Registo da avaliacao das incertezas

|dentificacao das principais componentes a considerar (o laboratério
deve evidenciar a impossibilidade de quantificacao rigorosa das
componentes em causa)

N3o é necessaria a avaliacao da incerteza nos ensaios qualitativos
(ndo expressos em valores numéricos) ou semi-quantitativos
(expressos como intervalo de valores)

Pode considerar-se como desprezavel a contribuicao de
componentes que no seu todo ndo ultrapassem 1/5 do total de
contribuicoes nao desprezadas em termos das respetivas incertezas
padrao.
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Pode fazer-se uma avaliacao global ou das principais componentes,
com base na experiéncia, dados de validacao, de comparacoes
interlaboratoriais e de controlo de qualidade.

Os principios, metodologia e terminologia a seguir para avaliar e
reportar incertezas em ensaios estao definidos no documento EA-
4/16.

Fonte - Guia 31 Relacre - Quantificacao da incerteza de medicao em
ensaios quimicos e fisico-quimicos

SGS
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A incerteza de uma medicao pode ser definida como um parametro
associado ao resultado dessa medicao, que caracteriza a dispersao de
resultados passiveis de |he serem atribuidos.

Abordagens utilizadas para quantificacdo da incerteza:

abordagem “passo-a-passo” ;

abordagem baseada em informacao interlaboratorial;

abordagem baseada em dados da validacao e/ou controlo da
qualidade do ensaio recolhidos em ambiente intralaboratorial;

SGS
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abordagem baseada em dados de validacdo e/ou controlo da
qualidade do ensaio em que se consideram também os dados de
ensaios de comparacao interlaboratorial, como, por exemplo, as
abordagens do guia NORDTEST TR 357 ou da norma ISO 11352.

Exemplos de fontes de incerteza: amostragem, efeitos de matriz e
interferéncias, condicdes experimentais, incertezas de
equipamentos de medicoes de massas e de volume, valores de
referéncia, aproximacoes e convencoes incorporadas no método de
medicao e no procedimento.

SGS
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O calculo da incerteza-padrao combinada baseia-se na Lei da Propagacao
das Incertezas. As componentes de incerteza-padrao estimadas a partir
dos dados de validacdo e/ou do controlo da qualidade do ensaio,
podem ser combinadas das seguintes formas, conforme o caso:

Quando o meétodo de ensaio é aplicavel a varios niveis de
concentracdes, as componentes de incertezas devem ser contabilizadas
como incertezas-padrao relativas;

uc(y) =yx \/ (u;ﬂecisaoz) + (u;’erz)
SGS
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Exemplo determinacao de Humidade em géneros alimenticios:

A incerteza-padrao absoluta associada a precisao/fidelidade é
calculada diretamente pelo desvio padrao absoluto de
precisdo/fidelidade, Sy;¢ciss0, Que quantifica a precisdo/fidelidade da
medicao de acordo com a equacao:

Uprecisio = Sprecisio

A incerteza —padrao relativa associada a precisdao/fidelidade foi

calculada a partir de replicados de amostras representativas daSGs
totalidade do processo analitico.



Finally, the standand uncertainty compaonent associated with method and laboratory bias, up, is calculated as:

uy = (D2 +irt 9)
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1,128

u'precisao = s'precisao = = 0,60

A — amplitude média relativa de duplicados;

Calculo da incerteza padrao relativa associada a veracidade/justeza
(Amostras de ensaios interlaboratoriais):

/ — 2 =2
u'ver = \/DRMS + Ulper

Dpus - valor médio das diferencas relativas Di, entre o resultado do ensaio e o valor de referéncia

atribuido; _S_GS_
Ucrer - incerteza padrao relativa meédia dos valores atribuidos;
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Dpys =

nILC - n2 de EIL

Sri

)

/Tlp,i

u'Cref,l- =125x

Sg; - desvio-padrao relativo da reprodutibilidade da medicdo estimada no ECI para a amostra i;
np,; - humero de laboratdrios que contribuiram para o calculo do valor de referéncia do ECl i

_SGS.
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UcRef =

/ — 2 =2
uver = \/DRMS + Ulrer

u’Cref,i — incerteza padrao associada ao valor de referéncia atribuido para a amostra i, no respetivo
interlaboratorial;

Aplicar a formula: u'ver = \/DEMs + ﬂ'c,,ef =1,782

_SGS.
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uc(y) =yx \/(upreciséoz) + (u;,erz) =y x1,88%

Sempre que as incertezas-padrao associadas a precisao/fidelidade e a
veracidade/justeza de medicao sao calculadas recorrendo a um
numero elevado de ensaios experimentais, a incerteza expandida
(U) pode ser calculada, para um nivel de confianca aproximadamente
igual a 95 %, multiplicando uc(y) por um fator de expansao igual a 2.

U=2x1,88=3,8%
U/ly=2xuc=2x1,88/100*22,8 =0,9

Resultado = 22,8% de Humidade ( 22,8 + 0,9) % SGS
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Nos relatorios de ensaio, os resultados reportados com incerteza
devem ser expressos da seguinte forma:

Resultado =y + U

“A incerteza expandida U reportada é igual a multiplicacao da incerteza-
padrao combinada por um fator de expansao k igual a 2, o que, para uma
distribuicao normal, corresponde a um nivel de confianca
aproximadamente igual a 95 %.”

Deve ser sempre comparado o valor da incerteza expandida com os
restantes critérios de aceitacio do controlo de qualidade. SGS
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A participacao em ensaios de aptidao (desde que disponiveis e
apropriados) é obrigatdria, sendo um dos elementos que contribui
para demonstrar a competéncia para cada atividade, ou tipo de
atividade, laboratorial acreditada ou candidata (deve ser
evidenciada a inexisténcia de ensaios).

A frequéncia minima de participacao nao deve ser inferior a:

Uma participacao representativa e satisfatoria (e.g. por tipo de
produto, caracteristica e técnica) do ambito a acreditar antes da
concessao (ou extensao);

SGS
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Uma participacdao representativa (e.g. por tipo de produto,
caracteristica e técnica) do ambito acreditado durante cada ciclo de
acreditacao (4 anos) . Quando estiver em causa uma extensao do
ambito de acreditacao, a primeira participacao apos decisao
favoravel deve ocorrer até ao final do ciclo posterior aquele em que
foi avaliada presencialmente a extensao pela primeira vez.

Utilizar organizadores de ensaios de aptidao que satisfacam os
requisitos da ISO/IEC 17043 .

www.eptis.org SGS



