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1. OBJECTIVO E CAMPO DE APLICACAO

O objectivo do presente documento é o de estabelecer o procedimento a seguir na avaliagao da
melhor incerteza de um laboratério de metrologia de massa e da incerteza dos resultados da
calibragao de massas, na calibragao de massas a partir de padries de referéncia. Os padries de referéncia sao
medidas materializadas de massa (pesos). Para que estes pesos possam ser utilizados como padries de
referéncia para calibracao de massas, devem ser de classe de exactiddo superior a do objecto para
calibracao e encontrar-se rastreados a um Laboratdrio de Referéncia reconhecido, através de um
certificado de calibragao emitido por este Laboratorio. Os instrumentos de medi¢ao de massa sio

instrumentos de pesagem (comparadores de massa e balancas) devidamente calibrados.

As defini¢des e os principios gerais adoptados na formulagao da incerteza siao os referidos no Guia
para a expressio da incerteza de medicao nos laboratorios de calibragao, baseado no EAL R2 (95). O presente
documento destina-se a complementar os referidos principios gerais, na sua aplicagao ao caso
particular de um laboratério de calibragao de massas. Para tal, indicam-se as grandezas
intervenientes na avaliagdo das incertezas calculadas pelo laboratorio. Os métodos de calculo
adoptados para a determinagao da incerteza associada a cada uma destas grandezas baseiam-se nos

documentos EAL R2 (95) e ISO-BIPM Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement.

2. REFERENCIAS

Guia para a expressao da incerteza de medigao nos laboratorios de calibragao, IPQ, 1996

EAL R2 (95) - Guidelines for the Expression of the Uncertainty of Measurement in Calibrations

Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement, BIPM, 1EC, IFCC, ISO, IUPAC, TUPAP,
OIML, 1993

OIMIL. R 1117- Pesos de classes E1, E2, F1, F2, M1, M2, M3.

VIM - Vocabuldrio Internacional de Metrologia - Termos Fundamentais e Gerais, IPQ, 1996.



3. SIMBOLOS E DESIGNACOES

No ambito do presente documento adoptam-se os simbolos e designagdes indicados no Quadro 1.

Quadro 1
SIMBOLO UNIDADE DESIGNACAO
Ul ref mg Incerteza do Laboratdrio de Referéncia
d mg Resolugio (menor divisio legivel) do indicador do iustrumento de medicio
Ugcal mg Incerteza associada ao sistema de calibragio
Udlab mg Incerteza associada ao desvio entre os valores médios das medicoes efectuadas no Laboratirio

de Referéncia e no laboratdrio em avaliagio

Adlab mg Desvio entre os valores médios das medi¢bes efectuadas no Laboratirio de Referéncia e no

laboratdrio em avaliagao

YLref,Ylav mg Valores médios das medi¢oes efectuadas no Laboratirio de Referéncia e no laboratdrio em avaliagio
Ummed mg Incerteza associada a variacdo da média das medicoes no laboratirio em avaliagio
Smed mg Desvio padrio das medicdes no laboratirio em avaliagio
Ugim mg Incerteza associada a resolucdo do #ustrumento de medicio
Uscal mg Incerteza associada ao sistema de calibracio
Upref mg Incerteza associada ao padrio de referéncia
plp mg Varia¢ao a longo prazo do padrio de referéncia
Uplp mg Incerteza associada a variacio a longo prazo do padrio de referéncia
Uamb mg Incerteza associada a influéncia do condicionamento ambiental
Spcs Spd mg Incertezas associadas a actuagdo de um mesmo operador (Spc) e de diferentes operadores
(Spa)
Sp mg Incerteza associada aos operadores
Ulab mg Incerteza de medicao padrio do laboratirio em avaliagiao
Uiab mg Incerteza de medicao expandida do laboratirio em avaliacio
Srep mg Desvio padrio das medi¢oes da massa
Urep mg Incerteza associada a repetibilidade das medi¢des da massa
Umnas mg Incerteza padrio do resultado da calibragio de massas
Urnas mg Incerteza expandida do resultado da calibragdo de massas




4. DETERMINACAO DA INCERTEZA DE MEDICAO DE UM
LABORATORIO DE CALIBRACAO DE MASSAS

4.1 FONTES DE INCERTEZA

O método adoptado no presente documento para a determinagao da incerteza de medi¢ao do
laboratério de calibracao de massas, adiante designado por laboratdrio em avaliagao, baseia-se na
intercomparag¢ao dos resultados de calibra¢des de massas no /aboratirio em avaliagao e no Laboratorio de
Referéncia, a que o laboratdrio em avaliagio se encontra rastreado. Estas massas, serao adiante designadas

poft massas de transferéncia.

Esta intercomparagao deve ser efectuada com base nos resultados da calibragao, segundo método de
comparagao - do tipo ABA ou ABBA - que elimine o possivel erro de deriva do comparador de
massa. Devera ser aplicada a diferentes valores de massa, representativos de cada uma das gamas de

medicao do laboratirio em avaliacao.

As fontes de incerteza consideradas sao:

Incerteza global do Laboratirio de Referéncia;

Incerteza associada ao sistema (método) de calibracio;

Incerteza associada ao padrio de referéncia;

Incerteza associada a variagao a longo prazo do padrio de referéncia;
Incerteza associada ao condicionamento ambiental,;

Incerteza associada aos operadores.

Nas sec¢oes seguintes descrevem-se os métodos de calculo a adoptar para a quantificagao destas

componentes da incerteza.

4.2 INCERTEZA DO LABORATORIO DE REFERENCIA

O Laboratirio de Referéncia, a que os padries de referéncia do laboratirio em avaliagio se encontram

rastreados, deve ser um Laboratorio Acreditado. A incerteza de medicao expandida, Urref, deve



constar do respectivo Manual de Qualidade, e ser fornecida ao laboratirio emr avaliacio quando por este

seja solicitada.

A incerteza padriao do Laboratério de Referéncia, uy o, € calculada através da expressao:

_ U Lref
quef - k

1)

em que £ representa o factor de expansao utilizado pelo Laboratério de Referéncia no calculo de

U rer-
4.3 INCERTEZA ASSOCIADA AO SISTEMA DE CALIBRACAO

4.3.1 A incerteza associada ao sistema ( método ) de calibragdo, Uscl, ¢ calculada a partir dos
resultados da calibragdo da massa de transferéncia, com base nas seguintes componentes:
Udiab, incerteza associada ao desvio entre os valores médios das medicoes efectuadas no
Laboratirio de Referéncia e no laboratdrio em avaliagao,

Umed, incerteza associada a variacao da média das medicOes no laboratirio em avaliacaoy

Udim,, incerteza associada a resoluciao do instrumento de medigao.

4.3.2 A componente Ugiap ¢ calculada através da expressao (2):

2 — (adlab)2
Udlab — —2 4
(2)

O desvio aqiap ¢ calculado para cada valor de massa através da expressao (3):

Qaar = XLref — XLav

3)

em que Xuref ¢ Xtav representam, respectivamente, os valores médios das medicoes efectuadas no

Laboratdrio de Referéncia e no laboratério em avaliagio.



4.3.3 A componente Umed ¢ calculada através da expressao (4):

1
2 2
Umed = _( med)
n

(4)

O desvio padrio experimental das medi¢oes, Smed, ¢ calculado, para cada massa representativa de

uma gama de medicdo, através da expressao (5):

®)

em que { e ; representam, respectivamente, a média e os valores de cada uma de n (com n210)

medi¢oes efectuadas no laboratorio e avaliagio, com cada massa de transferéncia.

4.3.4 A componente Udim , associada a resolu¢ao do instrumento de medicao, é calculada através

da expressao :

dZ

ujim = E

(6)

em que d representa a resolugdo do instrumento de medigio.

4.3.5 A incerteza associada ao sistema de calibra¢do, Uscal, ¢ calculada de acordo com a expressao

(7):

— /.2 2 2
Usca|_\/UdIab + Umed + Ugim

)



4.4 INCERTEZA ASSOCIADA AO PADRAO DE REFERENCIA

A incerteza expandida associada ao padrio de referéncia, Upres,, ¢ extraida do respectivo certificado de
calibragdo emitido pelo Laboratorio de Referéncia.

A incerteza padrao associada ao padrio de referéncia Upref, € calculada através da expressao (8):

_ U pref
u pref - k

@®

em que K representa o factor de expansio utilizado pelo Laboratério de Referéncia no calculo de

U, pref

4.5 INCERTEZA ASSOCIADA A VARIACAO A LONGO PRAZO DO PADRAO DE REFERENCIA

A variacao a longo prazo do padrao de referéncia, ), pode ser determinada através da comparacao
¢ gop plps P parag¢

dos resultados de duas calibragdes consecutivas efectuadas pelo Laboratorio de Referéncia (9):

dplp = X p,2 X p,l

©)

emque X ,, ¢ X, representam, respectivamente, os valores médios das medigSes efectuadas no

padrio de referéncia, indicados no certificado de calibragdo mais recente e no certificado de calibragiao

anterior.

A incerteza associada a esta variag¢do, Upip, ¢ calculada através da expressiao (10):

e =g
(10)



No caso de um padrio de referéncia que disponha de uma tnica calibragio, a varia¢ao do seu valor
pode ser estimado com base na variagdo dos valores de outros padroes com as mesmas

caracteristicas e utilizacao semelhante.

4.6 INCERTEZA ASSOCIADA AO CONDICIONAMENTO AMBIENTAL

Em termos de condicionamento ambiental, a temperatura e humidade constituem as principais
grandezas que poderao afectar a incerteza das medigoes. Tal influéncia, podera em geral ser
desprezada para massas de classe de exactidao inferior ou igual a E2, desde que sejam observadas as

recomendagOes prescritas:

a calibracao deve ser efectuada a uma temperatura estavel, a + 0,2°C, entre 18°C e 25°C;

antes de se iniciar a calibracio deve-se aguardar um intervalo de tempo suficiente para os

instrumentos de medi¢ao de massa atingirem uma temperatura estavel;

a calibracao deve ser efectuada a uma humidade relativa estavel, a * 5%, entre 40% e 60%.

No caso destas recomendagoes serem respeitadas, poder-se-a considerar que Uamp = 0.
No caso das recomendagoes referidas nao serem respeitadas, o valor de Uamp devera ser
determinado em fun¢ao dos efeitos da variagao da temperatura e humidade sobre as medi¢oes

efectuadas.

4.7 INCERTEZA ASSOCIADA AOS OPERADORES

4.7.1 Estudo experimental para quantificagao das incertezas

A incerteza associada aos operadores constitui uma parcela fixa da incerteza global, cuja
quantificagao deve ser efectuada através dum estudo experimental prévio, envolvendo todos os
operadores autorizados a realizar operagoes de calibragao de massas num dado laboratério.

Tal estudo deve permitir quantificar duas componentes diferentes deste tipo de incerteza: a incerteza
devida a actua¢do de um mesmo operador em periodos de tempo diferentes, e a incerteza devido a
actuagao de diferentes operadores.

No caso de as operagoes de calibra¢ao poderem ser efectuadas por n operadores, o estudo

experimental envolve a realizagao de n conjuntos de dois ensaios, um de manha e outro a tarde, de



pelo menos trés massas representativas do conjunto das gamas de medi¢ao do laboratério. Cada

ensaio ¢ constitu{do por dez séries de medi¢Oes para cada massa.

Cada um dos n conjuntos de ensaios deve ser atribuido a um operador diferente. Os dois ensaios
relativos a cada conjunto, de manha e a tarde, devem ser efectuados pelo mesmo operador.

Durante todos os ensaios pretende-se que todas as restantes variaveis que afectam a incerteza global
se mantenham constantes. Deste modo, todos os ensaios de cada massa devem ser efectuados com

um unico padrio de referéncia e um dnico instrumento de pesagem.

4.7.2 Tratamento dos resultados do estudo experimental

Com base nos resultados obtidos durante o estudo experimental calculam-se, para cada valor de

massa, as variancias relativas as dez leituras efectuadas em cada ensaio:

1 R Y
=g Ly X=X

(11)
em que Xsit representa o valor médio das dez leituras efectuadas para cada massa, durante um
mesmo ensaio:
o 1 10
Xt = 7+ X i
P2
(12)

As variancias calculadas para o conjunto dos 2 x n ensaios serao designadas pelos simbolos Szpl,m a
Szpn,m, no caso dos ensaios efectuados pelos operadores 1 a n durante o periodo da manha, e por
Szpl,t a Szpn_t, no caso dos ensaios efectuados durante o periodo da tarde.

Para cada massa, calculam-se também as variancias do conjunto das vinte séries de leituras

efectuadas por cada operador nas duas operagoes, nos periodos de manha e de tarde:

, 1 2 — \?
S :E jzl(Xj—Xsrt)

(13)



em que Xsrt representa o valor médio das vinte leituras efectuadas para cada massa durante o
conjunto dos dois ensaios efectuados por um mesmo operador. O seu valor é calculado através de
uma expressao idéntica a expressao (12). As variancias calculadas através da expressao (13) serdo

designadas pelos simbolos Szpl* a Szpn* :

Finalmente, calculam-se ainda, para cada massa, as variancias relativas ao conjunto das leituras

efectuadas nos n ensaios, nos periodos de manha e nos periodos de tarde:

1 10n — \?
"= Ton =1 il X1~ X

(14)

em que Kt representa o valor médio das 10 x n leituras efectuadas para cada massa durante o
conjunto dos ensaios efectuados pelos n operadores num mesmo periodo, de manha ou de tarde.
O seu valor ¢ calculado através de um expressao idéntica a expressao (12). Estas variancias serdo
designadas pelos simbolos Szp,m* a Szp,t* , para os periodos de manha e de tarde, respectivamente.
Apesar de o dispositivo e de os procedimentos de calibragao se manterem constantes ao longo
deste estudo, deve-se ter em conta o facto de os valores obtidos serem afectados pela incerteza

associada a repetibilidade das leituras.

4.7.3 Incerteza associada a actuagio de um operador em periodos de tempo diferentes

A componente da incerteza associada 2 actuagio de um determinado operador i, em petiodos de

tempo diferentes, ¢ obtida através da expressao (15):

Shi = Sox - Min ( shim, Shit )

(15)
. A 2 2
em que o termo subtractivo representa o menor valor das variancias S°pim € Spit.

Admite-se que este termo subtractivo caracteriza a incerteza associada a repetibilidade das leituras,
2 . .. . . - . . .
enquanto que o termo S pjx inclui a incerteza associada a repetibilidade das leituras e a actuagdo do

operador i nos dois periodos de tempo diferentes.



2 2 .
Uma vez calculados os valores de $p1 a2 S"pn, adopta-se o maior destes valores para a componente da

incerteza associada a actuagdo de um mesmo operador:

2 = 2 2 2
Spe = Max ( Sp1s Sp2s -+ Spn )

(16)
4.7.4 Incerteza associada a actuagio de diferentes operadores
A componente da incerteza associada a actuagao de diferentes operadores, durante o periodo da
manha por exemplo, é obtida através da expressao (17):
2 - 2 i 2 2 2
Spm Spm — MIN ( Spims Spams +++ Spam )
(17)

. a2 2 2
em que o termo subtractivo representa o menor valor das variancias Spim, S p2m, - S pnm -

Admite-se que este termo subtractivo caracteriza a incerteza associada a repetibilidade das leituras,
2 . L. . . I . . o

enquanto que o termo S°pm inclui a incerteza associada a repetibilidade das leituras e a actuagdo dos

n operadores durante os periodos da manha.

A componente da incerteza associada a actuacao de diferentes operadores durante os periodos da

tarde é obtida de forma idéntica.

2 2 .
Uma vez calculados os valores de S"pm e S, adopta-se o maior destes valores para a componente

da incerteza associada a actuagao de diferentes operadores:

Sha = max ( shm, Sht)
(18)

4.7.5 Calculo da incerteza associada aos operadores

A incerteza associada aos operadores, Sp , ¢ igual ao maior dos valores Spy , calculados para cada

massa através da expressao (19):

— 2 2
Spw=4/Spc t Spd

(19)
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4.8 DETERMINACAO DA MELHOR INCERTEZA DE MEDICAO DO LABORATORIO DE CALIBRACAO DE
MASSAS

A incerteza de medic¢ao padriao do laboratério de calibragao de massas em avaliagao, Ujap, ¢ calculada

através da lei de propagacao das variancias, de acordo com a expressao (20):

— 2 2 2 2 2 2
Ulab_\/U Lref + Uscal + Upref + Uplp + Uamb + Sp

(20)

O calculo das varias componentes da incerteza de medigao padrio, intervenientes na expressao (20),

¢ descrito nas seccoes 4.2 a 4.7.

A incerteza de medi¢io expandida do laboratério de calibragio de massas em avaliacio, Ujap,
correspondente a uma probabilidade de cerca de 95%, é calculada através da expressao (21), com
k=2,

Ujab =K Ujap

5. DETERMINACAO DA INCERTEZA DOS RESULTADOS DE
CALIBRACAO DE MASSAS

5.1 FONTES DE INCERTEZA

A calibragao de massas devera ser efectuada através de um método de comparagao - do tipo ABA
ou ABBA (OIML R 111 ) - que elimine o possivel erro de deriva do comparador de massa.

Tendo, o padrio de referéncia e a massa em calibragdo, massas especificas (e volumes)
aproximadamente iguais, a componente da incerteza devida aos efeitos da impulsio do ar, para
massas de classe de exactidao igual ou inferior a E2, é desprezavel face as componentes

consideradas.

1



As fontes de incerteza consideradas sao:

Incerteza de medicao do laboratério de calibracio de massas, Ujap;

Incerteza associada a repetibilidade das medig¢oes da massa, Urep.

5.2 A incerteza de medicao do laboratério de calibracio de massas, Ujap , calculada de acordo

com a sec¢ao 4. do presente documento-guia, deve constar do respectivo Manual de Qualidade.

5.3 A componente Urp ¢ calculada a partir da expressao (22):

1
U%ep = E( gep)
(22)
O desvio padriao experimental das mediges , Srep , ¢ calculado através da expressio (23):
1 n 2
2 _ —
Srep = N _1Zj=1(qj Q)
(23)

em que J e (; representam, respectivamente, a média ¢ os valores de cada uma de n medi¢oes

efectuadas na calibracio da massa.

5.4 INCERTEZA DO RESULTADO DA CALIBRACAO DE MASSAS

A incerteza padrao do resultado da calibragio de massas, Umas, ¢ calculada através da lei de

propagagao das variancias, de acordo com a expressao (24):

_ 2 2
Umas=4/Ulab + Urep

(24)
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A incerteza expandida do resultado da calibracio de massas, Umas, correspondente a uma

probabilidade de cerca de 95%, ¢é calculada através da expressao (25), com k=2.

Umas= K Umas
(25)

O certificado de calibra¢ao de massas deve incluir uma nota com o seguinte conteido:
“A incerteza de medicio expandida apresentada esti expressa pela incerteza de medicao padrao, caleulada
de uma distribuicao normal, multiplicada pelo factor de expansio k = 2, para dar uma probabilidade expandida de

aproximadamente 95%. A incerteza de medicao foi calenlada de acordo com o documento EAL R2 (95). A
estabilidade a longo prazo do objecto nao foi considerada”.

13
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