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Anexos 

I. Certificado da calibração da vidraria – balão volumétrico de 10 

mL. 

II. Certificado da calibração da vidraria – micropipeta 100 - 1000µL. 

III. Certificado da calibração da vidraria – micropipeta de 10 µL. 

IV. Certificado da calibração da balança analítica de 0,01 mg. 

V. Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 2MI 

VI. Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 7MI 

VII. Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI 

VIII. Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 7MI 

IX. Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 2MI 

após recalculo 

X. Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 7MI 

após recalculo 

XI. Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI após recalculo 

XII. Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 7MI após recalculo 
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Anexo I – Certificado da calibração da vidraria – balão volumétrico 10 mL 
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Anexo II – Certificado da calibração da vidraria – micropipeta 100 – 1000 µL 
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Anexo III – Certificado da calibração da vidraria – micropipeta 10 µL 
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Anexo IV – Certificado da calibração da balança de 0,01 mg – pág.1 
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Anexo IV – Certificado da calibração da balança de 0,01 mg – pág.2 
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Anexo V – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 2 MI – pág. 1 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L-1)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 1,51E-03 1,81E-03 1 1,51E-03 1,56E-03
2 1,82E-03 1,49E-03 2 1,82E-03 1,56E-03
3 1,98E-03 2,17E-03 3 1,98E-03 1,57E-03
4 1,14E-03 1,79E-03 4 1,14E-03 1,57E-03
5 1,80E-03 1,26E-03 5 1,80E-03 1,54E-03
6 1,54E-03 1,98E-03 6 1,54E-03 1,54E-03
7 2,07E-03 1,74E-03 7 2,07E-03 1,48E-03
8 1,36E-03 1,98E-03 8 1,36E-03 1,48E-03
9 1,54E-03 1,54E-03 9 1,54E-03 1,47E-03
10 1,56E-03 1,25E-03 10 1,56E-03 1,45E-03

Media 1,63E-03 1,70E-03 Media 1,63E-03 1,52E-03
Desvpad 2,85E-04 3,13E-04 Desvpad 2,85E-04 4,66E-05

repe = CV(%) 17 18 repe = CV(%) 17 3

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,016331944 0,001633 8,11E-08
Coluna 2 10 0,017018855 0,001702 9,77E-08

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 2,3592E-08 1 2,36E-08 0,264 0,614 4,414
Dentro dos grupos 1,6095E-06 18 8,94E-08

Total 1,6331E-06 19

Base de cálculo:

6,58E-09

8,94E-08 2,99E-04
% 17,6 Repe

9,60E-08 3,1E-04

% 18,2 Repro

8,94E-08

2,99E-04

18%

6,58E-09

8,94E-08

9,60E-08

3,10E-04

18%

2Metil Indol na presença de KI
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo V – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 2 MI – pág. 2 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L
-1

)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 2,08E-03 2,13E-03 1 2,08E-03 1,63E-03
2 1,36E-03 3,37E-03 2 1,36E-03 1,39E-03
3 2,12E-03 2,40E-03 3 2,12E-03 1,46E-03
4 1,30E-03 2,46E-03 4 1,30E-03 1,49E-03
5 1,98E-03 1,62E-03 5 1,98E-03 1,51E-03
6 1,97E-03 1,86E-03 6 1,97E-03 1,55E-03
7 1,70E-03 2,33E-03 7 1,70E-03 1,56E-03
8 1,89E-03 2,68E-03 8 1,89E-03 1,60E-03
9 2,11E-03 1,84E-03 9 2,11E-03 1,59E-03
10 1,68E-03 2,48E-03 10 1,68E-03 1,59E-03

Media 1,82E-03 2,32E-03 Media 1,82E-03 1,54E-03
Desvpad 3,00E-04 5,01E-04 Desvpad 3,00E-04 7,44E-05

repe = CV(%) 16 22 repe = CV(%) 16 5

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L

-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L
-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,018199317 0,00182 8,98E-08
Coluna 2 10 0,023168412 0,002317 2,51E-07

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 1,23E-06 1 1,23E-06 7,245 0,015 4,414
Dentro dos grupos 3,07E-06 18 1,70E-07

Total 4,30E-06 19

Base de cálculo:

1,06E-07

1,70E-07 4,13E-04
% 17,8

2,77E-07 5,26E-04

% 22,7

4,13E-04

18%

1,70E-07

2,77E-07

5,26E-04

23%

2Metil Indol na presença deTlNO3 e SDS
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

1,06E-07 1,70E-07

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo VI – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 7MI – pág. 1 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L
-1

)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 4,36E-04 3,97E-04 1 4,36E-04 4,67E-04
2 4,28E-04 2,93E-04 2 4,28E-04 4,44E-04
3 4,76E-04 4,29E-04 3 4,76E-04 4,52E-04
4 4,16E-04 4,21E-04 4 4,16E-04 4,54E-04
5 2,83E-04 4,31E-04 5 2,83E-04 4,50E-04
6 4,46E-04 3,73E-04 6 4,46E-04 4,29E-04
7 3,37E-04 4,60E-04 7 3,37E-04 4,25E-04
8 3,52E-04 5,67E-04 8 3,52E-04 4,18E-04
9 4,13E-04 5,36E-04 9 4,13E-04 4,01E-04

10 4,66E-04 3,89E-04 10 4,66E-04 4,10E-04
Media 4,05E-04 4,29E-04 Media 4,05E-04 4,35E-04

Desvpad 6,19E-05 7,88E-05 Desvpad 6,19E-05 2,16E-05
repe = CV(%) 15 18 repe = CV(%) 15 5

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L

-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L
-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,004052987 0,000405 3,83E-09
Coluna 2 10 0,004294994 0,000429 6,21E-09

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 2,92837E-09 1 2,93E-09 0,583 0,455 4,414
Dentro dos grupos 9,04009E-08 18 5,02E-09

Total 9,33293E-08 19

Base de cálculo:

2,09E-10

5,02E-09 7,09E-05
% 16,5

5,23E-09 7,23E-05

% 16,8

7,23E-05

17%

5,02E-09 7,09E-05

5,23E-09 17%

7 Metil Indol na presença de KI
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

2,09E-10 5,02E-09

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo VI – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 7MI – pág. 2 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L
-1

)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 2,39E-04 1,83E-04 1 2,39E-04 2,53E-04
2 2,71E-04 3,04E-04 2 2,71E-04 2,51E-04
3 1,93E-04 2,38E-04 3 1,93E-04 2,22E-04
4 2,26E-04 1,85E-04 4 2,26E-04 2,55E-04
5 2,99E-04 3,11E-04 5 2,99E-04 2,51E-04
6 2,63E-04 2,92E-04 6 2,63E-04 2,41E-04
7 1,52E-04 2,30E-04 7 1,52E-04 2,18E-04
8 2,57E-04 2,13E-04 8 2,57E-04 2,45E-04
9 1,80E-04 1,98E-04 9 1,80E-04 2,17E-04
10 1,81E-04 1,62E-04 10 1,81E-04 2,41E-04

Media 2,26E-04 2,32E-04 Media 2,26E-04 2,39E-04
Desvpad 4,78E-05 5,38E-05 Desvpad 4,78E-05 1,49E-05

repe = CV(%) 21 23 repe = CV(%) 21 6

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L

-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L
-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,002259221 0,000226 2,28517E-09
Coluna 2 10 0,002316618 0,000232 2,89883E-09

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 1,64725E-10 1 1,65E-10 0,064 0,804 4,414
Dentro dos grupos 4,6656E-08 18 2,59E-09

Total 4,68207E-08 19

Base de cálculo:

2,43E-10

2,59E-09 5,09E-05
% 22,0

2,83E-09 5,32E-05

% 23,0

5,32E-05

23%

2,59E-09 5,09E-05

2,83E-09 22%

7 Metil Indol na presença de TlNO3 e SDS
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

2,43E-10 2,59E-09

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo VII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 1 

Curva Analítica - 2MI + KI - SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de sinal Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 59,47 50,91 8,56 73,21 0,00E+00
2 0,00E+00 47,58 50,91 3,33 11,12 0,00E+00
3 0,00E+00 74,99 50,91 24,08 579,65 0,00E+00
4 4,70E-04 113,69 144,29 30,60 936,35 2,21E-07
5 4,70E-04 139,00 144,29 5,29 27,98 2,21E-07
6 4,70E-04 120,52 144,29 23,77 565,01 2,21E-07
7 7,50E-04 203,02 199,92 3,10 9,62 5,63E-07
8 7,50E-04 240,68 199,92 40,76 1661,54 5,63E-07
9 7,50E-04 156,65 199,92 43,27 1872,12 5,63E-07

10 1,30E-03 259,82 309,19 49,37 2437,16 1,69E-06
11 1,30E-03 325,46 309,19 16,27 264,79 1,69E-06
12 1,30E-03 339,44 309,19 30,25 915,21 1,69E-06
13 1,60E-03 349,29 368,79 19,50 380,22 2,56E-06
14 1,60E-03 360,00 368,79 8,79 77,25 2,56E-06
15 1,60E-03 379,78 368,79 10,99 120,80 2,56E-06
16 1,90E-03 440,00 428,39 11,61 134,77 3,61E-06
17 1,90E-03 436,22 428,39 7,83 61,30 3,61E-06
18 1,90E-03 441,59 428,39 13,20 174,22 3,61E-06

Soma 1,81E-02 10302,31 2,59E-05
n= 18

Cálculos:

Interc. 50,914 a (coef. linear) Curva analítica de 05/12/2007
Inclinação 198672 b (coef. angular)

R2 = 0,9944
Soma desvios^2 10302,31
s2 6,44E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 2,59E-05
SomaC 1,81E-02
(SomaC)^2 3,26E-04
D 1,41E-04 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 1,19E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D] s(a) 10,90

s2(b) 8,24E+07 ub =(n x s2)/ D s(b) 9079,91

Razão entre a e b

ra,b -0,84 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 83,6 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -5,03E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -9,90E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 5,33E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 198672x +50,914

 

 

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0521435/CA



 

 

142 

Anexo VII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 2 

ISO GUM

Medição de [2MI] mol L
-1

 + KI por SSRTP

Unidades

Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 2,99E-04 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 3,10E-04 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 5,33E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 2,99E-04 mol L- 1 Dist. Normal
uR 3,10E-04 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 2,99E-04 repe Repe 2,99E-04
uR 3,10E-04 repro Repro 3,10E-04
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 5,33E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 4,34E-04
ucurva 5,33E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 4,34E-04 mol L-1

Graus de Liberdade
ν 39 3,54E-14 8,88E-16

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,02 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 8,68E-04 mol L-1

3,31E-11 mol 5uL
4,34E-09 g

4,3389 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição 
das incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no 
substrato sólido (alíquota de 5 uL)
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Anexo VII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 3 

Curva Analítica - 2MI + Tl + SDS - SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de 

sinal

Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 66,95 55,83 11,12 123,74 0,00E+00
2 0,00E+00 76,20 55,83 20,37 415,10 0,00E+00
3 0,00E+00 77,87 55,83 22,04 485,94 0,00E+00
4 8,00E-05 81,41 94,27 12,86 165,30 6,40E-09
5 8,00E-05 90,82 94,27 3,45 11,88 6,40E-09
6 8,00E-05 87,66 94,27 6,61 43,65 6,40E-09
7 1,01E-04 105,99 104,36 1,63 2,66 1,02E-08
8 1,01E-04 91,90 104,36 12,46 155,19 1,02E-08
9 1,01E-04 99,35 104,36 5,01 25,08 1,02E-08
10 3,04E-04 272,13 201,90 70,23 4932,02 9,24E-08
11 3,04E-04 170,05 201,90 31,85 1014,53 9,24E-08
12 3,04E-04 239,24 201,90 37,34 1394,15 9,24E-08
13 5,00E-04 319,57 296,08 23,49 551,69 2,50E-07
14 5,00E-04 299,72 296,08 3,64 13,24 2,50E-07
15 5,00E-04 242,96 296,08 53,12 2821,95 2,50E-07
16 6,99E-04 368,30 391,70 23,40 547,74 4,89E-07
17 6,99E-04 377,87 391,70 13,83 191,38 4,89E-07
18 6,99E-04 418,82 391,70 27,12 735,28 4,89E-07

Soma 5,05E-03 13630,52 2,54E-06
n= 18

Cálculos:

Interc. 55,826 a (coef. linear) Curva analítica de 17/01/2008
Inclinação 480512 b (coef. angular)

R2 = 0,9958
Soma desvios^2 13630,52
s2 8,52E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 2,54E-06
SomaC 5,05E-03
(SomaC)^2 2,55E-05
D 2,02E-05 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 1,07E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D]s(a) 10,34

s2(b) 7,57E+08 ub =(n x s2)/ D s(b) 27519,10

Razão entre a e b

ra,b -0,75 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 74,7 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -2,08E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -1,67E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 3,32E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 480512x +55,826
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Anexo VII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 4 

ISO GUM

Medição de [2MI + Tl + SDS] mol L
-1

 por SSRTP

Unidades

Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 4,13E-04 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 5,26E-04 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 3,32E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 4,13E-04 mol L- 1 Dist. Normal
uR 5,26E-04 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 4,13E-04 repe Repe 4,13E-04
uR 5,26E-04 repro Repro 5,26E-04
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 3,32E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 6,70E-04
ucurva 3,32E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 6,70E-04 mol L-1

Graus de Liberdade
ν 62 2,01E-13 3,23E-15

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,00 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 1,34E-03 mol L-1

5,10E-11 mol 5uL
6,70E-09 g

6,6958 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição 
das incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no 
substrato sólido (alíquota de 5 uL)
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Anexo VIII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 1 

Curva Analítica - 7MI + KI- SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de 

sinal

Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 35,93 42,01 6,08 36,92 0,00E+00
2 0,00E+00 40,91 42,01 1,10 1,20 0,00E+00
3 0,00E+00 38,42 42,01 3,59 12,86 0,00E+00
4 2,60E-04 146,33 186,02 39,69 1575,50 6,76E-08
5 2,60E-04 190,01 186,02 3,99 15,90 6,76E-08
6 2,60E-04 143,53 186,02 42,49 1805,62 6,76E-08
7 3,10E-04 205,17 213,72 8,55 73,07 9,61E-08
8 3,10E-04 165,35 213,72 48,37 2339,47 9,61E-08
9 3,10E-04 265,47 213,72 51,75 2678,26 9,61E-08

10 4,10E-04 292,07 269,11 22,96 527,20 1,68E-07
11 4,10E-04 262,25 269,11 6,86 47,05 1,68E-07
12 4,10E-04 285,44 269,11 16,33 266,70 1,68E-07
13 5,20E-04 356,10 330,04 26,06 679,17 2,70E-07
14 5,20E-04 300,71 330,04 29,33 860,20 2,70E-07
15 5,20E-04 304,83 330,04 25,21 635,50 2,70E-07

Soma 4,50E-03 11554,62 1,81E-06
n= 15

Cálculos:

Interc. 42,006 a (coef. linear) Curva analítica de 17/01/2008
Inclinação 553910 b (coef. angular)

R2 = 0,9949
Soma desvios^2 11554,62

s2
8,89E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 1,81E-06
SomaC 4,50E-03
(SomaC)^2 2,03E-05
D 6,85E-06 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 2,34E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D]s(a) 15,31

s2(b) 1,95E+09 ub =(n x s2)/ D s(b) 44120,28

Razão entre a e b

ra,b -0,86 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 86,4 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -1,81E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -1,30E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 3,63E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 553910x +42,006
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Anexo VIII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 2 

ISO GUM

Medição de [7MI]+KI mol L-1 por SSRTP

Unidades
Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 7,09E-05 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 7,23E-05 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 7,09E-05 mol L- 1 Dist. Normal
uR 7,23E-05 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 7,09E-05 repe Repe 7,09E-05
uR 7,23E-05 repro Repro 7,23E-05
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 3,63E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 1,08E-04
ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 1,08E-04 mol L-1

Graus de Liberdade
ν 47 1,34E-16 2,80E-18

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,01 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 2,15E-04 mol L-1

8,20E-12 mol 5uL
1,08E-09 g

1,0758 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição 
das incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no 
substrato sólido (alíquota de 5 uL)
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Anexo VIII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 3 

Curva Analítica - 7MI +Tl + SDS - SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de 

sinal

Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 35,93 42,01 6,08 36,92 0,00E+00
2 0,00E+00 40,91 42,01 1,10 1,20 0,00E+00
3 0,00E+00 38,42 42,01 3,59 12,86 0,00E+00
4 2,60E-04 146,33 186,02 39,69 1575,50 6,76E-08
5 2,60E-04 190,01 186,02 3,99 15,90 6,76E-08
6 2,60E-04 143,53 186,02 42,49 1805,62 6,76E-08
7 3,10E-04 205,17 213,72 8,55 73,07 9,61E-08
8 3,10E-04 165,35 213,72 48,37 2339,47 9,61E-08
9 3,10E-04 265,47 213,72 51,75 2678,26 9,61E-08
10 4,10E-04 292,07 269,11 22,96 527,20 1,68E-07
11 4,10E-04 262,25 269,11 6,86 47,05 1,68E-07
12 4,10E-04 285,44 269,11 16,33 266,70 1,68E-07
13 5,20E-04 356,10 330,04 26,06 679,17 2,70E-07
14 5,20E-04 300,71 330,04 29,33 860,20 2,70E-07
15 5,20E-04 304,83 330,04 25,21 635,50 2,70E-07

Soma 4,50E-03 11554,62 1,81E-06
n= 15

Cálculos:

Interc. 42,006 a (coef. linear) Curva analítica de 17/01/2008
Inclinação 553910 b (coef. angular)

R2 = 0,9949
Soma desvios^2 11554,62

s2
8,89E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 1,81E-06
SomaC 4,50E-03
(SomaC)^2 2,03E-05
D 6,85E-06 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 2,34E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D]s(a) 15,31

s2(b) 1,95E+09 ub =(n x s2)/ D s(b) 44120,28

Razão entre a e b

ra,b -0,86 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 86,4 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -1,81E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -1,30E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 3,63E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 553910x +42,006
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Anexo VIII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 4 

ISO GUM

Medição de [7MI]+ Tl + SDS mol L-1 por SSRTP

Unidades
Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 5,09E-05 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 5,32E-05 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 5,09E-05 mol L- 1 Dist. Normal
uR 5,32E-05 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 5,09E-05 repe Repe 5,09E-05
uR 5,32E-05 repro Repro 5,32E-05
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 3,63E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 8,21E-05
ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 8,21E-05 mol L-1

Graus de Liberdade
ν 60 4,55E-17 7,46E-19

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,00 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 1,64E-04 mol L-1

6,26E-12 mol 5uL
8,21E-10 g

0,8214 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição 
das incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no 
substrato sólido (alíquota de 5 uL)
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Anexo IX – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 2 MI – pág. 1 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L-1)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 1,51E-03 1,81E-03 1 1,51E-03 1,56E-03
2 1,82E-03 1,49E-03 2 1,82E-03 1,56E-03
3 1,98E-03 2,17E-03 3 1,98E-03 1,57E-03
4 1,14E-03 1,79E-03 4 1,14E-03 1,57E-03
5 1,80E-03 1,26E-03 5 1,80E-03 1,54E-03
6 1,54E-03 1,98E-03 6 1,54E-03 1,54E-03
7 2,07E-03 1,74E-03 7 2,07E-03 1,48E-03
8 1,36E-03 1,98E-03 8 1,36E-03 1,48E-03
9 1,54E-03 1,54E-03 9 1,54E-03 1,47E-03

10 1,56E-03 1,25E-03 10 1,56E-03 1,45E-03
Media 1,63E-03 1,70E-03 Media 1,63E-03 1,52E-03

Desvpad 2,85E-04 3,13E-04 Desvpad 2,85E-04 4,66E-05
repe = CV(%) 17 18 repe = CV(%) 17 3

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L

-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,016331944 0,001633 8,11E-08
Coluna 2 10 0,017018855 0,001702 9,77E-08

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 2,35923E-08 1 2,36E-08 0,264 0,614 4,414
Dentro dos grupos 1,6095E-06 18 8,94E-08

Total 1,6331E-06 19

Base de cálculo:

6,58E-09 8,11E-05
% 5 repro

8,94E-08 2,99E-04
% 18 repe

9,60E-08

8,11E-05

5%

8,94E-08 2,99E-04

9,60E-08 18%

2Metil Indol na presença de KI
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

6,58E-09 8,94E-08

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo IX – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 2 MI – pág. 2 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L-1)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 2,08E-03 2,13E-03 1 2,08E-03 1,63E-03
2 1,36E-03 3,37E-03 2 1,36E-03 1,39E-03
3 2,12E-03 2,40E-03 3 2,12E-03 1,46E-03
4 1,30E-03 2,46E-03 4 1,30E-03 1,49E-03
5 1,98E-03 1,62E-03 5 1,98E-03 1,51E-03
6 1,97E-03 1,86E-03 6 1,97E-03 1,55E-03
7 1,70E-03 2,33E-03 7 1,70E-03 1,56E-03
8 1,89E-03 2,68E-03 8 1,89E-03 1,60E-03
9 2,11E-03 1,84E-03 9 2,11E-03 1,59E-03
10 1,68E-03 2,48E-03 10 1,68E-03 1,59E-03

Media 1,82E-03 2,32E-03 Media 1,82E-03 1,54E-03
Desvpad 3,00E-04 5,01E-04 Desvpad 3,00E-04 7,44E-05

repe = CV(%) 16 22 repe = CV(%) 16 5

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L

-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,018199317 0,00182 8,98E-08
Coluna 2 10 0,023168412 0,002317 2,51E-07

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 1,23E-06 1 1,23E-06 7,245 0,015 4,414
Dentro dos grupos 3,07E-06 18 1,70E-07

Total 4,30E-06 19

Base de cálculo:

1,06E-07 3,26E-04
% 14,1 repro

1,70E-07 4,13E-04
% 17,8 repe

2,77E-07

3,26E-04

14%

1,70E-07 4,13E-04

2,77E-07 18%

2Metil Indol na presença deTlNO3 e SDS
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

1,06E-07 1,70E-07

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo X – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 7 MI – pág. 1 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L-1)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 4,36E-04 3,97E-04 1 4,36E-04 4,67E-04
2 4,28E-04 2,93E-04 2 4,28E-04 4,44E-04
3 4,76E-04 4,29E-04 3 4,76E-04 4,52E-04
4 4,16E-04 4,21E-04 4 4,16E-04 4,54E-04
5 2,83E-04 4,31E-04 5 2,83E-04 4,50E-04
6 4,46E-04 3,73E-04 6 4,46E-04 4,29E-04
7 3,37E-04 4,60E-04 7 3,37E-04 4,25E-04
8 3,52E-04 5,67E-04 8 3,52E-04 4,18E-04
9 4,13E-04 5,36E-04 9 4,13E-04 4,01E-04

10 4,66E-04 3,89E-04 10 4,66E-04 4,10E-04
Media 4,05E-04 4,29E-04 Media 4,05E-04 4,35E-04

Desvpad 6,19E-05 7,88E-05 Desvpad 6,19E-05 2,16E-05
repe = CV(%) 15 18 repe = CV(%) 15 5

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L-1

s2
R

sr (repe),% 

sR (repro), mol L-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,004052987 0,000405 3,83E-09
Coluna 2 10 0,004294994 0,000429 6,21E-09

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 2,92837E-09 1 2,93E-09 0,583 0,455 4,414
Dentro dos grupos 9,04009E-08 18 5,02E-09

Total 9,33293E-08 19

Base de cálculo:

2,09E-10 1,45E-05
% 3,4 repro

5,02E-09 7,09E-05
% 16,5 repe

5,23E-09

1,45E-05

3%

5,02E-09 7,09E-05

5,23E-09 17%

7 Metil Indol na presença de KI
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

2,09E-10 5,02E-09

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo X – Memória de cálculo da repetitividade e reprodutibilidade do 7 MI – pág. 2 

 

N° de replicatas
Analista 1 

(mol L
-1

)

Analista 2 

(mol L-1)
N° de replicatas

Troca de 

substrato

Mesmo 

substrato

1 2,39E-04 1,83E-04 1 2,39E-04 2,53E-04
2 2,71E-04 3,04E-04 2 2,71E-04 2,51E-04
3 1,93E-04 2,38E-04 3 1,93E-04 2,22E-04
4 2,26E-04 1,85E-04 4 2,26E-04 2,55E-04
5 2,99E-04 3,11E-04 5 2,99E-04 2,51E-04
6 2,63E-04 2,92E-04 6 2,63E-04 2,41E-04
7 1,52E-04 2,30E-04 7 1,52E-04 2,18E-04
8 2,57E-04 2,13E-04 8 2,57E-04 2,45E-04
9 1,80E-04 1,98E-04 9 1,80E-04 2,17E-04

10 1,81E-04 1,62E-04 10 1,81E-04 2,41E-04
Media 2,26E-04 2,32E-04 Media 2,26E-04 2,39E-04

Desvpad 4,78E-05 5,38E-05 Desvpad 4,78E-05 1,49E-05
repe = CV(%) 21 23 repe = CV(%) 21 6

s2
entre s2

r

s2
r sr (repe), mol L

-1

s2
R sr (repe),% 

sR (repro), mol L
-1

sR (repro),% 

Anova: fator único

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variância

Coluna 1 10 0,002259221 0,000226 2,28517E-09
Coluna 2 10 0,002316618 0,000232 2,89883E-09

ANOVA
Fonte da variação SQ gl MQ F valor-P F crítico

Entre grupos 1,64725E-10 1 1,65E-10 0,064 0,804 4,414
Dentro dos grupos 4,6656E-08 18 2,59E-09

Total 4,68207E-08 19

Base de cálculo:

2,43E-10 1,56E-05
% 7 repro

2,59E-09 5,09E-05
% 22,0 repe

2,83E-09

1,56E-05

7%

2,59E-09 5,09E-05

2,83E-09 22%

7 Metil Indol na presença de TlNO3 e SDS
Reprodutibilidade                                                                  repetitividade

2,43E-10 2,59E-09

( ) nMQMQs dentroentreentre /
2

−=

dentror MQs =
2

( )222

entrerR sss +=
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Anexo XI – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 1 

 

Curva Analítica - 2MI + KI - SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de sinal Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 59,47 50,91 8,56 73,21 0,00E+00
2 0,00E+00 47,58 50,91 3,33 11,12 0,00E+00
3 0,00E+00 74,99 50,91 24,08 579,65 0,00E+00
4 4,70E-04 113,69 144,29 30,60 936,35 2,21E-07
5 4,70E-04 139,00 144,29 5,29 27,98 2,21E-07
6 4,70E-04 120,52 144,29 23,77 565,01 2,21E-07
7 7,50E-04 203,02 199,92 3,10 9,62 5,63E-07
8 7,50E-04 240,68 199,92 40,76 1661,54 5,63E-07
9 7,50E-04 156,65 199,92 43,27 1872,12 5,63E-07

10 1,30E-03 259,82 309,19 49,37 2437,16 1,69E-06
11 1,30E-03 325,46 309,19 16,27 264,79 1,69E-06
12 1,30E-03 339,44 309,19 30,25 915,21 1,69E-06
13 1,60E-03 349,29 368,79 19,50 380,22 2,56E-06
14 1,60E-03 360,00 368,79 8,79 77,25 2,56E-06
15 1,60E-03 379,78 368,79 10,99 120,80 2,56E-06
16 1,90E-03 440,00 428,39 11,61 134,77 3,61E-06
17 1,90E-03 436,22 428,39 7,83 61,30 3,61E-06
18 1,90E-03 441,59 428,39 13,20 174,22 3,61E-06

Soma 1,81E-02 10302,31 2,59E-05
n= 18

Cálculos:

Interc. 50,914 a (coef. linear) Curva analítica de 05/12/2007
Inclinação 198672 b (coef. angular)

R2 = 0,9944
Soma desvios^2 10302,31
s2 6,44E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 2,59E-05
SomaC 1,81E-02
(SomaC)^2 3,26E-04
D 1,41E-04 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 1,19E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D] s(a) 10,90

s2(b) 8,24E+07 ub =(n x s2)/ D s(b) 9079,91

Razão entre a e b

ra,b -0,84 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 83,6 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -5,03E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -9,90E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 5,33E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 198672x +50,914
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Anexo XI – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 2 

 

ISO GUM

Medição de [2MI] mol L-1 + KI por SSRTP

Unidades

Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 2,99E-04 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 8,11E-05 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 5,33E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 2,99E-04 mol L- 1 Dist. Normal
uR 8,11E-05 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 2,99E-04 repe Repe 2,99E-04
uR 8,11E-05 repro Repro 8,11E-05
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 5,33E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 3,14E-04
ucurva 5,33E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 3,14E-04 mol L-1 % 20

Graus de Liberdade
ν 10 9,77E-15 8,88E-16

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,23 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 6,29E-04 mol L-1

2,40E-11 mol 5uL
3,14E-09 g

3,1439 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição das incertezas U 
comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no substrato sólido (alíquota de 5 
uL)
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Anexo XI – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 3 

Curva Analítica - 2MI + Tl + SDS - SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de 

sinal

Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 66,95 55,83 11,12 123,74 0,00E+00
2 0,00E+00 76,20 55,83 20,37 415,10 0,00E+00
3 0,00E+00 77,87 55,83 22,04 485,94 0,00E+00
4 8,00E-05 81,41 94,27 12,86 165,30 6,40E-09
5 8,00E-05 90,82 94,27 3,45 11,88 6,40E-09
6 8,00E-05 87,66 94,27 6,61 43,65 6,40E-09
7 1,01E-04 105,99 104,36 1,63 2,66 1,02E-08
8 1,01E-04 91,90 104,36 12,46 155,19 1,02E-08
9 1,01E-04 99,35 104,36 5,01 25,08 1,02E-08
10 3,04E-04 272,13 201,90 70,23 4932,02 9,24E-08
11 3,04E-04 170,05 201,90 31,85 1014,53 9,24E-08
12 3,04E-04 239,24 201,90 37,34 1394,15 9,24E-08
13 5,00E-04 319,57 296,08 23,49 551,69 2,50E-07
14 5,00E-04 299,72 296,08 3,64 13,24 2,50E-07
15 5,00E-04 242,96 296,08 53,12 2821,95 2,50E-07
16 6,99E-04 368,30 391,70 23,40 547,74 4,89E-07
17 6,99E-04 377,87 391,70 13,83 191,38 4,89E-07
18 6,99E-04 418,82 391,70 27,12 735,28 4,89E-07

Soma 5,05E-03 13630,52 2,54E-06
n= 18

Cálculos:

Interc. 55,826 a (coef. linear) Curva analítica de 17/01/2008
Inclinação 480512 b (coef. angular)

R2 = 0,9958
Soma desvios^2 13630,52
s2 8,52E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 2,54E-06
SomaC 5,05E-03
(SomaC)^2 2,55E-05
D 2,02E-05 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 1,07E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D]s(a) 10,34

s2(b) 7,57E+08 ub =(n x s2)/ D s(b) 27519,10

Razão entre a e b

ra,b -0,75 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 74,7 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -2,08E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -1,67E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 3,32E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 480512x +55,826
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Anexo XI – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da 

incerteza combinada e expandida do 2MI – pág. 4 

 

 

 

ISO GUM

Medição de [2MI + Tl + SDS] mol L-1 por SSRTP

Unidades

Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 4,13E-04 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 3,26E-04 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 3,32E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 4,13E-04 mol L- 1 Dist. Normal
uR 3,26E-04 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 4,13E-04 repe Repe 4,13E-04
uR 3,26E-04 repro Repro 3,26E-04
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 3,32E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 5,27E-04
ucurva 3,32E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 5,27E-04 mol L-1 % 31

Graus de Liberdade
ν 23 7,72E-14 3,23E-15

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,07 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 1,05E-03 mol L-1

4,02E-11 mol 5uL
5,27E-09 g

5,2719 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição 
das incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no substrato 
sólido (alíquota de 5 uL)
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Anexo XII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 1 

 

 Curva Analítica - 7MI + KI- SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de 

sinal

Intensidade 

de sinal calc. Desvio Desvioŝ 2 C^2

1 0,00E+00 35,93 42,01 6,08 36,92 0,00E+00

2 0,00E+00 40,91 42,01 1,10 1,20 0,00E+00

3 0,00E+00 38,42 42,01 3,59 12,86 0,00E+00

4 2,60E-04 146,33 186,02 39,69 1575,50 6,76E-08

5 2,60E-04 190,01 186,02 3,99 15,90 6,76E-08

6 2,60E-04 143,53 186,02 42,49 1805,62 6,76E-08

7 3,10E-04 205,17 213,72 8,55 73,07 9,61E-08

8 3,10E-04 165,35 213,72 48,37 2339,47 9,61E-08

9 3,10E-04 265,47 213,72 51,75 2678,26 9,61E-08

10 4,10E-04 292,07 269,11 22,96 527,20 1,68E-07

11 4,10E-04 262,25 269,11 6,86 47,05 1,68E-07

12 4,10E-04 285,44 269,11 16,33 266,70 1,68E-07

13 5,20E-04 356,10 330,04 26,06 679,17 2,70E-07

14 5,20E-04 300,71 330,04 29,33 860,20 2,70E-07

15 5,20E-04 304,83 330,04 25,21 635,50 2,70E-07

Soma 4,50E-03 11554,62 1,81E-06

n= 15

Cálculos:

Interc. 42,006 a (coef. linear) Curva analítica de 17/01/2008

Inclinação 553910 b (coef. angular)

R2 = 0,9949

Soma desvios 2̂ 11554,62

s2 8,89E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C 2̂ 1,81E-06
SomaC 4,50E-03
(SomaC)^2 2,03E-05
D 6,85E-06 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 2,34E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D]s(a) 15,31

s2(b) 1,95E+09 ub =(n x s2)/ D s(b) 44120,28

Razão entre a e b

ra,b -0,86 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 86,4 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -1,81E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -1,30E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada

Ucurv a 3,63E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 553910x +42,006

 

 

 

 

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0521435/CA



 

 

158 

Anexo XII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 2 

 

ISO GUM

Medição de [7MI]+KI mol L
-1

 por SSRTP

Unidades

Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 7,09E-05 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 1,45E-05 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 7,09E-05 mol L- 1 Dist. Normal
uR 1,45E-05 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 7,09E-05 repe Repe 7,09E-05
uR 1,45E-05 repro Repro 1,45E-05
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 3,63E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 8,09E-05
ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 8,09E-05 mol L-1 % 19

Graus de Liberdade
ν 15 4,29E-17 2,80E-18

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,13 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 1,62E-04 mol L-1

6,17E-12 mol 5uL
8,09E-10 g

0,8094 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição 
das incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no substrato 
sólido (alíquota de 5 uL)
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Anexo XII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 3 

Curva Analítica - 7MI +Tl + SDS - SSRTP

n Conc. (mol L-1)

Intensidade de 

sinal

Intensidade de 

sinal calc. Desvio Desvios^2 C^2

1 0,00E+00 35,93 42,01 6,08 36,92 0,00E+00
2 0,00E+00 40,91 42,01 1,10 1,20 0,00E+00
3 0,00E+00 38,42 42,01 3,59 12,86 0,00E+00
4 2,60E-04 146,33 186,02 39,69 1575,50 6,76E-08
5 2,60E-04 190,01 186,02 3,99 15,90 6,76E-08
6 2,60E-04 143,53 186,02 42,49 1805,62 6,76E-08
7 3,10E-04 205,17 213,72 8,55 73,07 9,61E-08
8 3,10E-04 165,35 213,72 48,37 2339,47 9,61E-08
9 3,10E-04 265,47 213,72 51,75 2678,26 9,61E-08
10 4,10E-04 292,07 269,11 22,96 527,20 1,68E-07
11 4,10E-04 262,25 269,11 6,86 47,05 1,68E-07
12 4,10E-04 285,44 269,11 16,33 266,70 1,68E-07
13 5,20E-04 356,10 330,04 26,06 679,17 2,70E-07
14 5,20E-04 300,71 330,04 29,33 860,20 2,70E-07
15 5,20E-04 304,83 330,04 25,21 635,50 2,70E-07

Soma 4,50E-03 11554,62 1,81E-06
n= 15

Cálculos:

Interc. 42,006 a (coef. linear) Curva analítica de 17/01/2008
Inclinação 553910 b (coef. angular)

R2 = 0,9949
Soma desvios^2 11554,62

s2
8,89E+02 (Soma desvios^2/n-2)

Soma C^2 1,81E-06
SomaC 4,50E-03
(SomaC)^2 2,03E-05
D 6,85E-06 [Soma C^2 x(SomaC)^2)]/n 

Incertezas da curva

s2(a) 2,34E+02 ua = [s
2 x Soma C^2)/D]s(a) 15,31

s2(b) 1,95E+09 ub =(n x s2)/ D s(b) 44120,28

Razão entre a e b

ra,b -0,86 [-Soma C/ Raiz(n x Soma C^2)]

Intensidade de 
sinal (%) 86,4 (ra,b x 100)

Coeficientes de sensibilidade

cia -1,81E-06 ( -1/ inclinação)

ymaior                                   

(Intensidade de sinal) 441,59

cib -1,30E-09 [- (cia - interação)/inclinação^2]

Incerteza combinada
Ucurva 3,63E-05 [RAIZ((B46^2)*B38+(B47^2)*B39+2*B46*B47*E38*E39*B42)]

y = 553910x +42,006
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Anexo XII – Memória de cálculo da incerteza associada à curva analítica, da incerteza 

combinada e expandida do 7MI – pág. 4 

 

ISO GUM

Medição de [7MI]+ Tl + SDS mol L
-1

 por SSRTP

Unidades

Mensurando
SSRTP (conc. 2MI) 131,18 mol L-1

Grandezas de entrada
Mol (1 mol =131,18 g - 1L) 131,18 g mol-1
Volume 1 L

Fontes de entrada 40 400
Repetitividade (ur)

Repetição desvio padrão 5,09E-05 mol L- 1 n 10 troca de substrato+analista

Reprodutibilidade (uR)

Analista desvio entre anal. 1,56E-05 mol L- 1 n 10
Soluções (us)

Balão volumétrico 10 mL (cert.) Inc. expandida 3,00E-06 L k 2,18 p 95%
Micropipeta 20-200 uL (cert.) Inc. expandida 8,00E-07 L k 2,32 p 95%
Micropipeta 5uL (cert.) Inc. expandida 5,00E-08 L k 2,32 p
u Fator diluição (f36) 0,21
Balança (Certificado) Inc. expandida 2,00E-05 g k 2 p 95%
Curva analítica

ucurva Ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incertezas das Grandezas de entrada

ur 5,09E-05 mol L- 1 Dist. Normal
uR 1,56E-05 mol L- 1 Dist. Normal
u1s 1,38E-06 L
u2s 3,45E-07 L
u3s 2,16E-08 L
u1-3s 6,51E-07 L 8,53E-05 Dist. Normal
u4s 1,00E-05 g

Coeficientes de sensibilidade
cim 1 L

cia 131,18 g mol-1

Componentes de Incertezas
ur 5,09E-05 repe Repe 5,09E-05
uR 1,56E-05 repro Repro 1,56E-05
u1-3s 6,51E-07 volumes Soluções críticas 6,51E-07
u4s 7,62E-08 balança Curva analítica 3,63E-05
u1-4s 6,55E-07 ε incertezas uSSRTPcombinada 6,45E-05
ucurva 3,63E-05 mol L-1

Incerteza Combinada
uSSRTPcombinada 6,45E-05 mol L-1 % 28

Graus de Liberdade
ν 23 1,73E-17 7,46E-19

Coeficiente de abrangência (t-student)
k 2,07 5% de significância

Incerteza Expandida
Uexpandida = U(k=2,01;95%) 1,29E-04 mol L-1

4,91E-12 mol 5uL
6,45E-10 g

0,6446 ng

Memória

Gráfico de barras - contribuição das 
incertezas U comb.

Incerteza da massa deposita (ng) no substrato 
sólido (alíquota de 5 uL)
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