

do estado do fendmeno, do corpo ou da &obist da qual a grandeza é uma propriedadeiindcl
qualquer constituinte relevante e as entidadesigasgnenvolvidas.
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sistematicos, tais como componentes associadas a correcdes e valores atribuidos a
padrées. Algumas vezes nado sdo corrigidos efeitos sistematicos estimados; em
vez disso, sdo incorporadas componentes de incerteza de medicdo associadas.

O parametro pode ser, por exemplo, um desvio padrdo denominado incerteza
padrdao (ou um de seus multiplos) ou a metade de um intervalo tendo uma
probabilidade de abrangéncia determinada.

Dessa forma, de acordo com EURACHEM (2012), na linguagem comum, a
palavra incerteza esta associada ao conceito geral de duvida. Porém, neste caso, a
palavra incerteza, sem adjetivos, refere-se ou a um parametro associado com a
definicdo apresentada, ou ao conhecimento limitado acerca de um dado valor.
Incerteza de medicao ndo implica que se coloquem duavidas sobre a validade de uma
medicdo; mas, pelo contrario, o conhecimento da incerteza implica confianca
acrescida na validade do resultado de uma medigao.

De acordo com o documento DOQ-CGRE-003 (Inmetro, 2013), os laboratorios
devem ser capazes de atribuir, para as medi¢cdes que realizam, algum limite dentro
do qual espera-se que esteja contido o valor verdadeiro do mensurando. Os
laboratérios devem também ser capazes de atribuir um nivel de confianca para a
probabilidade de que o valor verdadeiro do mensurando esteja dentro destes limites.

A ABNT NBR ISO/IEC 17025 requer que os laboratérios declarem a incerteza
de medicdo em seus certificados e relatérios, quando pertinente. Enquanto, a norma
NIT-DICLA-021 (Inmetro, 2013), estabelece como requisito para a acreditacdo de
laboratérios de calibracdo, o atendimento aos principios estabelecidos na “Versao
Brasileira do Documento de Referéncia EA-4/02 — Expressdo da Incerteza de
Medicao na Calibracao”.

Assim, segundo Carrasco et al. (2008), consideram-se as seguintes etapas
para a estimativa da incerteza de medic¢do: definicdo do mensurando, das grandezas
de entrada e das fontes de incerteza; determinagéo dos coeficientes de sensibilidade
e dos componentes de incerteza; determinacdo da incerteza-padrao combinada;
determinacdo dos graus de liberdade efetivos; e determinacdo do coeficiente de

abrangéncia e da incerteza expandida.
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2.4.1. Fatores que afetam a Incerteza

A incerteza do resultado de uma medicéo reflete a falta de conhecimento
exato do valor do mensurando. O resultado de uma medi¢do, apos correcdo dos
efeitos sistematicos reconhecidos, € ainda, tdo somente uma estimativa do valor do
mensurando por causa da incerteza proveniente dos efeitos sisteméticos. O
resultado de uma medicéo (apos correcao), pode, sem que se perceba, estar muito
proximo do valor do mensurando (e, assim, ter um erro desprezivel), muito embora
possa ter uma incerteza grande. Portanto, a incerteza do resultado de uma medicao
nao deve ser confundida com o erro desconhecido remanescente (Inmetro, 2003).

A incerteza de uma medicdo € determinada em funcdo de diversos
fatores. Alguns deles sdo a definicdo incompleta do mensurando; a natureza do
item a ser calibrado ou ensaiado; caracteristicas e calibracdo do equipamento
utilizado; efeito das condigbes ambientais; valores ndo exatos de constantes ou
outros parametros obtidos de fontes externas; procedimento de calibracdo ou de

ensaio e a variabilidade do operador (Inmetro, 2011).

2.4.2. Avaliacdo da Incerteza de Medig&o

Alguns dos fatores que contribuem para a determinacdo da incerteza de
uma medigdo podem ser calculados estatisticamente e outros s&o estimados com
base somente na experiéncia ou em outras informagdes. A repetibilidade de um
instrumento, a influéncia das condicbes ambientais sobre o desempenho do
equipamento, além de outros fatores, podem ser quantificados. Algumas outras
influéncias ou componentes da incerteza sdo mais dificeis de quantificar e o
laboratério poderd ter que utilizar julgamentos ou avaliagbes subjetivas,
baseadas em sua prOpria experiéncia e conhecimentos. O laboratorio deve
decidir quais desses fatores tém influéncia sobre o resultados e deve se esforcar
para quantifica-los, definindo, entdo, quais deles sao significativos (Inmetro, 2011).

De acordo com o DOQ-CGRE-003 (Inmetro, 2011), cada laboratério deve
estabelecer seus proprios procedimentos para estimar a incerteza de  medicao.
No entanto, para a acreditacdo, esses procedimentos precisam atender

a norma da Divisdo de Acreditacdo de Laboratorios, denominada NIT-Dicla-021, que
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trata da expressdo da incerteza de medicdo. E indispensavel que todos o0s
laboratérios de calibracdo e de ensaio utilizem o “Guia para Expressao de
Incerteza de Medicdo” (GUM), publicado pela ISO em nome de seis outras
organizacdes internacionais, a Bureau Internacional de Pesos e Medidas (BIPM), a
Comissdo Internacional de Eletrotécnica (IEC), Federacao Internacional de Quimica
Clinica e Medicina Laboratorial (IFCC), Unido Internacional de Quimica Pura e
Aplicada (IJUPAC), Unido Internacional de Fisica Pura e Aplicada (IUPAP) e
Organizacéao Internacional de Metrologia Legal (OIML).

De acordo com Eurachem (2012), o diagrama de causa e efeito, € uma
forma muito conveniente de listar as fontes de incerteza, mostrando como se
relacionam entre si e indicando a respectiva influéncia na incerteza do resultado.
Também ajuda a evitar dupla contagem das fontes. Uma vez concluida a lista de
fontes de incerteza, os seus efeitos podem, em principio, ser representados por um
modelo formal de medicdo, em que cada efeito € associado com um parametro ou
variavel da equacao. Tem-se, entdo, um modelo completo do processo de medicao,
em termos de todos os fatores individuais que afetam o resultado. Esta funcédo pode
ser muito complexa e pode nao ser possivel explicitd-la. Quando possivel, deve ser
feito, dado que a forma da expressdo determinara geralmente o método de
combinar as contribui¢cdes individuais da incerteza.

O GUM estabelece métodos para combinar os diferentes componentes da
incerteza de medicdo, criando uma base para a comparacdo de resultados e
permitindo que a incerteza estimada para um resultado possa ser usada
diretamente como uma contribuicdo para a avaliagdo da incerteza de uma
outra medicao.

Conforme Silva Neto (2012), para decidir se uma sistema de medicdo esta
funcionando adequadamente, a variabilidade observada experimentalmente de seus
valores de saida, conforme medido pelo desvio padrao observado, é frequentemente
comparada com o desvio padrdo previsto, obtido pela combinacdo dos varios
componentes da incerteza que caracterizam a medi¢cdo, como agueles obtidos das
avaliacdes Tipo A ou Tipo B.

A incerteza padréo tipo A, considera apenas fatores estatisticos e, por ser
mais simples, é geralmente adotada para calculo. Para determinacédo desse tipo de
incerteza, deve-se executar uma série de repeticdes em iguais condi¢cdes. Para obter

bons resultados, o numero de repeticdes deve ser (de preferéncia) no minimo 10 e
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contar com um mensurando de boa qualidade. Caso essa incerteza seja calculada
em condi¢des de calibracdo, devem ser utilizados padrdes de 6tima qualidade.

Em muitos casos, quando a Incerteza Tipo A ndo é o suficiente para avaliar a
acuracidade de uma medida materializada, é necessario aplicar a Incerteza Tipo B,
que € estimada a partir de um julgamento cientifico. A avaliagdo da Incerteza Tipo B
é feita a partir de um julgamento cientifico com base em todas as informacdes
relevantes disponiveis sobre o instrumento e 0 processo de medicao.

Dessa forma, o conjunto de informacdes pode incluir: dados de medicdes
prévias, experiéncia ou conhecimento geral do comportamento e propriedades de
materiais e instrumentos relevantes, especificagdes do fabricante, dados fornecidos
em certificados de calibragcdes ou outros certificados, incertezas relacionadas a

dados de referéncias extraidos de manuais.

2.4.3. Importancia da Incerteza

Quando séo realizadas calibracbes ou ensaios para estabelecer
conformidade de um produto com uma especificacdo, € importante, tanto para
o comprador como para o fabricante, que a incerteza seja conhecida e
determinada adequadamente.

Na industria, a quantidade de bons produtos ou o0s custos de producao
e, consequentemente, os lucros obtidos numa linha de producéo, sdo determinados
pelo nimero de itens que atendem as especificagdes do produto ou do comprador.
Estas especificagbes geralmente contém limites para as propriedades do
produto. O fabricante e o comprador precisam ter uma garantia de que, apoés
serem considerados todos o0s possiveis erros e incertezas, as propriedades estejam
dentro desses limites.

Embora em alguns casos a especificagdo do ensaio ou da calibragéo forneca
orientacdes detalhadas para a estimativa da incerteza, € responsabilidade do
laboratorio decidir que incerteza podera ser obtida e com que nivel de confianca,
devendo discuti-la com o cliente antes de realizar a calibragéo ou ensaio.

Para isto o laboratério deve levar em conta ndo apenas os fatores aos
quais ja foram referenciados, mas também qualquer informacdo obtida de
calibracbes ou ensaios similares. Um laboratdrio nunca deve concordar em

realizar um trabalho sem antes informar ao cliente sobre a sua incerteza,
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particularmente se o cliente n&o estiver familiarizado com a medi¢cdo em questéo ou
se existirem poucas informagdes e experiéncias anteriores sobre o produto ou

material ensaiado, ou sobre o padréo ou instrumento calibrado (Inmetro, 2013).

2.5. Principios do Plano de Calibragéo

Embora a rastreabilidade seja assegurada com as calibragbes dos
instrumentos, a correta interpretacdo e aplicagcdo dos resultados obtidos (erro e
incerteza) bem como a manutencédo do status de calibracdo sdo fundamentais,
pois a desconsideracdo desses fatores pode comprometer o processo produtivo.

De acordo com Sereno e Sheremetieff (2007) ao se adquirir um
instrumento, na maioria dos casos, vem recomendado em seu manual ou na
sua especificacdo o intervalo de calibracdo. Este intervalo de tempo deve ser
seguido até obter-se um histérico do comportamento do instrumento/padréao,
guando a evidéncia da estabilidade do instrumento permita o aumento do
intervalo entre calibragdes.

E importante ressaltar que além de garantir a confiabilidade metrologica dos
instrumentos, o cumprimento do plano de calibragdo auxilia na manutencéo da
confianca do processo no qual a medi¢do esta envolvida.

Todo instrumento, quando enviado a calibragdo, fica inoperante pelo
periodo de translado e pelo tempo que esta no laboratorio sendo calibrado,
devendo desta forma, ser verificado junto a seu usuario a possibilidade de
substituicdo ou retirada de operagdo durante periodo de calibracéo.

Para instrumentos utilizados nas tomadas de decisdo em processos
continuos, deve-se ter ao menos um instrumento "reserva’ com o0 status de
calibracdo em dia para que, caso haja uma quebra do instrumento ou retirada
para calibragdo, exista outro instrumento para substituir o inoperante
prontamente.

O responsavel pelo plano de calibracdo deve, ao elaborar o0 mesmo,
considerar a necessidade da existéncia de instrumentos replicados e garantir
que em momento algum exista conflito de datas de calibracdo de modo que a
empresa nao fique desamparada.

Como dito anteriormente, a escolha do laboratorio responsavel pela
execucdo da calibracdo deverd levar em conta a incerteza requerida pelo

processo produtivo. A capacidade de medicdo de cada laboratério pertencentes
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a RBC (Rede Brasileira de Calibracdo) e RBLE (Rede Brasileira de Laboratorios de
Ensaio) encontram-se disponiveis na pagina do Inmetro

(http://www.inmetro.gov.br).

2.5.1. Intervalo de Calibracéo

Em relagdo ao intervalo de calibragdo que, na maioria dos casos, é
indicado pelo fabricante, este pode ser alterado para melhoria da confiabilidade e
reducado de custos.

O intervalo de calibracdo também pode ser determinado pela experiéncia
(conhecimento) da empresa com instrumentos similares, mas para isso €
necessario um histérico de informacdes referentes a calibracdes e verificacbes
de instrumentos dessa natureza. Mesmos com esse conhecimento € necessaria
a calibracdo em intervalos menores nos primeiros anos de utilizagdo para
averiguar se o instrumento em questdo segue o0 padrdo de comportamento dos
instrumentos similares ja utilizados pela empresa (SERENO; SHEREMETIEFF,
2007).

A determinacdo do intervalo depende, entre outros fatores, da frequéncia
de utilizacdo do instrumento/padrdo. A definicho de um pequeno intervalo nos
primeiros anos para melhor conhecimento do equipamento é viavel uma vez que se
faca um estudo e acompanhamento do comportamento deste.

Os instrumentos com grande frequéncia de utilizacdo e de vital
importancia na tomada de decisdo devem ter uma frequéncia de verificacdo
compativel com sua importancia. Quando ja se tem estabelecido um histérico de
calibracbes de um instrumento/padrdo pode-se, considerando alguns fatores,
aumentar o intervalo entre as calibragdes.

Um desses fatores é analise da tendéncia do comportamento do instrumento.
Esta andalise nos permite inferir o comportamento futuro do padrdo e o
comportamento em operacdo entre as calibragcbes. Esta analise permite
também determinar um fator temporal de correcdo que pode ser acrescido ao
erro para maior confiabilidade na medic&o. Esse fator pode ser também somado

a incerteza.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Laboratério ambiental

O Laboratorio Ambiental, onde esse trabalho foi desenvolvido, realiza ensaios
(andlises quimicas e amostragens) de aguas, efluentes liquidos e ar na regido de
Araxa, Minas Gerais. Neste laboratério sdo realizadas mais de 2000 ensaios por
més. Neste trabalho, seréo realizadas 8 replicatas para cada um dos ensaios de pH,

turbidez e condutividade.

3.2. Medicéo e equipamentos do laboratorio
O objeto de estudo dessa unidade sdo as medicdes de pH, condutividade e
turbidez. Dessa forma, os instrumentos utilizados neste trabalho sdo o medidor de

pH, condutivimetro e turbidimetro.

3.2.1. Medicao de pH

A medicdo do pH é realizada utilizando o equipamento denominado medidor
de pH ou pHmetro (DIGIMED, 2000b).

Segundo Vogel (2012), os medidores de pH modernos séo voltimetros
eletronicos digitais dotados de uma escala que permite a leitura do pH. Eles podem
variar em complexidade, desde o instrumento portatii comparativamente simples
para uso em campo até os aparelhos mais sofisticados de bancada, frequentemente
dotados de uma expansdo de escala de resolucdo de 0,001 unidade de pH e
acuracia de 0,001 unidade.

O equipamento a ser utilizado é do fabricante Digimed, modelo portétil DM2P.
O Equipamento possui uma memoria ndo volatil (E2PROM), para armazenar as
caracteristicas de operacéo (resolu¢do, modo de leitura, calibragéo etc). Mesmo que
for desligado da energia elétrica, sdo mantidas as caracteristicas estabelecidas para

o trabalho. A descricdo do equipamento esta apresentada na FIG. 1.
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Legenda:

1 - Visor: Display Alfanumérico de 2 Linhas x 16 caracteres

2 - Teclado de membrana

3 - Tampa do compartimento da bateria

4 - Saida serial

5 - Tampas de protecao para utilizacdo ao tempo

6 - Saida para eliminador de bateria

7 - Conector BNC: Entrada do Eletrodo de pH.

8 - Conector BNC: Entrada do Termocompensador (DMF-P1)

Figura 1: Partes do medidor de pH
Fonte: Digimed, 2012.
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3.2.2. Medicéo de Turbidez

O valor de turbidez de uma determinada amostra é a leitura proporcionada
pelo espalhamento e absor¢cédo da luz que a atravessa. A turbidez ndo é a medida
dos solidos suspensos, mas uma determinacdo do efeito da refracdo da luz através
dos sdlidos. Para uma definicdo mais rigorosa sobre turbidez € necessério refletir
acerca das caracteristicas das misturas entre substancias (DIGIMED, 2000c).

Segundo o manual do fabricante do equipamento Digimed (2000c), define-se
mistura homogénea ou monofasica, como sendo qualquer conjunto de substancias
que apresente um aspecto visual Unico, enquanto que as misturas ditas
heterogéneas ou polifasicas, sdo aquelas nas quais se nota a presenca de mais de
um aspecto visual. As misturas homogéneas também sédo conhecidas pelo nome de
solugbes, enquanto que as misturas heterogéneas denominam-se como
suspensdes. Desta maneira, se notarmos num dado liquido uma transparéncia
menor do que a usualmente esperada, isto é indicio da presenca de algum produto
sélido em suspensdo, o qual torna o sistema estudado heterogéneo. E com
relacdo a essa heterogeneidade que se estabelece o conceito da turbidez. Esta
passa a ser um parametro que descreve esta quantidade de material sélido
suspenso no liquido, sendo tanto maior quanto for a quantidade de sdlidos em
suspensao.

A turbidimetria consiste em avaliar a quantidade de particulado presente em
uma dada amostra liquida, a partir da comparacdo do grau de transparéncia /
turbidez, desta amostra frente a um padrdo, cuja turbidez é previamente conhecida
utilizando-se para tanto um feixe Iluminoso. Ressaltamos que os liquidos
turvos sdo materiais coloidais, apresentando o efeito Tyndall, que consiste no
espalhamento da luz quando esta atravessa um coléide (DIGIMED, 2000c).

E este espalhamento que é quantificado nas medidas turbidimétricas. Sabe-
se que, quando a luz incide em um material ela pode ser refletida, refratada ou
absorvida. Como a reflexdo € um fendmeno inevitavel e inerente a qualquer
interacao Optica, deve-se atentar para outros dois fendmenos, sendo que a absorcao
esta relacionada a coloracdo, enquanto que a turbidez altera a refracdo através do
fluido de trabalho.
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Os turbidimetros do fabricante Digimed s&do do tipo nefelométrico, ou
simplesmente nefeldmetros, os quais avaliam o espalhamento da luz Tyndall a

90°da luz incidente na amostra.

3.2.3. Medicao de Condutividade

A condutividade eletrolitica, também chamada de Condutéancia Especifica, € a
capacidade de uma solucdo conduzir corrente elétrica. A conducdo da corrente
elétrica em solugdes eletroliticas difere da condugdo nos metais. Nos metais, a
corrente elétrica € composta unicamente de "elétrons livres", jA nos liquidos a
conducéao é feita por ions (DIGIMED, 2000).

Segundo o manual do condutivimetro do fabricante Digimed (2000), a
condutancia especifica resulta da soma das contribuicbes de todos os ions
presentes. Contudo, a fracdo de corrente transportada depende da concentracao
relativa e da facilidade com que se movimenta no meio, de onde concluimos que a
condutancia especifica de um eletrdlito varia com a concentragdo dos ions
presentes.

A conduténcia especifica € definida como o reciproco da resisténcia
especifica. Em termos de unidades, a Resisténcia € expressa em Ohm/cm que tera
como sua reciproca a Condutividade expressa em Mho/cm, também chamada de
Siemens (S) /cm. Serdo normalmente utilizados seus submultiplos:

HS = 0,000001S e o mS = 0,001S. (DIGIMED, 2000)

A medida da condutancia requer o uso da corrente alternada a fim de
minimizar os efeitos da eletrolise, que ocasionam modificacbes na composicédo da
solucdo. A frequéncia da corrente, para leituras otimizadas, devera situar-se entre

certos limites.

3.3. Desenvolvimento de um sistema automatizado de medicao

A automacao de processos é geralmente utilizada para agilizar a execucéo de
atividades, facilitar o controle e minimizar a variabilidade e desvios dos processos
definidos por uma instituicdo. A Norma ABNT NBR IEC 17025:2005 nao exige que
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0S processos sejam automatizados, porém ha liberdade para que esta automacéo
seja implementada. Para que a automacgdo de processos seja implementada é
necessario que o Laboratério avalie a demanda dos processos, a existéncia
de infraestrutura tecnolégica e a capacitagcdo de seus recursos humanos para
operar sistemas automatizados.

Segundo Barros (1997), pode-se observar, que a garantia de sucesso de um
empreendimento de automacdo deve-se principalmente aos cuidados tomados na
fase de planejamento e de como as diretrizes deste planejamento sdo seguidas
durante a fase de execucdo. Os demais fatores que influenciam no andamento
tornam-se apenas consequéncias do planejamento e execugao.

Assim, no presente trabalho foi proposto o desenvolvimento de um sistema
automatizado de laboratério, de modo a criar interfaces para operacdo dos
equipamentos e registro automatico dos resultados. Dessa forma, sera estabelecido
a garantia da rastreabilidade da medicéo realizada, evitando erros e tornando o
processo do laboratério quimico mais dinamico.

Dessa forma, nesse desenvolvimento do sistema automatizado, foram
utilizadas as saidas RS-232 dos instrumentos, programando-se em Visual Basic e o
banco de dados utilizado foi 0 SQL Server. A escolha desses recursos foi baseada
na disponibilidade e familiaridade desses itens no decorrer do trabalho.

3.4. Procedimento Experimental

Para determinacdo do pH, o Laboratério Ambiental segue um procedimento
operacional, conforme a referéncia normativa do livro Standard Methods for Water
and Wastewater (SMWW) 222 edicdo de 2012, método 4500-H+B. A metodologia
empregada neste trabalho, também utiliza este processo. As etapas do
procedimento, equipamentos, materiais utilizados e a curva de calibragcdo séo
apresentadas a seguir.

O medidor de pH é calibrado com solugdes tampédo pH 4, 7 e 10. Para
verificacdo da curva de calibracdo, séo utilizadas solu¢gdes tampéo pH 5 e pH 9 que
sao registradas em gréaficos de controle.

O ensaio de pH é realizado imediatamente ap0s a amostragem. Primeiro, a
amostra € homogeneizada e colocado cerca de 50 ml desse material coletado em

um béquer de 100 ml. Em seguida, o eletrodo de pH e o compensador de
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7

temperatura € mergulhado na amostra. Aguarda-se a estabilizacdo da leitura e é
realizado o registro do valor em formularios. Apés a determinacdo do pH da batelada
de amostras, o eletrodo € lavado com agua deionizada, seco com papel absorvente
macio, cuidadosamente, e mantido imerso em solucéo de cloreto de potassio (KCI)
de concentragédo 3 molar.

Na determinacdo da condutividade, o Laboratério Ambiental também segue
um procedimento operacional seguindo ao Standard Methods for Water and
Wastewater (SMWW) 222 edicdo de 2012, method 2510-B para determinacao de
condutividade.

Antes da realizac@o do ensaio, a célula de condutividade é lavada com agua
deionizada. Logo apods, é transferida para um béquer, uma solucdo padrdo de
calibracéo de 1410 uS/cm (micro Simens por centimetro) e esta célula € mergulhada
nesta solucdo para calibracdo. E realizada a leitura da solucdo de 1.408 uS/cm e
registrado em formulario préprio. Em seguida, é transferida parte da amostra para
um béquer e a célula de condutividade € mergulhada nessa amostra.

Para determinacéo de turbidez, o Laboratdrio Ambiental também utiliza-se do
SMWW, baseando-se no método 2130 B. Na calibragdo do turbidimetro, sao
utilizadas as soluc¢des padréo de 0,5; 10; 100 e 400 NTU (unidade nefelométrica de
turbidez). Inicialmente, é realizada leitura da agua deionizada e do padréo de 100
NTU, e registrados no grafico de controle para turbidez e no grafico de controle de
brancos. Logo em seguida, a amostra € homogeneizada e transferida para uma
cubeta do medidor de tubidez, evitando a aderéncia de bolhas de ar nas parede e no
fundo da cubeta. Essa cubeta é limpa na sua parte exterior com papel absorvente e
efetua-se a leitura da amostra. O valor obtido € registrado em formulario.

Para o célculo da diluicdo da amostra na determinacéo de turbidez, utiliza-se

a equacao:
\% x
D=-% Equacéo 01
\%
P
Sendo:
D = diluicédo

Vg = volume do Baldo (ml)

Vp = volume Pipetado (ml)
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Turbidez=L x D Equacéo 02

Sendo:
Turbidez = turbidez da amostra (NTU)
L = leitura obtida no turbidimetro (NTU)
D = diluicéo

Para obtencdo dos parametros analiticos foi escolhida, arbitrariamente, uma
amostra pertencente a agua bruta proveniente de um corrego. O mesmo
procedimento de preparacdo do material descrito anteriormente foi utilizado para
obtencdo, homogeneizacéao e leitura da amostra. Conforme citado, foram realizadas
08 replicatas para cada um dos parametros. Seguindo recomendacfes de
Vasconcelos e Tundisi (2009), na coleta e preservacdo para ensaios de pH,
condutividade e turbidez, realizou-se a andlise imediatamente para que né&o
houvesse mudanca das condi¢cdes da amostra. Estes ensaios foram realizados no

mesmo dia, visto o curto tempo de preservacdo dessas amostras.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para o laboratorio da area ambiental estudado, séo realizados monitoramento
ambiental em Araxa, Minas Gerais. Sao realizados ensaios em matrizes de agua
bruta, agua tratada e efluentes, além de monitoramento ambiental da qualidade do
ar. Sao realizados cerca de 3000 analises por més e mais de 300 amostras séo
analisadas. Dessa forma, visto a demanda de servico do laboratorio, foi proposto o
estudo de um sistema de confiabilidade metrolégica, de modo a continuar com a
demanda, mantendo os niveis de qualidade satisfatérios, ja que se trata de andlises
ambientais de grande importancia para a empresa, para a populacdo e para o0s
orgaos fiscalizadores.

Os dados do laboratério foram tratados via planilhas em Excel, conforme
TAB.4, onde foram calculadas a incerteza de medicdo, utilizando-se o Guia

Eurachem. Todos esses registros foram realizados manualmente.

4.1. Célculos da Incerteza de Medicdo para as medi¢cdes de pH, condutividade e
Turbidez

De acordo com a ISO / GUM (Inmetro, 2003), na maioria dos casos, 0
mensurando Y ndo €& medido diretamente, havendo a necessidade de ser
determinada a medicdo, a partir de outras grandezas (n), conforme apresenta a

Equacéao 3.
Y =f(X,X,,....X,) Equacéo 3

Todas as fontes de incerteza que tenham efeito sob a incerteza do
mensurando devem ser estabelecidas e expostas em um diagrama de causa e
efeito, viabilizando um melhor entendimento das fontes que mais contribuem no
processo de estimativa de incerteza de medicéo.

Dessa forma, a seguir, estad relacionada a metodologia adotado para a
estimativa da incerteza de medicao:

- Definicdo do mensurando;

- Definigdo da incerteza das grandezas de entrada, U(;.)
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Para uma grandeza de entrada X; determinada por n observacdes repetidas e
independentes, a incerteza-padrdo u (x)) de uma estimativa x, = X, u(x, )= dx )
com a variancia experimental da média expressa por s* (;.) .

A incerteza padrdo do tipo A pode ser determinada seguindo a Equacéao 4,

onde n corresponde ao numero de determinacdes realizadas.

u(;i): S(Xi) Equacgéo 4

/n

A ISO/ GUM (Inmetro, 2003) explica que, caso a variagdo de x; tenha
distribuicdo normal para os niveis de confianca iguais a 90, 95 e 99%, a incerteza
disponibilizada em um certificado de calibracdo de um equipamento, por exemplo,
deveria ter seu valor dividido por fatores correspondentes a niveis de confianca,

1,64; 1,96 e 2,58, respectivamente.

Entretanto, se a variacdo de xi apresentar uma distribuicdo retangular num intervalo

simétrico a- até a+, a estimativa da incerteza padrao deve ser definida pela Equacéo

Equacgao 5

Para o caso de uma distribuigdo triangular em um intervalo a- até a+, a estimativa da

incerteza padrao segue a Equacéao 6.
u(x_,) =2 Equacao 6
J6

Os célculos da incerteza de medicdo deste trabalho foram baseados nos
conceitos apresentados a seguir:

of
- Célculo dos coeficientes de sensibilidade das grandezas de entrada, ¢ =§
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Segundo o ISO/ GUM, as derivadas % descrevem como a estimativa de

variavel de saida Y varia com alteracdes nos valores das estimativas de grandezas

de entrada (Xi, Xa,... Xp).

- Célculo da incerteza padréo combinada, conforme Equacéo 7, a sequir:
Equagao 7
u(y)= \ Z cZ.u(x, )’ quag

A incerteza padrédo combinada consiste na raiz quadrada da variancia
combinada uf(y) e caracteriza a dispersdo dos valores que poderia,

razoavelmente, ser atribuida ao mensurando Y.

- Célculo da incerteza expandida, U = k.u, onde k (fator de abrangéncia) é
aproximadamente igual a 2 para um nivel de confianca de 95%.

A ISO / GUM (Inmetro, 2003) afirma que a incerteza padrdao combinada pode
ser universalmente usada para expressar a incerteza de um resultado de medicao.

O resultado de uma medicdo €, entdo, expresso como Y =y *U, onde a
melhor estimativa do mensurando Y éyequey-U ay + U é um intervalo com o
qual se espera abranger uma extensa fracdo da distribuicdo de valores que podem
ser atribuidos a Y (Inmetro, 2003).

O documento EURACHEM/ CITAC Guide (2012) apresenta como o0s
conceitos da I1ISO / GUM podem ser aplicados a medicdo em quimica. Segundo
Borges (2007), a primeira versdo desse documento foi publicada em 1995, porém
nesta segunda edicdo publicada em 2000, po6de-se observar que a experiéncia
pratica de estimativa de incerteza de medicdo em laboratérios quimicos e,
principalmente, a consciéncia da necessidade de que sejam introduzidos
procedimentos formais de garantia da qualidade foram fatores inseridos no
documento.

Dessa forma, seguindo as recomendacfes da norma ABNT NBR ISO/IEC
17025, todas as medigcbes dos ensaios foram realizadas com instrumentos
calibrados. Para a realizacdo dos ensaios e posterior calculo das incertezas de
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medicao, foram consideradas fontes provenientes de vidrarias utilizadas, operadores
do sistema de medicao e, principalmente, equipamentos envolvidos.

O primeiro estudo teve por objetivo estimar as principais fontes de incerteza
nas medicbes de pH e de condutividade das amostras de &agua, visando
disponibilizar uma ferramenta que reduza o tempo do analista em avaliar as
principais fontes de incerteza, através da obtencdo de gréficos com as diferentes
contribuicbes de incerteza, baseando-se no Eurachem/CITAC Guide e no ISO /
GUM.

A FIG.2 apresenta o diagrama de causa e efeito para a estimativa da

incerteza de medicéo de pH.

Equipamento

Amostragem

= || Padrdes Calibragéo ||

Curva Calibragédo

4) pH

Repetitividade

Figura 2. Diagrama de causa e efeito para a medigdo de pH em agua.
Fonte: Elaboracéo da propria autora a partir do Guide Quantifying Uncertainty in Analytical
Measurement (EURACHEM, 2012)

Para a estimativa da incerteza de medi¢cdo de condutividade, foi estabelecido

o diagrama de causa e efeito apresentado na FIG. 3.
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Equipamento

Amostragem

> ..
7| Condutividade

Repetitividade

Figura 3. Diagrama de causa e efeito para a medicdo de condutividade eletrolitica em agua.

Fonte: Elaboracao da propria autora.

J& para a estimativa da incerteza de medicdo de turbidez, foi estabelecido o
diagrama de causa e efeito apresentado na FIG. 4, a seguir.

Equipamento

Amostragem
.
Curva Calibragéo
> Turbidez
[ cabraco [
Repetitividade Volume da
amostra

Figura 4. Diagrama de causa e efeito para a medicao de turbidez em agua.

Fonte: Elaboracéo da prépria autora



39

Para a incerteza de medi¢cao da amostragem, foi utilizado, como referéncia, o
documento Eurachem/ Citac Guide (2007). De acordo com Souza Junior (2013), ha
necessidade de se calcular a incerteza de medicdo na coleta de amostras, quando
buscam-se resultados de analises para fins de determinagcdo de parametros
ambientais, pois os resultados destas baseiam-se no proprio ensaio e na sua
incerteza, portanto todas as medi¢cdes quimicas incluem quase sempre um passo
primario que gera a sua propria contribuicdo para a incerteza total sobre o resultado.

Assim, foram coletadas oito amostras em um mesmo dia, cada amostra foi
distribuida em 02 frascos iguais de 1000 ml, gerando 02 subamostras para cada
amostra. Dessa forma, de cada subamostra foram realizados 02 ensaios, conforme

apresenta o FIG. 5 (Planejamento para determinacdo da incerteza de amostragem).
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Local de Amostragem

Amostra X
|
[ 1
Subamostra X.1 Subamostra X.2
Analise X.1.1 Analise X.2.1
Analise X.1.2 Analise X.2.2

Figura 5 - Planejamento para a determinag&o da incerteza de amostragem, onde “X”
representa o sequencial das amostras de 1 a 8.

Fonte: Elaboragédo da prépria autora

As seguintes equacdes foram utilizadas para o calculo da incerteza da amostragem:
RN
S§ = qnizﬂ:(xi - XJ Equacéo 8

Sendo:

SS; = Soma de quadrados entre amostras.
P a /- -3)? 5
SS = nZZ(& - K) Equacéo 9
i=1 j=1

SS;, = Soma de quadrados entre sub-amostras.

Pa N/ - -)\2
SS=n) 2 [&,—‘Xj Equagéo 10

xj = média da sub-amostra j obtida pelo para a amostra (ponto) i.

i n Equacéo 11
1
Xij = n Z Xi
k=1
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Xi = média da amostra i.

1
Xi =— Equacéo 12
qz)(‘J quacg

- p
xziz Equacdo 13
p "

Sendo:
p = numero de amostras;
g = numero de sub-amostras por ponto (amostra);

n = numero de determinagcfes em replicata por sub-amostra.

si(fator 0)=, +¢ Equacéo 14

Ss(fator 0) = desvio-padréao da reprodutibilidade incluindo o fator O (amostragem)

s.(fator 1)=,+¢ Equagéo 15

Ss(fator 1)= desvio-padrdao da reprodutibilidade incluindo o fator 1 (sub-

amostragem).
s:(global )a/@ Equacéo 16

s:(global )= desvio-padrao da reprodutibilidade global.
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> Equacéo 17

Sendo:

s = desvio-padrao da repetibilidade.

De acordo com Eurachem (2012), a incerteza padrédo relativa corresponde a
equacao a seguir:

Incertezgpadréorelativa = u) Equacao 18
X

Sendo:
u(x) = Incerteza padrao.

x = valor da grandeza.

Para verificar se ndo havia nenhum valor extremo nos dados coletados, foi
feito o teste de Grubbs. Segundo Leite (2008), o teste de Grubbs é utilizado para
rejeitar valores em relagdo a estimativa do desvio-padréo. Este teste verifica valores
dispersos anémalos maiores ou menores que aparecem no grupo de medidas.

Para aplicacdo do Teste de Grubbs, utiliza-se a amplitude em relacédo a

meédia. Para testar o maior valor do conjunto, utilizou-se a equacgéo 19, a seguir:

G = !Xmaior —;(! Equacéo 19

M S

Sendo:

Gw = Teste de Grubbs.
X = média aritmética dos valores.
Xmaior = maior valor do conjunto.

s = estimativa do desvio padrao.

Para testar o menor valor do conjunto, foi utilizado a equagéo 20:

!_ _ ) Equacao 20
G - X menor,

m

tn | X

Onde:
Gn, = Teste de Grubbs.

X = média aritmética dos valores.
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Xmenor = menor valor do conjunto.

S = estimativa do desvio padréo.

Apos aplicar as férmulas acima, compou-se os valores de G (teste de Grubbs)

com os valores criticos, a 95% de confianca, de acordo com a TAB. 2.

TABELA 2 — Valores criticos de G (teste de
Grubbs) a 95% de confianca

G critico para um

Numero de . .
extremo inferior ou

resultados (N)

superior
3 1,153
4 1,463
5 1,672
6 1,822
7 1,938
8 2,032
9 2,110
10 2,176
11 2,234
12 2,285
13 2,331
14 2,371
15 2,409
16 2,443
17 2,475
18 2,504
19 2,532
20 2,557
21 2,912
22 2,939
23 2,963
24 2,987
25 3,009
26 3,029
27 3,049
28 3,068
29 3,085
30 3,103
31 3,119
32 3,135

Fonte: LEITE, 2008.

Dessa forma, se G > G 95%, o maior valor é rejeitado, e, se G<G 95%, o
maior valor é aprovado. Essa mesma interpretacdo foi feita para o menor valor,

comparando com os valores criticos, conforme TAB. 3, a seguir.



TABELA 3 — Teste de Grubbs para verificacdo de valores extremos
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Amostra Cédigo Duplicata Anélises _
(Ponto) Subamostra Amostras PH Turbidez Condutividade
(NTU) (uS/cm)
1 11 E1163/11-1.1 7,20 7,20 34,90 37,60 311,00 312,00
1.2 E1163/11-1.2 7,19 7,24 46,10 45,50 312,00 314,00
2 21 E1163/11-2.1 7,20 7,22 48,00 48,50 313,00 319,00
2.2 E1163/11-2.2 7,19 7,22 48,20 50,10 316,00 315,00
3 3.1 E1163/11-3.1 7,17 7,21 49,40 51,20 319,00 322,00
3.2 E1163/11-3.2 7,19 7,21 50,60 51,40 319,00 320,00
4 4.1 E1163/11-4.1 7,22 7,22 51,10 52,00 320,00 321,00
4.2 E1163/11-4.2 7,24 7,22 52,90 55,40 320,00 321,00
5 5.1 E1163/11-5.1 7,19 7,20 41,90 42,50 311,00 312,00
5.2 E1163/11-5.2 7,19 7,20 47,10 46,80 313,00 316,00
6 6.1 E1163/11-6.1 7,19 7,22 48,10 48,70 314,00 314,00
6.2 E1163/11-6,2 7,17 7,20 49,30 50,20 318,00 322,00
7 7.1 E1163/11-7.1 7,19 7,22 50,20 51,40 319,00 322,00
7.2 E1163/11-7.2 7,27 7,22 51,10 51,80 320,00 320,00
8 8.1 E1163/11-8.1 7,24 7,21 52,70 52,90 320,00 321,00
8.2 E1163/11-8.2 7,22 7,22 54,10 56,30 321,00 320,00
Desvio Padrédo 0,0212 4,6372 3,7058
Média 7,21 49,00 317,41
N (Nimero de andlises) 32 32 32
Valor Critico G Tabelado 3,135 3,135 3,135
Menor Valor 7,17 34,90 311,00
Valor G,
Critico 1,847 3,041 1,729
Calculado
MENOR VALOR
N G calculado é menor que G | G calculado € menor que G |G calculado é menor que
Concluséo I x4
tabelado, o menor valor néo é [tabelado, o menor valor ndo é G tabelado, o menor
Menor Valor . x
extremo. extremo. valor néo é extremo.
Maior Valor 7,27 56,30 322,00
Valor G,
Critico 2,881 1,574 1,240
Calculado
MAIOR VALOR
c N G calculado é menor que G | G calculado é menor que G |G calculado é menor que
onclusdo tabelado, o maior valor ndo é | tabelado, o maior valor nédo é | G tabelado, o maior valor
Menor Valor s 2
extremo. extremo. nado é extremo.

Fonte: Elaboracao da propria autora.

Para o célculo da incerteza da amostragem do pH, utilizou-se as equacoes 8
a 18 apresentadas anteriormente, foi elaborado a TAB. 4 (Célculo da Incerteza de

Amostragem), a seguir.



TABELA 4 — Calculos da Incerteza de Amostragem para pH

Média das

Duplicata das Subamostras adi
Amostra P Duplicatas Duplicata das Subamostras 2 Mgdla das SS, SS, SS,
(Ponto) X- Duplicatas X ;
ii
1 7,20 7,20 7,20 7,19 7,20 7,20
2 7,19 7,24 7,22 7,19 7,20 7,20
3 7,20 7,22 7,21 7,19 7,22 7,21
4 7,19 7,22 7,21 7,17 7,20 7,19
’ ’ ' ' ' ' 0,00440 0,00322 0,00625
5 7,17 7,21 7,19 7,19 7,22 7,21
6 7,19 7,21 7,20 7,27 7,22 7,25
7 7,22 7,22 7,22 7,24 7,21 7,23
8 7,24 7,22 7,23 7,22 7,22 7,22
p 8
q 2
n 2
Font'e cie Somade Qraus de Quadrado Médio Parametros Estimados
Variacao Quadrados liberdade
Entre Amostras 0,00440 7 MS1 = 0,000628 0|_2 = 0,0000563
Entre 0,00322 8 MS2 = 0,000403 oy2 = 0,0000062
Subamostras
Erro de Medig&o 0,00625 16 MS3 = 0,000391 gWZ = 0,0003906

Sk (fator 0) = 0,0211

S (fator 1) = 0,0199

sg(global) = 0,0377

s Repetibilidade

_ 0,0198

Fonte: Elaboracédo da prépria autora.

Desvio Padrao

Entre Pontos 0,00750
Amostragem 0,00250
Andlise 0,0198

Incerteza Expandida (k=2)

Amostragem =

0,005

Incerteza Relativa

Amostragem = (0,00035
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- Avaliacao das incertezas-padrao para medicdodep H
No diagrama de causa-efeito, FIG. 2, foi observado que as incertezas

referentes a repetibilidade e a amostragem sédo do tipo A, ja as incertezas referentes

ao equipamento e as solugcdes tampao correspondem a incertezas do tipo B.

- Incerteza referente a repetibilidade das medicbées  na amostra

A avaliacdo da incerteza referente ao conjunto de repeticdes das medi¢cdes na
amostra é definida pelo desvio padrdo da sua respectiva média. A estimativa da
incerteza referente as medi¢des realizada em uma amostra é definida pela equacao

a sequir.

Equacéo 21

S

Onde:

uz = incerteza referente a repetibilidade das medi¢cées na amostra.
s; = 0,0212 (desvio-padréao das repeticoes de medicdes de pH)

n; = 32 (numero de repeticdes de medicdes de pH).

Deste modo, no estudo da incerteza referente a amostra, tem-se:

_00212

u =0,00374
3 \/3_2
Para o célculo da incerteza padréo relativa da repetibilidade, tem-se:
ﬁ = M: 0,000519
X 721

- Incerteza referente as solu¢des tampao

A avaliacao da incerteza referente as solucdes tampéo € calculada a partir da
incerteza expandida declarada no certificado de analise dessas solu¢des. Segundo o
Guia Eurachem, este tipo de estimativa da incerteza € definido pela equacdo a

sequir:
Equacéo 22

u =

SolugaoTarpédo

v
k
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Dessa forma, no caso estudado, a incerteza referente as solu¢des tampao
séo:
- Solucao tampéo pH 4,00:
SendoU=0,0lek=2

001

uSqugéoTaméopH4 = 2 = 0005

Para o calculo da incerteza padréo relativa da solucdo tampéao pH 4,00:

u

SolugéoTarpéopH4 _ 0'005: 0,00125
X 4

- Solucéo tampéo pH 7,00:
SendoU=0,02ek=2

=99 o;
2

uSqugéoTarﬁopH 7=

Para incerteza padrao relativa da solucao tampé&o pH 7,00:

u

SoluggoTamaopH7 _ O'Olz 0,00143
X 7

- Solucao tampéo pH 10,00:
SendoU=0,0lek=2

—0’701= 0005

uSqugéoTarﬁoleO -
Para incerteza padrao relativa da solu¢cao tampéo pH 10,00:

u

Solug&oTarpéopH10 _ 0’005: 0,0005
y 1C

A avaliacdo da incerteza referente ao medidor de pH € calculada a partir da
incerteza expandida declarada no certificado de calibragdo desse equipamento
combinada as solucdes de calibracdo. Segundo o Guia Eurachem, este tipo de

estimativa da incerteza é definido pela equacéo a seguir:

Ucertificado — ?
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Sendo:

U = 0,03 (Incerteza expandida do certificado de equipamento), para pH igual a
7.

K=2

ucertificacb = % = 0015

2

Para incerteza padrao relativa do certificado do equipamento medidor de pH

é:

ucertificacb — 0015
X

=0,00214

Para uma incerteza padrao relativa combinada do equipamento (certificado e

solugcbes tampéao utilizadas na calibracéo), o calculo realizado esta apresentado a

seqguir:
2 2 2 ~
& — usolugaoTarpéopH4 + uSqugéoTarpéopH7 + uSqugéoTarpéoleO +(ucertificadoJ Equa(}ao 23
X XoHa XoH7 XpH10 X
“—X2 = /(0p05) +(0,001437 + (0,00057 + (0,002147
Y 000565
X

- Combinacéao das incertezas de medicéo para pH

Para a determinacédo da combinacéo das incertezas de medicéo, foram
utilizados os valores e incertezas para medicao de pH na TAB. 5, a seguir.

TABELA 5: Valores e incertezas para medicdo de pH

Fonte Incerteza padréo
relativa
u(x)/x
Up 0,00035
Uz 0,00565
Uz 0,000519

Incerteza 0,00568




combinada

Fonte: Elaboragédo da prépria autora
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Para fazer o calculo da incerteza padrdo combinada para o ensaio de pH,

utilizou-se a seguinte equacao:

w206

Onde:

u; = incerteza padrao da amostragem.

U, = incerteza padréao do equipamento.

us

X1 = valor da amostra utilizada para calculo da incerteza da amostragem.

incerteza padréo da repetibilidade do ensaio de pH.

Equacao 24

X2 = valor da medicao utilizada para célculo da incerteza do equipamento.

x3 = valor da medig&o utilizada para célculo da incerteza da repetibilidade.

Dessa forma, foram realizados os seguintes calculos para obter as incertezas

padréo:

u,, =+/(0,00035° +(0,00565* +(0,000519*

U, = 000568

Para o calculo da incerteza da amostragem do ensaio de condutividade, as

formulas citadas foram utilizadas, conforme TAB. 6 (Céalculo da Incerteza de

Amostragem para condutividade).



TABELA 6 — Célculos da Incerteza de Amostragem para condutividade
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Média das

Amostra Duplicata das Subamostras 1 . Duplicata das Subamostras 2 Média das
. Duplicatas L . SS, SS, SS,
(Ponto) Condutividade (uS/cm) - Condutividade (uS/cm) Duplicatas X ;
i
1 311,00 312,00 311,50 311,00 312,00 311,50
2 312,00 314,00 313,00 313,00 316,00 314,50
3 313,00 319,00 316,00 314,00 314,00 314,00
4 316,00 315,00 315,50 318,00 322,00 320,00
' ' ' ' ' ' 353,47 26,75 45,50
5 319,00 322,00 320,50 319,00 322,00 320,50
6 319,00 320,00 319,50 320,00 320,00 320,00
7 320,00 321,00 320,50 320,00 321,00 320,50
8 320,00 321,00 320,50 321,00 320,00 320,50
p 8
q 2
n 2
Font'e (ie Somade Qraus de Quadrado Médio Parametros Estimados
Variacao Quadrados liberdade
Entre Amostras 353,47 7 MS1 = 50,50 o 2= 1179
Entre Subamostras 26,75 8 MS2 = 3,34 GUZ = 0,25
Erro de Medigé&o 45,50 16 MS3 = 2,84 0W2 =284
Sg (fator 0) = 3,83 Desvio Padréo Incerteza Expandida (k=2) Incerteza Relativa
sg (fator 1) = 1,76 Entre Pontos 3,43 Amostragem = 1,00 Amostragem = (0.00158
sx(global) = 7,53 Amostragem 0,50
s Repetibilidade = 1,69 Andlise 1,69

Fonte: Elaboracéo da prépria autora
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- Avaliacao das incertezas-padrao para medicdo de ¢ ondutividade
No diagrama de causa-efeito, observou-se que, as incertezas referentes a

repetibilidade e a amostragem sdo do tipo A, ja as incertezas referentes ao

equipamento e as solucdes tampéao correspondem a incertezas do tipo B.

- Incerteza referente a repetibilidade das medicbées  na amostra para medicao de
condutividade

A avaliacdo da incerteza referente ao conjunto de repeticdes das medi¢cdes na
amostra é definida pelo desvio padrdo da sua respectiva média. A estimativa da
incerteza referente as medi¢Bes realizada em uma amostra € definida conforme a

equacao 21, a seguir.

u, =

5o

Onde:

Uz = incerteza padréo da repetibilidade

s; = 3,7028 uS/cm (desvio-padréo das repeticoes de medi¢cdes de condutividade)
n; = 32 (nimero de repeticdes de medicdes de condutividade).

Deste modo, no estudo da incerteza referente a amostra, tem-se:

3,7028
u, =— =0,65461S/cm
3 /—32 US

A incerteza relativa da repetibilidade, foi calculada, conforme a seguir:

u, _ 0,6546
x 31741

=0,0020621S/cm

A incerteza referente ao medidor de condutividade € calculada a partir da
incerteza expandida declarada no certificado de calibracdo desse equipamento.
Segundo o Guia Eurachem, este tipo de estimativa da incerteza é definido pela

equacao a seguir:

Uzz?



52
Sendo:
U, = incerteza padréo referente ao medidor de condutividade
U = 13 (Incerteza expandida do certificado de equipamento)
K=2,00

13
U, =——=654S/cm
> 200 s

Para incerteza padrédo relativa do equipamento medidor de condutividade,
utilizou-se a equacao:

U, _ 65 _ 0,00068
X  9.62C

- Combinacéao das incertezas de medicédo de condutivida  de
Para a determinacdo da combinacéo das incertezas de medicéo, foram

utilizados os valores e incertezas para medicdo de condutividade na TAB. 7, a
sequir.

TABELA 7: Valores e incertezas para medicdo de condutividade

Fonte Incerteza padrao relativa
u(x)/x
™ 0,00158
Uz 0,00068
Uz 0,002062
Incerteza Relativa 0,002685
Combinada

Fonte: Elaboracéo propria

Para fazer o calculo da incerteza padrdo combinada relativa para o ensaio de

condutividade, utilizou-se a seguinte equagao:

2 2 2
Ucondutidace — i + & + ﬁ Equagéo 25
X Xl X2 X3
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Onde:

u; = incerteza padrao da amostragem.

U, = incerteza padrao do equipamento.

uz = incerteza padrao da repetibilidade do ensaio de condutividade.

X1 = valor da amostra utilizada para calculo da incerteza da amostragem.
Xz = valor da medic¢ao utilizada para calculo da incerteza do equipamento.

X3 = valor da medicéo utilizada para céalculo da incerteza da repetibilidade.

Dessa forma, foram feitos os seguintes célculos para obter a incerteza padrao

relativa combinada:

Uporauiiance = (0001587 + (000068 + (0,002069?

u =0,002685

condutivicade

Para o calculo da incerteza da amostragem de turbidez, utilizando as formulas
citadas, foi elaborada a TAB. 8 (Célculo da Incerteza de Amostragem para ensaio de

turbidez), conforme a seguir.



TABELA 8 — Célculos da Incerteza de Amostragem para ensaio de turbidez

Duplicata das Subamostras Média das . Média das
Amostra . Duplicata das Subamostras 2 )
— 1 Duplicatas 1 Turbidez (NTU) Duplicatas 2 SS, SS, SS,

(Ponto) Turbidez (NTU) X, X;
1 34,90 37,60 36,25 41,90 42,50 42,20
2 46,10 45,50 45,80 47,10 46,80 46,95
3 48,00 48,50 48,25 48,10 48,70 48,40
4 48,20 50,10 49,15 49,30 50,20 49,75

' ' ' ' ' ' 610,96 40,23 15,44

5 49,40 51,20 50,30 50,20 51,40 50,80
6 50,60 51,40 51,00 51,10 51,80 51,45
7 51,10 52,00 51,55 52,70 52,90 52,80
8 52,90 55,40 54,15 54,10 56,30 55,20
p 8
q 2
n 2

Font'e (ie Somade Qraus de Quadrado Médio Parametros Estimados

Variacédo Quadrados liberdade

Entre Amostras 610,96 7 MS1 = 87,28 oL2 = 20,56
Entre Subamostras 40,23 8 MS2 = 5,03 GUZ = 2,03
Erro de Medigé&o 15,44 16 MS3 = 0,97 0W2 = 0,97

Sg (fator 0) = 4,64
Sg (fator 1) = 1,73

sx(global) = 9,66
s Repetibilidade = 0,98

Fonte: Elaboracéo da propria autora.

Desvio Padréo Incerteza Expandida (k=2)

Entre Pontos 4,53 Amostragem = 2,85
Amostragem 1,43
Andlise 0,98

54

Incerteza Relativa

Amostragem = (0,0291




55

- Avaliacdo das incertezas-padrao para medicdo det urbidez
Observou-se no diagrama de causa-efeito que, as incertezas referentes a

repetibilidade e a amostragem sdo do tipo A, ja as incertezas referentes ao

equipamento e as solu¢des tampao correspondem a incertezas do tipo B.

- Incerteza referente a repetibilidade das medicbes  na amostra

A avaliacao da incerteza referente ao conjunto de repeticbes das medi¢cdes na
amostra é definida pelo desvio padrdo da sua respectiva média. A estimativa da
incerteza referente as medi¢des realizada em uma amostra € definida pela equacéo

21, citada anteriormente, conforme a seguir.

Onde:

Uz = incerteza padréo da repetibilidade

Si = 4,6372 (desvio-padrao das repeticoes de medicdes de turbidez)
n; = 32 (nimero de repeticdes de medicdes de turbidez).

Deste modo, no estudo da incerteza referente a amostra, tem-se:

U, = 46372 08197NTU
J32
A incerteza relativa da repetibilidade da tubidez é dada por:
Y - 08197 401673
X

- Incerteza referente ao equipamento

A incerteza referente ao equipamento medidor de tubidez € composta pela
combinacgao das incertezas das solugbes padrao e do certificado do equipamento.
Assim, a incerteza padrdo relativa referente as solucdes padrdes é dada pelo
certificado como 0,02 e a incerteza relativa expressa no certificado do equipamento
€ 0,0075. Dessa forma, foi feito o seguinte calculo, para a incerteza relativa do

equipamento:
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2 2
i _ usolugéopadréoturbidez + (ucertificacb j
X Xpadréotubidez X

“—X2 = /(002 + (00075
Y - 00214
X

- Combinacéao das incertezas de medicao para turbidez
Para a determinacé&o da combinacdo das incertezas de medicdo, foram

utilizados os valores e incertezas para medicao de pH na TAB. 5, a sequir.

TABELA 5: Valores e incertezas para medicao de turbidez

Fonte Incerteza padrao relativa
u(x)/x
Up 0,0291
u, 0,0214
Us 0,01673
Incerteza 0,03981
combinada

Fonte: Elaboragéo propria

Para fazer o calculo da incerteza padrdo combinada para o ensaio de

turbidez, foi utilizado a seguinte equacao:

2 2 2
u,, = (ﬁ} J{iJ +(EJ Equacéo 24
’ ) (%) (%

Onde:
u; = incerteza padréo da amostragem.

u; = incerteza padréo do equipamento.

us = incerteza padréo da repetibilidade do ensaio de turbidez.

X1 = valor da amostra utilizada para céalculo da incerteza da amostragem.
X2 = valor da medic¢éo utilizada para célculo da incerteza do equipamento.
X3 = valor da medig&o utilizada para célculo da incerteza da repetibilidade.
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Dessa forma, foram feitos os seguintes calculos para obter as incertezas
padrao:

uTu;k()idez — \/(0)029])2 + (0,0214)2 + (0,016732

uTurbidez - 0,03981

X

Couto (2006) afirma que em todo célculo de incerteza de medicdo deve-se
sempre elaborar um grafico onde, de maneira rapida, clara e objetiva, as fontes que
predominam na incerteza de medi¢cdo de um mensurando possam ser observadas.
O autor enfatiza que, caso os limites de tolerancia de um processo de medicéo
especificados em alguma norma técnica necessitar de uma otimizacdo, a
visualizacdo gréfica indicara rapidamente de forma orientada quais sédo as fontes
prioritarias para a melhoria de sua exatidao, de forma a atender os limites prescritos.
Dessa forma, foi construido o grafico de barras com tais contribuicbes para a

incerteza de medicdo do mensurando, conforme Grafico 01, Grafico 02 e Grafico 03.

Gréfico 01. ContribuicBes para a incerteza da medicdo de pH em agua.

Repetitividade (u3)

Equipamento (u2)

Amostragem (u1)

0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006

Incerteza Padrao Relativa

Fonte: Elaboracéo propria
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Gréfico 02. Contribuicdes para a incerteza da medicdo do condutividade em agua.

Repetitividade (u3)

Equipamento (u2)

Amostragem (u1)

0 0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025
Incerteza Padrao Relativa

Fonte: Elaboracao prépria

Graéfico 03. Contribuicdes para a incerteza da medic&o do turbidez em agua.

Repetitividade (u3)

Equipamento (u2)

Amostragem (u1)

0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035
Incerteza Padrao Relativa

Fonte: Elaboragéo propria

Ao analisar o grafico 1 pode-se notar que o0 planejamento estabelecido
permitiu verificar que a contribuicdo da incerteza do equipamento para a incerteza da
medicado de pH, constitui-se em um fator preponderante ao processo de medicao,
seguida pela contribuicdo da repetibilidade. Também, para o Gréafico 2 observou-se a
contribuicdo da repetibilidade da medicdo como fator predominante, seguida da

amostragem e da contribuicdo do equipamento para medicdo da condutividade. Ja
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para o Grafico 3, observou-se uma grande contribuicdo da incerteza da amostragem,
seguida pela contribuicdo do equipamento.

Assim, observou-se a necessidade de otimizar a fonte de contribuicdo da
incerteza, relacionada ao equipamento e a repetibilidade da medicdo, de modo a
evitar transcricoes e erros os ensais. Dessa forma, o plano de calibragdo e
manutencdo foi reformulado e proposto um sistema automatizado, conforme

apresentado nas unidades a segquir.

4.2. Plano de Manutencéo e Calibragao

Com relacdo a calibragéo, é utilizado o Plano de Calibragcdo e Manutencéo,
onde sdo estabelecidas as identificacbes dos equipamentos, suas grandezas de
calibracdo, o fornecedor responsavel pela calibracdo e periodicidade, sendo este
periodo estabelecido empiricamente, de modo fixo.

Dessa forma, de acordo com Silva Neto (2012), ao longo do tempo ocorrem
desgastes e a degeneracdo de componentes, fazendo que o comportamento e o
desempenho dos instrumentos apresentem problemas. Nasce dai a necessidade de
verificagbes periddicas, a intervalos regulares, para que instrumentos e padrbes
sejam recalibrados. Assim, o intervalo de calibragdo adotado foi de 1 (um) ano,
conforme o0s seguintes fatores que influenciaram na determinagcdo dessa
periodicidade:

* Frequéncia de utilizacao.

* Tipo de instrumento.

* Recomendacdes do fabricante.

» Dados de tendéncia de calibragdes anteriores.
» Historicos de manutencao.

» Condicdes ambientais agressiva (temperatura, umidade, vibracao, etc.).

A partir desse Plano de Manutencéo e Calibracdo, sdo preenchidas planilhas
para cada equipamento, que consta do registro do historico de calibracdo dos
equipamentos e da analise critica dos dados de cada calibracao.

O Plano de Manutencédo e Calibracao foi adequado para ser utilizado pelo
laboratorio em estudo, de acordo com a norma NBR ISO/IEC 17025 (ABNT, 2005),

estabelecendo os seguintes dados para controle dos equipamentos: nome do item
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do equipamento e do seu software; nome do fabricante; identificacdo do modelo e o
namero de série ou outra identificagdo univoca; verificacbes de que o equipamento
atende as especificacbes; localizacdo atual, onde apropriado; instru¢cées do
fabricante, se disponiveis, ou referéncia a sua localizacdo; datas, resultados e copias
de relatorios e certificados de todas as calibracdes, ajustes, critério de aceitacédo e a
data da proxima calibragdo; o plano de manutencdo, onde apropriado, e
manutencdes realizadas até 0 momento; quaisquer danos, mal funcionamento,
modificacdes ou reparos no equipamento.

Ficou estabelecido que, apés o recebimento do equipamento, antes da
liberacdo para utilizagdo, os equipamentos e seus certificados séo verificados para
disponibilizacdo para os ensaios. Para estabelecer os erros de medicdo aceitaveis
para cada instrumento, foram utilizados seus manuais, normas ou o0 historico das

medicOes, além da exatiddo e precisdo requeridas para cada analise.

4.3. Proposta de Sistema Automatizado

Para facilitar a entrada dos dados, os equipamentos foram identificados de
forma univoca, para estabelecer a rastreabilidade das medicdes.

De acordo com os célculos dos resultados foram inseridas férmulas de
diluicdo para turbidez e as identificacbes das vidrarias calibradas que foram
utilizadas, no software, de modo a permitir maior agilidade no processo de calculo de
incertezas.

A FIG. 6 apresenta a primeira tela do programa onde pode ser observada as
opcbes de insercdo das analises (condutividade, turbidez e pH). O cadastro das
amostras e a visualizacdo do numero operacional do sistema SAP. Visto que numa
proxima etapa, pode-se fazer a integracdo deste sistema com o SAP. Também

pode-se verificar a opgao de visualizar os resultados de modo individual ou geral.
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= Tela principal

Controle de analises ambientais

~Andlises

~Resultados

© Condutividade © Individual
© Turbidez © Geral
& Ph

© Cadastro de amostras

© Mim. Operacional SAP

Figura 6 — Tela inicial do sistema de analises ambientais

Com o cadastramento das amostras, a FIG. 7, apresenta a tela elaborada
com 0s campos a serem preenchidos para o cadastramento da amostra, de modo a
registrar o cédigo da amostra, data do cadastro, nimero operacional do SAP e
descricao da amostra. Estes dados sé&o inseridos diretamente na tabela apresentada

na tela do programa e gravados automaticamente.
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Cédign Laboratdrio Data do Cadastro | Mim.Oper. S4P| Descrigio da Amostra
p |40E07-20130010 04/10/2013 11:10:38 o010 Cérrego Capivarinha
AOB0T-20130670 22/07/201314:12:51 0670 Ribeirfa Capivara BR 262 (4 Km do langamento de efluentes|
A0E02-20130760 22/07/2M31412:39 0760 Ribeirdio Capivara [Abaiko Baragem 0] Cerca de 100 m a juzante do langamento de efluentes
A0603-20130570 22072013 1412:17 0570 Barragem 4-0 [Montante do Langamento de Efluente]
A0E04-20130140 2240723141211 0140 Vertedouro da Baragem B.5
A0E05-20130020 22/07/2013 141205 0020 Cirrego Areia
A0G06-20130030 22/07/20131471:59 0030 Cérrego do Sal
A0E03-20130050 22/07/201314:11:20 0050 Cirrego Marmelo
A0R03-201 30660 22/07/201314:03:36 OBEO Fibeirda Capivara [Baragem &-0]

[~ Excluir amostra | ‘

&
Waltar

Figura 7 — Tela com campos referentes ao cadastramento das amostras com 0s nimeros

operacionais do SAP

Caso sejam aumentados os pontos do monitoramento, tem-se a op¢ao de
cadastrar mais numeros operacionais do SAP, correspondente a cada ponto de
amostragem. Conforme apresenta a FIG. 8, na tela sdo informados os numeros

operacionais e a descricdo da amostra.
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Cadastro de Numeros Operacionais SAP

Mum. Dperacional | Descricio Amosta -

» 0250 CaizaSalMing_INTERMEDIARIO —]
0840 DIOUE_EXTRA
0830 Martante B-7
020 Martante B-E
0a10 CaizaSa0kina_Entrada
0200 Extra
0730 Fadrdo Acompanhamenta
07an Agua da Acidulacio
av7a Chaming da fabrica de Acido sulfdrico
IFrry Secagem de Apatita
0776 GranulagEo Il Granuladaor
0775 Granulagdo Il Resfriadar
0774 Granulagio Il Secador
773 Granulagso | Resfriador
o077 Granulagdo | Secador
o770 Acidulago |
0760 Ribeirdo Capivara [Abaixo Barragem 0] Cerca de 100 m a juzante do langamento de efluentas
0750 EM& Monte Ala
0730 Dreno da Barragem B-5
720 Agua da Fagundes
0710 Agua da AFB
0670 Ribeirdo Capivara BR 262 (4 Km do langamento de eflusntes)
0BE0 Ribeirdo Capivara [Barragem A-0)
0650 FPonta 04 Rio Capivara ([Entre Araxa e Perdizes)
0640 Ponto 03 Baragem de Mova Ponte [ Entre Pedindpolis & Romaria)
0830 Fonto 02 Barragem de Mova Ponte (Entre Perdizes e Patrocinio)
0e20 Faonta 01 Rio Capivario -

| 0950 |CaiaSa0Mina_INTERMEDLARID
[ Manutencio &
Yoltar

Figura 8 — Tela para cadastro dos nimeros operacionais do SAP

A FIG. 9 apresenta a tela do programa desenvolvido com andlises de
turbidez, que foram recebidas diretamente do equipamento turbidimetro, apenas
selecionando a tela “entra” desse instrumento. A codificacdo inserida é recebida pelo
programa, utilizando-se um leitor éptico, pois as amostras possuem etiquetas com
codigo de barras para agilizar o processo e evitar erros de transcrigao.

Com relacdo ao codigo das amostras propostos, cada parte tem um
significado. Por exemplo, para o cédigo A0604-20130140, tem-se:

A = representa a indicacdo que este codigo € de uma amostra.

0604 = apresenta um numero sequencial, de acordo com as amostras que estéo
sendo recebidas no laboratorio.

2013 = representa 0 ano em que a amostra foi coletada.

0140 = representa o numero de operacdo do SAP (para identificar o ponto de
coleta).

Nesta tela, também pode ser selecionado o recebimento de resultados das
analises de forma automatica (recebido diretamente do equipamento) ou manual

(inserida pelo operador). Quanto ao tratamento das amostras, pode inserir os valores
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na tela “geral”, onde é visualizado todas as amostras do lote, ou em tela individual
para insercdo de resultados de cada amostra. Além do registro dos resultados, esta
tela apresenta a rastreabilidade do resultado, possibilitando a escolha dos
equipamento a ser utilizado (codificado como “TU-01", “TU-02" e “TU-03".

Apods o recebimento dos resultados do lote analisado, clica-se no botédo “Envio
Resultados”, que tem a fungédo de gravar os dados e possibilitar a visualizagcdo dos
resultados em um relatério geral pelo setor que corresponde ao cliente interno do

laboratorio e pelo proprio analista.

Leitura de Turbidez

Leitura Diluig&a Leitura Diluizia
4 [ apsos2miaotan | 241 r g | | r
= [ ap0z2mia0sTn | 4E00 r v | | r
4 | moe02201307El | 233 [ o | | r
o [ AmeoiZOiBOETD | Pz ~ | | r
4 | | - o | | r
¥ pnesis | - s W prowo | ——
¥ paosia? | - - ¥ srosal? | - -
¥ daosies | - e ¥ brosiars | - -
¥ daoias | - - ® brosa s | - -
¥ éaoata10 | - - ® sro70 | - -
Comunicagdo
A E quipamenta P @
Envia Resultados & TU0 Limpar todos resultados
Recehimento resultados ahdlizes Tratamento das amostras " TU-02 Fedlfes &
(+ Automatica " Marual * Geral " Individual " Tu-03 r Yaltar

Figura 9 — Tela para insercéo dos resultados da terminacdo de turbidez

Se, durante a determinacdo, for realizada a diluicdo, € marcado o “Check Box”
referente a diluicdo na linha da amostra, da FIG. 9. Assim, € apresentado a tela da
FIG. 10, que contém campos para registro dos codigos do baldes e pipetas
utilizados, ja visando a rastreabilidade das amostras e o calculo da incerteza de

medicao.



Diluigao Turbidez

Armostra

| AQ0B03-20130570

Leitura : 45
Resultada : 45

Sigtema de analizes via comunicagio senal
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Baltes
Primeiro Balao Segundo Baldo Terceiro Ealao
Codigo: | CM-748 | REC4379/08 | Gweos | [T
Lo SalvarDados
Wolume [l : | 50 | 500 | 99999
Pipetas
Primeira Pipeta Segunda Pipeta Terceira Pipeta
Cadige: [~ Cp.054 [ aLRzzrzos | CM7es &
Waltar
Yolume (] : | 10 [ 10004 | 2
Chid, AutomagZo Industrial AMBIENTAL 04/10/2013 11:31

Laboratdrio Quimico

Figura 10 — Tela para insercao das vidraria (balGes e pipetas) utilizadas para andlise da amostra.

Com relacédo a FIG. 11, tem-se a exemplificacdo de parte do programa
desenvolvido para determinacdo de turbidez. Neste parte da programacdo, €

apresentado a diluicdo da amostra e contemplado as formas de consulta e inser¢éo

de dados.
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‘m, Project] - Microsoft Visual Basic [design] - [Diluicao_TURB (Code)]

[t File Edit Wiew Project Format Debug Run Query Diagram Tools Add-Ins Window Help

_‘%h' FH RO 3 : &%’E‘F'&Z‘@&].an,cm

TEW ﬁ!.[ |Form j |Loa(l
General

V_Qual Check = ""

LA’
For i = 1 To 13 ! Eszte for & usado pars poder passar por todos oS cowponentes a sSerem habilitados
A ,a—hl aux = "Text" & i 'usado para forwar o nome do componente, por exemplo, Text + I, onde I=2 dara Textd
£ = Controls (aux) . Text = "
Next i
M o«
i W_Consulta = Resultados.V Diluicac Consults
=B Textl3.Text = Turbidez.V Codigo_Diluicao 'Codigo da amostra
T Textld.Text = Turbidez.V_Leirura Turb 'Leitura do instrumento para fazera a diluigéo
=
= 'Inicio trata se o form foil skberto pelo form Turbidez ou pelo form Resultados
s 'Ze foi pelo Resultados inibe todos as fremes e hotdes porgue val Ser somente consulta
If ¥V _Consulta = "SIHM" Then
T Framel.Enabled = False
] Framei.Enabled = False

Com Voltar Resultados.Visible = True
Com Woltar Turh.Visible = False
Com Zalvar.Visible = False
Textld.Text = Resultados.V_Cod Lab
End If
'Final trata se o form foi aberto pelo form Turkidez ou pelo form Resultados

L % ®

V_Codigo = Textl3.Text

o g
&

Adodel.Recordiource = "seleet * from AMBIENTAL DILUICAQ TURE where COD_LAE = '"™ & V_Codigo & "'"
ddodel. Refresh
W_Cont = Adodel.Reesordset.RecordCount

B

If ¥ _Cont = 1 Then
Textl.Text Adodcol. Recordset.Fields (1)
Textl.Text Adodel. Recordset.Fields (2)
Text3.Text Adodcol. Recordset.Fields (3)
Text4.Text hdodel. Recordset.Fields (4)
Text5.Text Adodel, Recordset.Fields (5)
Text&.Text hdodel. Recordset.Fields (&)
Text?.Text Adodel, Recordset.Fields (7))
Textd.Text Adodel. Recordset . Fields (8)
Text3.Text Adodel. Recordset.Fields (9)
TextlO.Text Adodel.Recordset.Fields (10)
Textll.Text Adodel.Recordset.Fields(11)
Textlz.Text Adodel.Recordsetc.Fields(12)

End If

W_Qual Check = Turbidez.V Verifica Qual Check

'Se a leitura da turbidez for maior gue 500 calcula o resultado conforme os dados de diluigio.
V_Leitura = Turbidez.V Leirura Turb 'Leiturs do instrumento paras fazer a diluigio

¥_Resultado = V_Leitura / 2
Textl5s = V_Resultado
V_Dewolve Resultado = "Text"™ & Right (V_Qual Check, Z)

End Sub

L

4

Figura 11 — Tela exemplificando parte da tela de desenvolvimento do programa.

Cabe salientar que as figuras apresentadas das telas apenas buscam
exemplificar a ferramenta desenvolvida, identificando que as etapas do método de
turbidez utilizado contribui na coleta de dados para posterior célculo da incerteza. Os
testes realizados com este programa possibilitaram verificar que o treinamento no
sistema desenvolvido é fundamental para a utilizagcdo correta e consequente
confiabilidade dos resultados. Ainda cabe ressaltar a necessidade dos laboratorios
que realizam andlises de amostras ambientais de realizar esforcos de modo a

evidenciar a sua competéncia e a confiabilidade metrolégica dos resultados, pois

estes vao nortear a tomada de acéo e garantir o desenvolvimento sustentavel.

ol m B
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Com relacdo a otimizagcdo, com as propostas implantadas, realizou-se um
estudo em relagdo ao tempo dos analistas na inser¢do dos dados de forma manual e

utilizando o programa para uma amostra, conforme mostrado na TAB. 9, a seguir:

Tabela 9 — Relagao de tempo de analise do método automatico comparado ao

método manual

Sequencial de Tempo Tempo manual

analises automatico (s) (s)
1 19 24

2 18 23

3 18 23

4 18 22

5 18 23

6 18 23

7 18 22

8 18 23
Médias 18 23

Fonte: Elaboracao da propria autora, a partir dos dados coletados durante o trabalho.

De acordo com a TAB.9, com a utilizacdo do software proposto, foi verificado
gue os técnicos realizam as coletas de dados da analise de turbidez com uma
reducdo de aproximadamente 30% do tempo em relagao ao registro manual.

Observou-se também, que com o ganho de tempo, houve melhoria com
relacdo a produtividade do laboratorio, visto o aumento da disponibilidade para
executar mais amostras utilizando o sistema automatizado. Além disso, com para a
implantacdo e elaboracdo do sistema, ndo houveram custos, pois o laboratorio ja
possuia 0s equipamentos necessarios para esse trabalho.

Como o laboratorio estudado realiza cerca de 3000 analises por més, ou seja,
aproximadamente, 36.000 analises por ano, houve um ganho de tempo para 0s
técnicos assumirem cerca de 9.434 andlises a mais do que a rotina, a cada ano.
Dessa forma, considerando que, atualmente, uma analise ambiental, custa em
média, para contratacdo em um laboratoério externo cerca de R$20,00 por ensaio,

tem-se um custo a evitar de R$188.680,00 anuais. Assim, obteve-se um ganho
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consideravel, visto a demanda sempre crescente exigida pela legislacdo ambiental

gue obrigam a realizacdo de um monitoramento cada vez mais rigoroso.
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6. CONCLUSAO

Este trabalho mostra que os objetivos foram alcancados, pois houve o
desenvolvimento e o estudo de um sistema de confiabilidade metrolégica para o
laboratério ambiental, com relagdo aos equipamentos de condutividade, turbidez e
medidores de pH. Assim, foi feito o calculo da incerteza de medicao, reformulado o
plano de manutencdo e calibracdo, definindo as devidas periodicidades para
intervencdo nos equipamentos, além de propor um sistema automatizado que
apresentou melhorias para os ensaios, adequacdo a norma NBR ISO/IEC 17025,
com aumento da confiabilidade e evitando a ocorréncia de erros com transcricdo de
resultados.

A necessidade de estabelecer e manter um sistema de gestdo metrolégica em
um laboratério ambiental € um fator importante e estratégico para este setor, visto
que decisdes importantes sdo tomadas, em funcdo dos resultados das medicoes
realizadas, assim como, todo o controle do processo, tendo reflexos de carater
sustentavel para a empresa e para a populacdo de modo geral.

Com as exigéncias legais, referentes ao reconhecimento de competéncia na
prestacdo de servicos de laboratérios, principalmente aqueles que realizam ensaios
ambientais, torna-se imprescindivel garantir a confiabilidade e rastreabilidade
metroldgica, evidenciada nas andlises realizadas por estas organizacoes.

Dessa forma, o processo produtivo do laboratério foi conhecido em detalhes,
incluindo as fontes de influéncia de possiveis erros analiticos, de forma a possibilitar
que critérios de aceitacdo fossem definidos, e que decisbes pudessem ser tomadas
com seguranca.

Com relagdo a metrologia, pode-se destacar a sua relevancia quando se
observa a exigéncia da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, relacionada aos calculos
da incerteza de medicdo e da complexidade que tornam 0s processos estatisticos
dos resultados analiticos dos laboratorios quando implantado no dia-a-dia de
trabalho, se realizados de forma manual.

Sendo assim, esse trabalho, mais uma vez, ressaltou que os técnicos de
inspecdo de equipamentos, e profissionais de ensaios ndo destrutivos devem ser

capacitados em confiabilidade metrolégica, de forma a terem condi¢des de identificar
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as fontes de incerteza inerentes aos trabalhos que executam, e tomar agdes que
minimizem seus efeitos no resultado das medic¢des.

Visto que, a avaliacdo da incerteza de medicdo ndo é uma tarefa de rotina
nem uma tarefa puramente matematica, ela depende de conhecimento detalhado da
natureza do mensurando e da medicdo. A qualidade e utilidade da incerteza
indicada para o resultado de uma medi¢do dependem, portanto, e em ultima anélise,
da compreensédo, analise critica e integridade daqueles que contribuem para o
estabelecimento do seu valor. Dessa forma, as melhorias foram direcionadas, com
relacdo ao manuseio dos instrumentos, visto as contribuicbes significativas da
incerteza do equipamento e da repetibilidade.

Com isso, a ferramenta computacional automatizada desenvolvida, pode ser
utilizada de forma a auxiliar os técnicos do laboratorio, evitando transcricdo de dados
de forma manual ou em planilhas individuais. Deste modo a ferramenta
computacional automatizada podera ser utilizada de forma a auxiliar os técnicos que
executam as analises, aumentando sua produtividade e diminuindo erros de
digitacdo ou escrita em formularios manuais, além da reducdo de custos, com a
reducdo de tempo das analises.

Com a andlise do plano de manutencéo e calibracdo do laboratdrio ambiental,
percebe-se um ganho com relacdo a estabelecimento da garantia da qualidade
desde a recepcéo das amostras, até a emissao do relatério de ensaio ao cliente.

Desta forma, este trabalho contribuiu para o desenvolvimento sustentavel,
pois no campo ambiental, propds formas de evitar os erros de analise, de modo a
nao ter desperdicios de insumos, reagentes e recursos com resultados incorretos.
Além disso, no ambito social, reduziu os movimentos repetidos do técnico ao evitar o
preenchimento manual de planilhas. Outro aspecto a ressaltar, € o econdmico, com
a possibilidade de aumentar o numero de andlises devido a redugdo de tempo do
ensaio, utilizando o sistema proposto.

Assim, como sugestdo, para os proximos trabalhos no setor de confiabilidade
metrologica, ressalta-se a continuacdo e melhoria dos sistemas automatizados em
laboratérios, principalmente para os ensaios ambientais, visto a crescente procura
pelo desenvolvimento sustentavel, de modo a minimizar o erro humano e garantir
resultados mais precisos para a tomada de decisbes e melhoria continua das

gquestdes ambientais para a populacéo e para as proximas geracoes.
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