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Resumo: A Comparacdo Interlaboratorial (Cl), é poderosa ferramenta utilizada atualmente para avaliacdo de
desempenho, verificagdo da capacidade de medicdo e competéncia técnica de laboratdrios é a Comparagéo
Interlaboratorial (CI). TAo bem aceita é esta ferramenta, que ela tornou-se requisito obrigatério para garantir a
qualidade de resultados de ensaio e calibracdo. Em nivel internacional, ela tem-se mostrado uma ferramenta essencial
no estabelecimento da confianca e do reconhecimento mutuo entre laboratdrios de diferentes paises. A nivel nacional,
as Intercomparac@es sdo utilizadas de forma corrente por organismos de acreditacdo, com o objetivo de avaliar a
capacidade de medigdo dos laboratérios acreditados. Este trabalho tem como objetivo a apresentacéo dos resultados
da primeira comparacdo interlaboratorial de resisténcia eletrica conduzida pelo Comando-Geral de Tecnologia
Aeroespacial — CTA, com a participacdo de seis (6) laboratérios, na calibracdo de um Resistor de 10 k@. O
desempenho dos laboratérios foi avaliado a partir da analise de erro normalizado.

Palavras-chave: comparagéo interlaboratorial, resistor.
1. INTRODUCAO

Atualmente, tornou-se imprescindivel para laboratorios de ensaio e/ou calibracdo, autonomos ou incorporados a
uma organiza¢do maior, demonstrar sua capacidade de medicdo de forma eficiente e eficaz, evidenciando, assim, sua
competéncia técnica. Embora a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 — Requisitos para a Competéncia Técnica de
Laboratorios de Ensaio e Calibragdo, de utilizagdo voluntaria, ndo referencie como requisito mandatorio, o uso de
comparagOes interlaboratoriais num sistema de gestdo baseado nesta norma apresenta-se como uma poderosa
ferramenta para monitorar a validade dos ensaios e calibra¢des realizados.

O BIPM - Bureau International des Poids & Mesures, realiza comparagdes interlaboratoriais entre os institutos
nacionais de metrologia - INM, pelo menos desde as decadas de 80, em todas as areas da metrologia. (BIPM)

Tanto em nivel internacional como nacional, esta ferramenta tem se mostrado essencial no estabelecimento da
confianca e do reconhecimento mutuo entre laboratérios de diferentes paises e de forma corrente por organismos de
acredita¢@o, com o objetivo de avaliar a capacidade de medig@o dos laboratorios acreditados.

E importante garantir que os sistemas e meios de medigio apresentem informacdes confiaveis, pois medidas erradas
ou inexatas podem conduzir a decisdes erradas, com conseqiiéncias sérias, representando custos e até mesmo o
comprometimento de vidas. Por este motivo, ¢ importante ter seguranca na confiabilidade e exatidio das medidas
realizadas pelos metrologistas.

Esta comparacdo tem sido utilizada para diversos fins como: valida¢do de novos métodos de calibragdo, avaliagdo
do desempenho do INM, como requisito técnico para acreditacdo do laboratdrios, certificagdo dos materiais de
referencia, entre outros. (Olivieri, Pompeia)

Com isso, em 2005, a Divisdo de Confiabilidade Metrologica Aeroespacial, do Instituto de Fomento e Coordenagao
Industrial, do Centro Técnico Aeroespacial coordenou uma intercomparacio relativa a calibragdo de Resistor Padrdo
realizada com a participagdo de seis laboratorios de metrologia.

Desta monta, as CI’s (INMETRO - DOQ-CGCRE-005, 2002, EA, “EAL-P7”) devem sempre abranger os mais
diversos ramos e tipos de instrumentos metrologicos.

Para isso, um Resistor Padrao de 10 kQ foi utilizado como padrdo circulante, sendo solicitado aos laboratdrios
participantes os seguintes resultados: os valores obtidos na calibragcdo, a média e as incertezas de medigdo. Nesta
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analise, baseada no conceito de erro normalizado, foi considerada como valor de referéncia o valor fornecido pelo
Laboratorio de Resisténcia do INMETRO.

De modo geral, quando um laboratério possui desempenho néo satisfatorio, ou ndo possui um resultado compativel
com um valor de referéncia, sdo sugeridas tomadas de agdes corretivas com o intuito de que o laboratorio possa
identificar e solucionar possiveis problemas envolvidos em seu processo.

O objetivo deste trabalho ¢é apresentar os principais resultados e conclusdes desta CI. Para isto na proxima segio
serdo apresentadas as informagdes gerais relativas a intercomparagdo. Em seguida serdo apresentados os resultados e
algumas observagdes. Por fim, serdo feitas algumas consideragoes.

2. INFORMACOES BASICAS

Esta comparagdo interlaboratorial de resisténcia padrido foi conduzida pela Divisdo de Confiabilidade Metrologica
(CMA) do Instituto de Fomento e Coordenagéo Industrial (IFI), do Comando-Geral de Tecnologia Aeroespacial (CTA)
no periodo de abril de 2005 a novembro do mesmo ano. Seis laboratorios de metrologia participaram da
intercomparagdo, sendo dois laboratorios pertencentes ao Comando da Aeronautica, e quatros externos a este. Para
garantir o anonimato dos participantes, cada laboratorio foi identificado com um cédigo, o qual foi de conhecimento
apenas da organizagao e do proprio laboratoério e do laboratodrio referencia.

Por se tratar da primeira intercomparagdo de resistor padrao conduzida pelo CTA, a idéia era ter um panorama geral
de como as calibra¢des estavam sendo efetuadas. Por isso, o método de calibracdo ndo foi estipulado, ficando sua
determinag@o a critério do laboratorio participante. O método de calibragdo e os padrdes empregados, bem como as
condigdes ambientais de cada laboratério no momento da calibragdo, sdo apresentados respectivamente nas Tabelas 1, 2

e 3. O padrio circulante escolhido para este programa foi o Resistor Padrdo de 10 kQ, marca: FLUKE, modelo: 742A-
10k, nimero de série: 5065048.

Para cada laboratorio foi solicitada a calibra¢ao do resistor de 10 kQ. Foi pedido ainda que fosse informado o valor
de medida, a média das leituras, a incerteza de medi¢do (EA-4/02 -S1), o fator de abrangéncia (k), método de calibragido
pelo participante. Para avaliar o desempenho de cada laboratorio foi utilizado o erro normalizado, em que o critério para
que um laboratorio tenha um resultado compativel com uma referéncia é o erro normalizado, En (ABNT ISO/IEC
GUIA 43-1, ABNT ISO/IEC GUIA 43-2), o qual ¢ calculado por

X=X
lab ref
En= — (1)
U lab + U ref
tenha valor absoluto menor do que a unidade. Nesta expresso, Xap € 0 valor fornecido pelo laboratorio participante, Xt
¢ um valor de referéncia, Uy, € a incerteza declarada pelo laboratério e Uy € a incerteza da referéncia. Foi considerado
como valor de referéncia o valor fornecido pelo Laboratério de Resisténcia do INMETRO.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

O método de calibragdo e os padrdes empregados, bem como as condi¢des ambientais de cada laboratério no
momento da calibracdo, sdo apresentados respectivamente nas tabelas 1, 2 ¢ 3:

Tabela 1: Métodos de calibracao utilizados pelos laboratoérios participantes e datas das respectivas calibracées.

Cédigo Método de Calibracao Data de Calibracao
1- Ref. Método por Comparagéo 14/04/2005 e 13/09/2005
2 Método da Substitui¢do a 4 fios 30/06/2005
3 Meétodo da razdo com corrente fixa 10/05/2005
4 Leitura Direta 14/06/2005
5 Leitura Direta 15/07/2005
6  Método da razdo com corrente fixa 02/05/2005

Tabela 2: Padrées utilizados pelos laboratorios participantes.

Codigo Padroes Utilizados
. Ponte automatica de Resisténcia e .
1- Ref. Resistor 1 Q - cod. TH1 Resistor 10 KW - cod. R2 Resistor 10 kQ - cod. R1
2 Multimetro HP 3458A Resistor ESI SR104 -
3 Multimetro HP 3458A Calibrador Multifung¢do Fluke 5700A Resistor L&N 4214
4 Multimetro HP 34401A - -
5 Multimetro HP 3458A - -
6 Multimetro HP 3458A Calibrador Fluke 5700A Resistor ESI SR104 -10k
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Tabela 3: Condicées ambientais de calibracio de cada laboratério. Os nimeros em paréntesis indicam a
incerteza nos dois tltimos algarismos.

Codigo Temperatura (°C) Umidade Relativa(%)
1- Ref. 23,00 (26) 55 (10)

2 23,00 (60) 50 (05)

3 23,00 (60) 55(10)

4 ndo declarada nao declarada

5 23 (01) 50 (15)

6 22 (03) 58 (10)

Foram solicitados a cada laboratorio os seguintes dados: valores de leitura, o valor médio e informagdes relativas a
avaliagdo da incerteza de medigdo (EA-4/02 -S1). Os principais resultados das calibragdes (média, incerteza de
medigdo, fator de abrangéncia e nivel de confianga) sdo apresentados na tabela a seguir:

Tabela 4: Média, incerteza de medicio, fator de abrangéncia (k) e nivel de confianca (N¢) relatado por cada
participante.

Média Incerteza Incerteza Nc

Cédigo K

8 ®kQ)  ppm)  (kQ) (%)
I- Ref. 9,999811 1,7 0,000017 2,00 95,45
(inicial)

2 9,999794 3,0 0,000030 2,00 95,45
3 9,99983 2,0 0,000020 2,00 95,45
4 9,99933 71,0 0,000710 2,00 95,45
5 9,999797 19,0 0,000190 2,00 95,45
6 9,999804 4,6 0,000046 2,00 95,45

I'- Ref. 9,999804 1,7 0,000017 2,00 95,45
(final)

Com os resultados das calibragdes inicial e final pelo laboratdrio de referéncia, foi possivel avaliar a estabilidade do
padrdo circulante durante a comparagdo interlaboratorial. A condigdo de estabilidade seria verificada caso o valor
absoluto do erro normalizado entre esses resultados fosse menor do que 1. O valor encontrado foi -0,29, indicando que
o padrdo permaneceu estavel durante o periodo de medigdes. A partir dos resultados da Tabela 4, foi possivel avaliar o
erro de cada laboratorio (considerando-se o valor da primeira calibragdo realizada pelo INMETRO como Valor
Verdadeiro Convencional - valor de referéncia) e o respectivo erro normalizado (Tabela 5):

Tabela 5: Valores de erro e erro normalizado para cada participante, em que o valor de referéncia considerado
foi o valor declarado na primeira calibracio realizada pelo INMETRO.

Codigo Média (kQQ) Incerteza (kKQ) Erro (kQ) Erro Normalizado

1- Ref. 9,999811 0,000017 0,000000 -
2 9,999794 0,000030 -0,000017 -0,49
3 9,999830 0,000020 0,000019 0,72
4 9,999330 0,00071 -0,000481 -0,68
5 9,999797 0,00019 -0,000014 -0,07
6 9,999804 0,000046 -0,000007 -0,14

Os erros e as incertezas de cada laboratorio sdo apresentados nas figuras a seguir:

0,0006
0,0008 & — - — - - — -
0,0000 - - - T
00008 4 - —— - — - -} T
00006 4+ - - -------—-—-~-- % __________
00009 4 - — - -}
-0,0012
-0,0015

Erro (kfl)

Laboratério

Figura 1: Valores de erro e incertezas de cada laboratorio, considerando-se o valor da calibracio inicial do
INMETRO como valor verdadeiro convencional.
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Figura 2: Valores de erro e incertezas de cada laboratério, excluindo-se o valor do laboratorio 4.

Com o intuito de se comparar os resultados dos participantes entre si, foi calculada a matriz E,p de erros
normalizados entre os participantes, em que o elemento ij da matriz é

X -X,
Ep)y =, 0, j=2,3,06 )

NVESEVES

sendo X; e X; os resultados declarados pelo i-ésimo e j-ésimo laboratérios, nesta ordem, e U; e Uj, as respectivas
incertezas de medigdo. Os valores desta matriz sdo mostrados na tabela seguinte:

Tabela 6: Valores da matriz Ep de erros normalizados entre os participantes.

2 3 4 5 6
-0,998 0,653 -0,016 -0,182

0,998

2
3 - 0,704 0,173 0,518
4 -0,653  -0,704 - -0,635 -0,666
5 0,016 -0,173 0,635 -0,036
6

0,182 -0,518 0,666 0,036 -

Como no caso anterior, os resultados de dois laboratorios i e j podem ser considerados compativeis entre si se o
valor absoluto de (Eqp);j for menor do que a unidade.

Na Tabela 1 ¢ possivel verificar que entre os cinco laboratdrios participantes - excluindo-se o laboratério de
referéncia - trés métodos diferentes de calibragdo foram utilizados, quais sejam, o Método de Substituicao a 4 fios (1
laboratorio), Método da Razao com Corrente Fixa (2 laboratorios) e o Método de Leitura Direta (2 laboratorios). Na
Tabela 4 ¢ possivel constatar que os dois participantes que se utilizaram deste Gltimo método possuem incertezas que
sdo uma ordem de grandeza maior do que as dos demais laboratdrios, os quais utilizaram outros métodos de calibragao.
A Tabela 3 mostra que as condigdes ambientais de calibragdo dos laboratorios participantes (dentre os valores
declarados) sdo muito proximas umas das outras, variando em no maximo 1°C em temperatura ¢ 8% em umidade
relativa.

Os valores de erro normalizado apresentados na Tabela 5 indicam que todos os laboratorios possuem valores
compativeis com o valor de referéncia (INMETRO), uma vez que os valores absolutos de E; de todos os participantes
sdo menores do que 1. E possivel afirmar a compatibilidade dos laboratérios, uma vez que a condigio de estabilidade
durante o periodo de medigdes do padrio circulante foi constatada. No entanto, cabe mencionar que o erro apresentado
pelo laboratoério de codigo 4 ¢, em valor absoluto, significativamente maior do que os dos demais participantes. Esta
diferenca talvez seja conseqiiéncia da escolha do multimetro - este foi o tinico laboratdrio que utilizou um instrumento
de 6% digitos, enquanto os outros participantes fizeram uso de multimetro de 8" digitos.

Na Tabela 6 ¢ possivel verificar que os resultados de todos os participantes, além de compativeis com o valor do
laboratério do INMETRO, sdo também compativeis entre si, uma vez que os valores absolutos de todos os elementos da
matriz E,p de erros normalizados entre os participantes sdo inferiores a unidade.

4. CONCLUSOES

O uso do critério de erro normalizado indicou que as calibragdes executadas por todos os laboratorios participantes
sdo compativeis com aquela executada pelo Laboratério de Resisténcia do INMETRO. O mesmo critério também serviu
para indicar que os participantes possuem resultados compativeis entre si. Desta forma ¢ possivel afirmar que o
desempenho dos técnicos na calibracdo de resisténcia, de acordo com os seus proprios procedimentos, foi satisfatorio, e
que a competéncia técnica dos participantes foi garantida, frente aos critérios adotados nesta Comparacdo
Interlaboratorial.

A Coordenacdo do Programa de Comparagio Interlaboratorial da Grandeza Resisténcia Elétrica sugere que novas
comparagdes como estas sejam realizadas, com o apoio do INMETRO, de forma que se possa ter um aprimoramento
continuo por parte dos laboratdrios participantes. Também seria interessante que outras comparagdes com mais padroes
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circulantes pudessem ser realizadas, melhorando a estatistica dos resultados, de forma que as conclusdes possam ter um
maior embasamento.
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Abstract: One of the most powerful tools used now for acting evaluation, verification of the measurement capacity and
technical competence of laboratories is the Interlaboratory Comparison (CI). This tool is accepted, it became
mandatory requirement to guarantee the quality of test results and calibration. On the international level, it has been
showing an essential tool in the establishment of the reliability and of the mutual recognition among laboratories of
different countries. On the national level, are used in an evaluate way by accreditation organisms, with the objective of
evaluating the capacity of measurement of the accredited laboratories. This work has as objective the presentation of
the results of the first interlaboratory comparison of electric resistance driven by the Command-General of Aerospace
Technology - CTA, with the participation of (6) six laboratories, in the calibration of a Resistor of 10 k2. The
performance of the laboratories has evaluated from the analysis of normalized error.

Key-Words: Interlaboratory comparison, resistor.
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