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Anexos

| — Planilha com memoria de célculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagcdo do LD e LQ do Pb(ll) em ME de querosene usando
BiFE.

Il — Planilha com memdéria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliacdo do LD e LQ do Pb(ll) em ME de querosene usando
HMDE.

[l — Planilha com meméria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagdo da reprodutibilidade e Repetitividade do Pb(ll) em
ME de querosene usando BiFE.

IV— Planilha com memoéria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagdo da reprodutibilidade e Repetitividade do Pb(ll) em
ME de querosene usando HMDE.

V - Certificado do CRM (SRM — 1085a — Wear-metals in oil).

VI - Certificado da calibragao da vidraria — Micropipeta 100-1000uL).

VIl - Certificado da calibragdo da vidraria — Micropipeta 20-200pL).

VIII - Planilha com memdria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagdo da curva analitica do Pb(ll) em ME de querosene
usando BiFE.

IX - Planilha com memdria de célculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagdo da curva analitica do Pb(ll) em ME de querosene
usando HMDE.

X — Tutorial da Curva analitica.

Xl - Planilha com meméria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(ll) em ME de querosene com
troca de analista e ME usando BiFE.

XIl - Planilha com memoria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(ll) em ME de querosene com
troca de analista e ME usando HMDE.
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Xl - Planilha com memoria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(Il) em ME de querosene com
troca de ME usando BiFE.

XIV - Planilha com memodéria de célculo do tratamento estatistico (Microsoft
excel) para a avaliagdo das incertezas do Pb(Il) em ME de querosene com
troca de ME usando HMDE.

XV — Tutorial das Incertezas.
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Anexo | - Planilha com memoria de célculo do tratamento estatistico
(Microsoft excel) para a avaliagdo do LD e LQ do Pb(ll) em ME de
querosene usando BiFE.

y = 3477581,22x + 0,21

x [Pb] mol L'y (uC)

1,87E-09 0,2035 Coef.angular (a) 3477581
7,19E-10 0,2075 Coef. Linear (b) 0,21
4,31E-09 0.2250 Vol. querosene (L) 10
3,57E-09 0,2224
5,69E-09 0,2298
2,96E-09 0,2203
2,96E-09 0,2203
1,61E-09 0,2156
2,56E-09 0,2189
3,91E-09 0,2236
desvpad (sp) 7,97E-03
LD (3xs,)/a 6,88E-09
LQ (10xsp)/a 2,29E-08 na cela

_ no querosene
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Anexo Il — Planilha com memdéria de calculo do tratamento estatistico
(Microsoft excel) para a avaliagcdo do LD e LQ do Pb(ll) em ME de
querosene usando HMVIDE.

y = 8670000,00+0,02

x [Pb] mol L-1 vy (u.a.)

2,65E-10 0,0177 Coef.angular 8670000
1,25E-09 0,0092 Coef. linear 0,02
2,08E-10 0.0182 Vol. querosene (mL) 10
3,00E-10 0,0174
3,58E-10 0,0169
4,61E-11 0,0196
1,18E-09 0,0098
5,31E-10 0,0154
1,61E-10 0,0186
3,11E-10 0,0173
desvpad (sp,) 3,60E-03
LD (3xsy)/a 1,25E-09
LQ (10xs,)/a 4,16E-09 na cela

No querosene
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Anexo Il — Planilha com meméria de célculo do tratamento estatistico

(Microsoft excel) para a avaliagdo da reprodutibilidade e repetitividade do

Pb(ll) em ME de querosene usando BiFE.

Querosene Troca de analista Troca de ME
N° de replicatas Analista 1 Analista 2 N°de replicatas Mesma ME Troca ME
1 7,27E-08 7,11E-08 1 1,36E-07 1,59E-07
2 9,47E-08 8,53E-08 2 1,56E-07 1,24E-07
3 7,91E-08 9,47E-08 3 1,58E-07 1,25E-07
4 1,02E-07 1,13E-07 4 1,563E-07 1,32E-07
5 1,13E-07 1,18E-07 5 1,62E-07 1,74E-07
6 1,19E-07 1,17E-07 6 1,65E-07 1,97E-07
7 1,17E-07 1,19E-07 7 1,70E-07 1,27E-07
8 1,05E-07 1,19E-07 8 1,75E-07 1,39E-07
9 9,81E-08 1,04E-07 9 1,78E-07 1,36E-07
10 1,14E-07 1,12E-07 10 1,37E-07 1,34E-07
Media 1,01E-07 1,05E-07 Media 1,59E-07 1,45E-07
desvpad 1,57E-08 1,65E-08 desvpad 1,43E-08 2,43E-08
DPR (%) 15 16 9 17
Andlise com troca de ME
Anova: fator tnico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Varidncia
Coluna 1 10 1,58984E-06 1,58984E-07 2,03196E-16
Coluna 2 10 1,44695E-06 1,44695E-07 5,92047E-16
ANOVA
Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 1,02091E-15 1 1,02091E-15 2,567546393 0,126479835 4,413873405
Dentro dos grupos ~ 7,15719E-15 18 3,97622E-16
Total 8,1781E-15 19
2 =m0, —MQyn)! ) .
Sentre ( Qonire Q«Iur/m) n 6,23E-17 S = raiz (szemre) 7.89E-09 mol L7
R = (sg/média)x100 5 %
Andlise com troca de analista
Anova: fator tnico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Varidncia
Coluna 1 10 1,01326E-06 1,01326E-07 2,46211E-16
Coluna 2 10 1,05243E-06 1,05243E-07 2,72947E-16
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 7,66955E-17 1 7,66955E-17  0,295460842 0,593411097 4,413873405
Dentro dos grupos ~ 4,67242E-15 18 2,59579E-16
Total 4,74912E-15 19
Base de célculo:
2 _ _ .
Sentre *(MQWW MQJt‘nlm)/n 1,83E-17 S = raiz (S%nme) 4.28E-09 mol L
R = (sp/média)x100 4%
s2 = MO 2,59579E-16 s, =raiz (s%) 1,61E-08 mol L'
rT deniro r = (s/média)x100 15 %
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Anexo IV — Planilha com memoéria de célculo do tratamento estatistico

(Microsoft excel) para a avaliagdo da reprodutibilidade e repetitividade do
Pb(ll) em ME de querosene usando HMDE.

Querosene Troca de analista Troca de ME
Ne° de replicatas Analista 1 Analista 2 N° de replicatas Mesma ME Troca ME
1 1,81E-08 1,95E-08 1 5,13E-08 5,06E-08
2 1,52E-08 1,67E-08 2 5,03E-08 6,92E-08
3 1,87E-08 1,82E-08 3 5,06E-08 6,29E-08
4 1,78E-08 1,65E-08 4 5,18E-08 5,65E-08
5 1,72E-08 1,59E-08 5 5,10E-08 5,22E-08
6 1,57E-08 1,45E-08 6 4,99E-08 7,29E-08
7 1,25E-08 1,14E-08 7 5,01E-08 6,49E-08
8 1,55E-08 1,49E-08 8 5,14E-08 5,03E-08
9 1,80E-08 1,71E-08 9 5,07E-08 7,80E-08
10 1,76E-08 1,71E-08 10 4,96E-08 6,03E-08
Media 1,66E-08 1,62E-08 Media 5,07E-08 6,18E-08
desvpad 1,90E-09 2,22E-09 desvpad 7,06E-10 9,61E-09
DPR 11 14 1 16
Analise com troca de ME
Anova: fator Gnico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Varidncia
Coluna 1 10 5,06668E-07 5,06668E-08 4,98389E-19
Coluna 2 10 6,17843E-07 6,17843E-08 9,23717E-17
ANOVA
Fonte da variagcao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 6,17998E-16 1 6,17998E-16 13,30886331 0,001839269 4,413873405
Dentro dos grupos 8,35831E-16 18 4,6435E-17
Total 1,45383E-15 19
Saure = (MQyye = MO gy )/ 1 5,71563E-17 SR = raiz (s%ene) 7,56E-09 mol L
R = (sp/média)x100 12 %
Analise com troca de analista
Anova: fator Unico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Varidncia
Coluna 1 10 1,66205E-07 1,66205E-08 3,61689E-18
Coluna 2 10 1,61822E-07 1,61822E-08 4,91944E-18
ANOVA
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 9,60504E-19 1 9,60504E-19 0,225038961 0,640931084 4,413873405
Dentro dos grupos 7,6827E-17 18 4,26817E-18
Total 7,77875E-17 19
Base de calculo:
Sentre = (MQm/re = MQ o )/n 3,31E-19 Sr= raiz (Sze""e) 5,75E-10 mol L
R = (sg/média)x100 4 %
s = MO 4,26817E-18 s, = raiz (s%) 2,07E-09 mol L
ro dentro f= (s,/média)x1 00 13 %
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Anexo V - Certificado do CRM (SRM — 1085a — Wear-metals in oil).

Catalyst Package for Lubricant Oxidation (liquid form)

These reference materials are for evaluating the oxjdation stability of lubricating oils, i.e,, aulomotive
crankease lubricants. SRM 1817c consists of a set of five (5) ampules of each of thres (1) materiak. The
foel fraction and the metal mixnore are scaled under inert atmosphere. FM 8301 consists of a set of five
{5) ampules of each of four (d) materials. The fuel fraction, model compound, snd metal mbcure are
sealed under inert stmosphere,

SRM Type Canshiting of
iBi7c  Catalyst Package 1) aa OmldizedNirated Fuel Fraction
I) o Metal Maphibenaie Minture, mdl
3 Distilled Watcr
RM ES01 Catshat Pachage 11IE 1} am Omidized/Nitraied Fuel Fraction,

1) a Mitro-Paraffin Model Compound,
3y o Meial Maphihensiz Mixture, and
4) Distilled Water

Wear-Metals in Oil (liquid form)

Elemental Compasition (in g ky)

SRM Type
Fir Mg Mn Mo
% Wear-Meials (base ofl) [<05) (<00I) (<0 (=cpd) (<@l) [<0D0S) (<001)
WS- 1] 9E1 (L1 0.1 s 1003
a  Wear-Metals 974 2.0 M8
SRM L] & 5 Ti v In
16 (=04) (=1 (=1) (=3) (=03} (=<0.08)
842 W7 (103) (1700) 004 g8
1085 M9 (33 (4500 MSd 1924
: ; . . - IES
Values in parentheses are ol certified and are given for information oaly. \
= == T B —r———

Catalyst Characterization Materials (liquid and powder forms)

These Reference Maierials (RMs) are for determining the activity of FOC Catalysts by Microactivity Test. They
are distribated by WIST in cooperation with the American Society for Testing and Materials (ASTM),

RM Tipe Unit Siee
HSRY Fluid Cracking Catalysts (FCC) Sel af & 50§ cach
L] High Sslfur Cias Ol Feed 46 ml



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0610600/CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0610600/CA

123

Anexo VI - Certificado da calibragéo da vidraria — Micropipeta 100-1000pL).

Lanaretfin e Tek 21 1221175
Coracterizache da Fluidos LCF EETEREL F
Farn Mt 0SS0 WD 05 G T oy e e R

Mg e doecle, B 231 A6 DERATUD FID MRS veress pie
T B g

7 CERTIICADD DE CALIBRAGAS r® MVO 002707 _
SRR ANCE 00 (LENIE

e LEEA/Depariamants e i PO
Enclerero: Rya Magues o= 580 vicenbs 883 ~Gévea
| Rig i Jamern, B Z253 1500

W EL5, 1 A0
ihjesos, micoppets
Npe dio abjotec] desiocamerto de ar
Fabriranftrs| Hirechmann
N derticacan 4061 737
Cédigo Clemes, -
Temn. de eferéncq: 200
(Capacidane rominak; 1000 al.
Valor Lmi diviwin 5 o
Fzhriraata des prnteirss dn Infrmer s
Minrdn rin pigeedt ag eree | eermanl|

CADDS D& CALIBRACAD

Mesdi Srcprda o Proseierenio InbemoFR-00E masio 02, bemds e nera B0 288545, gue consste en detemnar o pem oo wolmede g
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Dadon, e e o Tem _Gnac _ Uskidw _ @e Py reimey
Rl nidmt, SEEE went. Sall (B R L e
T nidert. TLAZE 30N A 16 - Saamsan 02 neet. EL BT [E¥]
Fdmniz 1z n"idest. IREFF L H ' CaT, IR KGO PRAETR
Bed gz 2= n” it et PR = TRk W eET, O T G FRFTAN
Hizfmretra: e, rxi BT W el LTF 1 MRS WECD
Bonlirreom I ksl =rr ] | n eet. FE SRS SRR FRTHS
- T REIL TAD DS CRTIDGS
WO il P
Ferrriant n. 20 L &
Ll Ly i)
a0 1.7 it . 3
=00 304 1 g3
10O 1C0E 1 £33
a |l 1 smbkn} rar =
Cata b edifacio: 601467 ——
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l —
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T Tethwna
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Anexo VIII - Planilha com memoria de célculo do tratamento estatistico
(Microsoft excel) para a avaliagdo da curva analitica do Pb(ll) em ME de
querosene usando BiFE.

A B C D E F G
X
1 1 0,00 0,2250 0,21 1,50E-02 2,25E-04 0,00E+00
2 2 0,00 0,2224 0,21 1,24E-02 1,54E-04 0,00E+00
3 3 0,00 0,2298 0,21 1,98E-02 3,92E-04 0,00E+00
4 4 0,00 0,2203 0,21 1,03E-02 1,06E-04 0,00E+00
5 5 1,09E-07 0,6674 0,59 7,90E-02 6,25E-03 1,18E-14
6 6 1,09E-07 0,5585 0,59 2,99E-02 8,92E-04 1,18E-14
7 7 1,09E-07 0,5608 0,59 2,76E-02 7,60E-04 1,18E-14
8 8 1,09E-07 0,5859 0,59 2,47E-03 6,11E-06 1,18E-14
9 9 1,28E-07 0,6370 0,66 1,93E-02 3,72E-04 1,65E-14
10 10 1,28E-07 0,6900 0,66 3,37E-02 1,14E-03 1,65E-14
11 11 1,28E-07 0,7334 0,66 7,71E-02 5,95E-03 1,65E-14
12 12 1,28E-07 0,6472 0,66 9,08E-03 8,25E-05 1,65E-14
13 13 1,48E-07 0,7096 0,72 1,43E-02 2,05E-04 2,18E-14
14 14 1,48E-07 0,7995 0,72 7,56E-02 5,71E-03 2,18E-14
15 15 1,48E-07 0,7813 0,72 5,74E-02 3,29E-03 2,18E-14
16 16 1,48E-07 0,7164 0,72 7,53E-03 5,67E-05 2,18E-14
17 Soma 1,54E-06 0,03 2,01E-13
18 n= 16
19 Calculos:
20
21 Interc. 0,21 a (coef. linear) Curva analitica de 24/10/2007
22 Inclinagao 3477581,22 b (coef. angular) y = 3477581,22x + 0,21
23 R®=0,99
24 (Soma desvios)? 0,03
25 §° 1,83E-03
26 Soma C? 2,01E-13
27 SomaC 1,54E-06
28 (SomaC)® 2,37E-12
29 D 8,39E-13
30
31 Incertezas da curva
32 s(@) 4,37E-04 U, s(a) 0,02
33 s°(b) 3,49E+10 Up s(b)  186699,32
34
35 Razaoentreaeb
36 ra,b -0,86
Intensidade de
37 sinal (%) 85,9
38
39 Coeficientes de sensibilidade
Ymaior
40 ci -2,88E-07 (Intensidade de sinal) 0,7995
41 ciy -4,87E-14
42

43 Incerteza combinada

44 Uy na cela
45
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Anexo IX - Planilha com memoéria de calculo do tratamento estatistico

(Microsoft excel) para a avaliagdo da curva analitica do Pb(ll) em ME de

querosene usando HMDE.

—_-
SO 09w NG RWODND=

[ S G G G G G Y
O ©W N O hAs WD

21

40
M
42
43
44
45

1 0 0,0125 0,02 7,50E-03 5,63E-05 0,00E+00
2 0 0,0145 0,02 5,50E-03 3,03E-05 0,00E+00
3 0 0,0123 0,02 7,70E-03 5,93E-05 0,00E+00
4 0 0,0111 0,02 8,90E-03 7,92E-05 0,00E+00
5 1,98600E-08 0,2875 0,19 9,53E-02 9,08E-03 3,94E-16
6 1,98600E-08 0,2385 0,19 4,63E-02 2,14E-03 3,94E-16
7 1,98600E-08 0,2966 0,19 1,04E-01 1,09E-02 3,94E-16
8 1,98600E-08 0,2747 0,19 8,25E-02 6,81E-03 3,94E-16
9 3,96432E-08 0,3744 0,36 1,07E-02 1,14E-04 1,57E-15
10 3,96432E-08 0,3575 0,36 6,21E-03 3,85E-05 1,57E-15
11 3,96432E-08 0,3618 0,36 1,91E-03 3,64E-06 1,57E-15
12 3,96432E-08 0,3653 0,36 1,59E-03 2,54E-06 1,57E-15
13 5,93472E-08 0,5290 0,53 5,54E-03 3,07E-05 3,52E-15
14 5,93472E-08 0,5725 0,53 3,80E-02 1,44E-03 3,52E-15
15 5,93472E-08 0,5202 0,53 1,43E-02 2,06E-04 3,52E-15
16 5,93472E-08 0,5459 0,53 1,14E-02 1,29E-04 3,562E-15
Soma 4,75E-07 0,03 2,20E-14
n= 16

Calculos:

Interc. 0,02 a (coef. linear) Curva analitica de 25/10/2007

Inclinacédo 8670000 b (coef. angular) y = 8670000,00x + 0,02

R®=0,99

Soma desvios*2 0,03

& 2,22E-03

Soma C"2 2,20E-14

SomaC 4,75E-07

(SomaC)*2 2,26E-13

D 1,25E-13

Incertezas da curva

s(a) 3,90E-04 U, s(a) 0,02

s(b) 2,84E+11 U, s(b) 533009,65

Razéoentreaeb

ra,b -0,80

Intensidade de sinal

(%) 80,2

Coeficientes de sensibilidade

Ymaior
Cia -1,15E-07 (Intensidade de sinal) 0,5725
ciy -7,35E-15

Incerteza combinada

Ucurva na cela
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Anexo X — Tutorial da Curva analitica.

1 1 0,00 0,2250 B1xB22+B21 D1-Ci (E1)° (B1)?
2 2 0,00 0,2224 B2xB22+B21 D2-C2 (E2)° (B2)°
3 3 0,00 0,2298 B3xB22+B21 D3-C3 (E3)? (B3)?
4 4 0,00 0,2203 B4xB22+B21 D4-C4 (E4) (B4)?
5 5 1,09E-07 0,6674 B5xB22+B21 D5-C5 (E5)° (B5)°
6 6 1,09E-07 0,5585 B6xB22+B21 D6-C6 (E6)° (B6)°
7 7 1,09E-07 0,5608 B7xB22+B21 D7-C7 (E7)° (B7)°
8 8 1,09E-07 0,5859 B8xB22+B21 D8-C8 (E8)° (B8)°
9 9 1,28E-07 0,6370 B9xB22+B21 D9-C9 (E9)° (B9)

10 10 1,28E-07 0,6900 B10xB22+B21 D10-C10 (E10)° (B10)°

11 11 1,28E-07 0,7334 B11xB22+B21 D11-C11 (E11)° (B11)°

12 12 1,28E-07 0,6472 B12xB22+B21 D12-C12 (E12)° (B12)°

13 13 1,48E-07 0,7096 B13xB22+B21 D13-C13 (E13)° (B13)°

14 14 1,48E-07 0,7995 B14xB22+B21 D14-C14 (E14)° (B14)°

15 15 1,48E-07 0,7813 B15xB22+B21 D15-C15 (E15)° (B15)°

16 16 1,48E-07 0,7164 B16xB22+B21 D16-C16 (E16)° (B16)°

17 Soma Soma (B1:B16) Soma (F1:F16)[Soma (G1:G16)

18 n= A16

19 Calculos:

20

21 Interc. 0,21 a (coef. linear) Curva analitica de 24/10/2007

22 Inclinagdo 3477581,22 b (coef. angular) y = 3477581,22x + 0,21

23 R®=0,99

24 (Soma desvios)2 F17

25 G18/(C24-2)

26 Soma C? G17

27 SomaC B17

28 (SomaC)? (B27)

29 D G18xB26-B28

30

31 Incertezas da curva

32 5°(a) (B25xB26)/B29 U, s(a) raiz(B32)

33 s°(b) (G18xB25)/B29 Uy s(b) raiz(B33)

34

35 Razdaoentreaeb

36 rab -B27/RAIZ(G18xB26)

Intensidade de

37 sinal (%) B36x100

38

39 Coeficientes de sensibilidade

Ymaior

40 Cia -1/B22 (Intensidade de sinal)

# ciy -(E44-B21)/(B22)*

42

43 Incerteza combinada

44 Ugyva nacela
45 no querosene
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Xl - Planilha com meméria de célculo do tratamento estatistico (Microsoft

excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(Il) em ME de querosene com

troca de analista e ME usando BiFE.

NG WN =

A

Medicao de [Pb] mol L
Troca de analista + ME

Mensurando
Volt (conc. Pb)

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =207,19 g - 1L)
Volume

Fontes de entrada
Repetitividade (ur)

207,19

207,19
1

Repeticao desvio padrao

Reprodutibilidade (uR)

ME +analista desvio entre anal.

Solugdes (us)

Micropipeta 100-1000 uL (cert.) Inc. expandida
Micropipeta 20 - 200uL (cert.) Inc. expandida

Curva analitica

ucurva Ucurva

Incertezas das Grandezas de entrada

ur
uR
UMPI
UMPZ

Usa(Unp1+Unp2)

Coeficientes de sensibilidade
Cib

Cla

Componentes de Incertezas
U

Ur

Uwp1+Unpe

Ueuna

Incerteza Combinada

Ucombinada

Graus de Liberdade
v

Coeficiente de abrangéncia (t-student)
k

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(kzzvm :95%)

1,61E-08
4,28E-09
4,31E-07
4,31E-08
4,33E-07

1
207,19

1,61E-08
4,28E-09
4,33E-07
4,99E-08

4,36E-07

4843095

1,96

8,73E-07

Unidades

mol L-1

g mol-1
L

1,61E-08 mol L- 1

4,28E-09 mol L- 1

1,00E-06 L
1,00E-07 L

4,99E-08 mol L-1

mol L- 1
mol L- 1

g mol-1

mol L-1
mol L-1
mol L-1
mol L-1

mol L-1

mol L-1

E F G H
10 troca ME e analista
10
2,32 p 95%
2,32 p 95%
Dist. Normal
Dist. Normal
8,98E-05
Dist. Normal

Gréfico de barras - contribuigdo das
incertezas U comb.

Repe 1,61E-08

Repro 4,28E-09

Solugdes criticas 4,33E-07

Curva analitica 4,99E-08

Ucombinada 4,36E-07
Meméria

3,63E-26 7,49E-33

5% de significancia
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XIl - Planilha com memoria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft

excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(Il) em ME de querosene com

troca de analista e ME usando HMDE.

S&EEES

&

LY

IS0 GUM

A B

Medigéo de [P] mol L
Troca de analista + ME

Mensurando
Vot (conc. Pb)

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =207,19¢ - 1L)
Volume

Fontes de entrada

Repetitividade (ur)

Repeticéo desvio padrdo
Reprodutibilidade (uR)

ME +analista desvio entre anal.

Solugdes (us)

Micropipeta 100-1000 ul. (cert) Inc. expandida
Micropipeta 20 - 200ul (cert,) Inc. expandida

Curva analitica
ucurva Ucurva

Incertezas das Grandezas de entrada

ur
R
U\{N
U\{Pl

UsalUpr Uy

Coeficientes de sensibilidade
Cly

0,

Componentes de Incertezas
U,

U

Unp#Up

Ucur\m

Incerteza Combinada

Usonbinada

Graus de Liberdade
v

Coeficiente de abrangéncia (t-student)

k #NOMI

Incerteza Expandida
Uexpandida = Uycpgissy

27,19

27,19

20TE09
5,75E-10
431E07
431E08
433E07

1
27,19

2,07E09
575E-10
433607
249E09

433E07

17435726525

867E-07

Unidades

mol L1

gmol-t
L

249E-09 mol L1

2,07E-09 mol L- 1 n 10 troca ME e analista
5,75E-10 mol L- 1 n 10
1,00E-06 L k 232 P 95%
1,00E-06 L k 232 D 95%
mol - 1 Dist, Normal
mol L- 1 Dist, Normal
L
L
L 8,98E-05
Dist, Normal
L
gmol-1
Gréfico de barras - contribuicao
das incertezas U comb.
mol L-1 Repe 2,07E-09
mol L-1 Repro 5,75E-10
mol L-1 Solugdes criticas 4.33E07
mol L-1 Curva analitica 2.49E-09
Ugombinada 4,33E’07
mol L1
Memdria
353E%  2,02E-3%
5% de significancia
mol L1
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Xl - Planilha com memoria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft

excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(Il) em ME de querosene com
troca de ME usando BiFE.

O N OLE WN =

A

Medicéo de [Pb] mol L
Troca de ME

Mensurando
Volt (conc. Pb)

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =207,19 g - 1L)
Volume

Fontes de entrada
Repetitividade (u,)
Repeticao
Reprodutibilidade (uR)
ME

Solugdes (us)

Micropipeta 100-1000 uL (certificado)
Micropipeta 20 - 200uL (certificado)

Curva analitica

ucurva
Incertezas das Grandezas de entrada

Ur

Ur

Unp1
Ump2
UMP1+MP2

Coeficientes de sensibilidade
Cip

Ciy

Componentes de Incertezas
Ur

Ur

UnP1+MP2

Ucurva

Incerteza Combinada

Ucombinada

Graus de Liberdade
v

Coeficiente de abrangéncia (t-student)
k

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k:Z,OI;%%)

207,19

207,19
1

Sy (anexolll)

SR (anexolll)

MP, U95, k=2 (anexo VI)
MP; Ugs, - (anexo VIl

1,61E-08
4,28E-09
4,31E-07
4,31E-08
4,33E-07

1
207,19

1,61E-08
4,28E-09
4,33E-07
4,99E-08

4,36E-07

4843095

1,96

8,73E-07

C D E F G
Unidades
mol L-1
g mol-1
L
1,61E-08 molL-1 n 10 mesma ME
4.28E-09 molL-1 n 10
1,00E-06 L k 232p 95%
1,00E-07 L k 232p 95%

4,99E-08 mol L-1

mol L- 1 Dist. Normal
mol L- 1 Dist. Normal

L 8,98E-05 Dist. Normal

g mol-1
Gréfico de barras -
contribui¢do das incertezas U

mol L-1 Repe 1,61E-08
mol L-1 Repro 4,28E-09
mol L-1 Solugdes criticas 4,33E-07
mol L-1 Curva analitica 4,99E-08
Ucombinada 4,36E-07
mol L-1
Meméria

3,63E-26  7,49E-33

5% de significancia

mol L-1
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XIII - Planilha com memoria de calculo do tratamento estatistico (Microsoft

excel) para a avaliagao das incertezas do Pb(Il) em ME de querosene com
troca de ME usando HMDE.

150 GUM

A

Medigo de [Pb] mol L
Troca de analista + ME

Mensurando
Volt (conc. Pb)

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =207,19 g - 1L)
Volume

Fontes de entrada
Repetitividade (ur)
Repeticdo
Reprodutibilidade (uR)
ME +analista

Solugdes (us)

Micropipeta 100-1000 ul (cert.)
Micropipeta 20 - 200uL. (cert,)

Curva analitica
ucurva

Incertezas das Grandezas de entrada

ur

uR

UMPI
UMPZ

UsolUip+Upez)

Coeficientes de sensibilidade
Cly

Cly

Componentes de Incertezas
U

Ur

UnprtUyez

Ucurva

Incerteza Combinada

Ueambinada

Graus de Liberdade
v

Coeficiente de abrangéncia (t-student)
k

Incerteza Expandida

B C D
Unidades
207,19 mol L-1
207,19 gmol-1
1 L

desvio padéo [ orE mol L 1
desvioentreanal. G 7BET0 mol L- 1

Inc. expandida 1,00E-06 L
Inc. expandida 1,00E-06 L

Uouna [ 9 ol

2,07E-09 mol L- 1
5,75E-10 mol L- 1
43107 L
4 31E-08 L
433E-07 L
1 L
207,19 gmol-4
2,07E-09 mol L-1
5,75E-10 mol L1
433607 mol L-1
2,49E-09 mol L-1
433607 mol L-1
17435726525
196

E F
n 10
n 10
k 2.3
k 2,32

8,08E-05

troca ME e analista

p 95%
p 95%
Dist. Normal
Dist. Normal
Dist. Normal

Grafico de barras - contribuigdo
das incertezas U comb.

Repe

Repro

Solugdes criticas
Curva analitica

Usombinada

Meméria
353E-26

5% de significancia

2,07E-09
5,75E-10
4.33E-07
249E-09
433807

2,02E-36
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Anexo IX — Modelo tutorial do célculo.

ISO GUM
A B

Medicéo de [Pb] mol L™
Troca de ME

Mensurando
Volt (conc. Pb) B4/B5

1
2
3 Grandezas de entrada

4 Mol (1 mol =207,19 g - 1L) 207,19
5 Volume 1
6

7 Fontes de entrada

8 Repetitividade (u,)

9 Repetigdo Sy (anexo Ill)

10 Reprodutibilidade (uR)

11 ME SR (anexo lll)

12 Solucdes (ugy)

14 Micropipeta 100-1000 uL (certificado) MP; Ugs, k-2 (anexo VI)
15 Micropipeta 20 - 200uL (certificado) MP3 Ugs, -2 (anexo VII)

18 Curva analitica
19 Uouna Ugurva (anexo VIlI)

21 Incertezas das Grandezas de entrada

23 u, c9

24 ug ct1

25 Uyps C14/F14

26 Uypz C15/F15

27 Uypi.pe Raiz((B25)°+(B26)")

29 Coeficientes de sensibilidade
30 cip B5
31 ci, B4

33 Componentes de Incertezas

34 u B23
35 ug B24
36 Ump1imp2 E27/B31
37 Ucuna C19

39 Incerteza Combinada
40 Ucombinada Raiz((B34)°+(B35)°)+(B36)’+(B37)")

42 Graus de Liberdade
43 v INT(F43/G43)

45 Coeficiente de abrangéncia (t-student)
46 k INVT(0,05;B43)

48 Incerteza Expandida
49 Ueypandioa = Uk-2:95%) B40xB46

Legenda:
* INT - arredonda um n° para baixo até o n°inteiro mais préximo

*x

Unidades

mol L

g mol’"
L

1,61E-08 mol L'

4,28E-09 mol L’

1,00E-06 L
1,00E-07 L

4,99E-08 mol L

mol L
mol L

gmol”

mol L
mol L
mol L
mol L

mol L

mol L

** INVT - retorno o inverso da distribuicdo t de Student (probabilidade; graus de liberdade)

B27xB31

132

F G H
10
10
2,32 p 95%
2,32 p 95%
Dist. Normal
Dist. Normal
Dist. Normal
Meméria

(B47)*  ((B30xB23)*/(F9-1))

5% de significancia
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