RECOMENDAGAO CNQ 4/99

Exemplos de periodos iniciais de calibracao de
instrumentos de medicao

1 Introducao

Quando um instrumento de medigéo € utilizado pela primeira vez, € necessario proceder a sua
calibragao, a fim de confirmar que ele cumpre as especificagbes metrolégicas exigidas para o
correcto desempenho do servigo em causa.

A periodicidade de calibragéo inicial devera ser, entéo, fixada em fungéo de diversos factores,
tais como o tipo de instrumento, as recomendagdes do fabricante, a especificidade das
condigdes de operagao e a frequéncia de utilizagéo previsivel.

PRIAMBMIRADREIE AL RY BRIHRQUAD SRSAGRAistinguir entre calibragao

Todos os instrumentos, que requerem calibragéo analitica como parte da sua operagéo normal
(ex. cromatografos, espectrometros, espectrofotdmetros), devem ser calibrados com materiais
de referéncia de composi¢édo conhecida (solugdes de compostos puros, p. ex.).

Na definigdo dos periodos iniciais de calibragéo instrumental de equipamento de analise
quimica deve ter-se em conta o tipo de amostragem, o seu manuseamento e preparacéo, a
possibilidade de contaminagéo e a taxa de recuperagdo em processos de extracgao. Deve
ainda ter-se em conta que a calibragéo instrumental s se torna necessaria quando a grandeza
em questéao influencie significativamente o resultado da medicéo e a sua incerteza.

No que respeita aos analisadores de composi¢ao e, de uma forma geral, aos instrumentos
utilizados em quimica analitica, as medigdes devem ser, sempre que possivel, rastreaveis a
quantidade de matéria (mole, no Sl), ou a um material de referéncia certificado, de qualidade
metrolégica elevada.

2 Objectivo e camg)o de aplicacao o o

O presénte documento tem por objectivo dar a conhecer aos laboratérios de calibragédo e de
ensaio uma lista com exemplos de periodos iniciais de calibragdo de padrées de referéncia,
padrées de trabalho e instrumentos de medicdo em geral. A sua aplicagdo na actividade
industrial deve tomar em consideracao que as condi¢des de utilizacdo sdo, em geral, mais
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severas do que nos referidos laboratorios.O documento visa suprir, para um determinado tipo
de instrumento, a dificuldade de escolha do periodo inicial de calibragdo, sempre que néo se
possua experiéncia sobre o seu comportamento e, por outro lado, o fabricante seja omisso em
relagéo a este assunto.

A aplicagéo dos exemplos constantes deste documento deve ter sempre em conta os
principios e metodologias estabelecidos na norma NP EN 30012-1, no que se refere a
determinagao dos periodos de calibragao.

Relativamente aos instrumentos de analise quimica, o presente documento refere-se a
calibragao instrumental, pressupondo-se que a calibragdo analitica é feita de acordo com as
normas ou procedimento de ensaio. Para as verificagdes operacionais recomenda-se o uso do
CITAC Guide 1.

3 Referéncias

- CITAC Guide 1 — International Guide to Quality in Analytical Chemistry — An Aid to
Accreditation, (1995).

- VIM - Vocabulario Internacional de Metrologia

- NP EN 30012-1

- Doc. N°10 OIML e apéndice

4 Definigcdoes e terminologia

Os termos,

- Instrumento de medigao

- Calibragao

- Padrao de referéncia

- Padrao de trabalho

- Incerteza

- Resolugéo

devem ser interpretados de acordo com o Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM).

- Calibragao instrumental — calibracéo efectuada no equipamento de medig&o e ensaio, relativa
a grandezas fisicas.

- Calibragao analitica — calibragéo efectuada recorrendo a padrdes quimicos (e/ou materiais de
referéncia), geralmente por intermédio de uma recta (ou curva) de calibragéo.

- Verificag@o operacional — conjunto de operagdes efectuadas a fim de constatar e confirmar
que o instrumento de medicao satisfaz as respectivas especificagdes, permitindo saber se os
erros estao dentro das tolerancias.

5 Exemplos de periodos iniciais de calibragao

INSTRUMENTOS DE MEDICAO ﬁ\ﬁé?égngIDADE
Acustica

Calibradores de nivel sonoro 12
Dosimetros de ruido 12
Microfones 12
Pistonfones 12
Sonémetros 12
Binario

Chaves dinamométricas 6
Medidores de binario 12
Calorimetria

Analisadores térmicos diferenciais 12

Rlrseligrdgsnciais 3%
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INSTRUMENTOS DE MEDICAO

PERIODICIDADE

[MESES]

Comprimento, superficie e dngulo

Blocos padrao 12
Calibres passa/nao passa 12
Comparadores 12
Esquadros e réguas geométricas 12
Interferémetros laser 12
Maquinas de medir por coordenadas 12
Micrémetros 12
Microscépios de medigao linear 12
Niveis de metrologia 12
Paquimetros 12
Planimetros 12
Planos épticos 12
Projectores de perfis 12
Sutas 12
Transdutores de deslocamento 12
Transdutores e sensores de angulo 12
Autocolimadores 24
Padrdes de circularidade 24
Padrdes de rugosidade 24
Planos de metrologia 24
Pratos divisores 24
Réguas graduadas 24
Electricidade e magnetismo

Amperimetros 12
Atenuadores padrao de alta frequéncia 12
Caixas de resisténcias 12
Condensadores padrao 12
Contadores de energia eléctrica 12
Conversares térmicos de tensao e corrente 12
Coulémetros 12
Divisores capacitivos de tensao 12
Divisores resistivos de tenséo 12
Fasimetros 12
Galvanometros 12
Gaussimetros 12
Geradores e analisadores de sinal 12
Imé)edén_cias de alta frequéncia 12
Indutancias padrao 12
Ohmimetros 12
Padrdes de ruido eléctrico 12
Pilhas padrao 12
Pontes de Wheatstone, impedéancia e capacitancia 12
Potenciometros 12
Resisténcias padréo 12
Voltimetros 12
Wattimetros 12
Transformadores de medicado 36
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INSTRUMENTOS DE MEDICAO

PERIODICIDADE

[MESES]
Equipamentos e dispositivos médicos
Audidometros de sons puros 12
Aparelhos para audiometria da voz 12
Aparelhos para medigcao da resposta humana as vibragbes 12
Electrocardidgrafos 12
Electroencefalégrafos 12
Esfigmomandémetros 12
Focédmetros 12
Sistemas bioeléctricos e ultra-sénicos 12
Sondmetros 12
Termometros clinicos, eléctricos 12
Forca
Anéis dinamométricos 12
Células de forga 12
Equipamento hidraulico de medigéo de forga 12
Magquinas de ensaios mecanicos (sistemas de medigao de forga) 12
Humidade
Higrometros absolutos 12
Higrometros relativos 6
Psicrometros 12
Massa, volume e densidade
Instrumentos de pesagem de funcionamento ndo automaticos 12
Massas padrao 12
Picnometros de vidro 12
Densimetros 24
Hidrometros 24
Picnémetros de metal 24
Sdlidos de imersao 24
Medidas materializadas de volume 12
Material volumétrico de laboratério 36
Medig6es em fluxos
Anemometros 6
Contadores volumétricos para liquidos 12
Medidores de caudal massico 12
Medidores de Venturi 12
Medidores de caudal de orificio calibrado 24
Contadores volumétricos para gases e gases liquefeitos 24
Tubos de Pitot 24
Tubos padrao 24
Rotametros 24
Medidores de coluna de mercurio 36
Optica, fotometria, colorimetria e radiometria
Analisadores de sinal optico 12
Atenuadores o6pticos 12
Fontes de sinal optico (laser, led) 12
Fotéometros 12
Medidores de comprimento de onda 12
Medidores de poténcia optica 12
Reflectémetros 12
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INSTRUMENTOS DE MEDICAO

PERIODICIDADE

[MESES]
Bolometros 24
Colorimetros 24
Lampadas padrao 24
Medidores de intensidade luminosa 24
Medidores térmicos de cor 24
Monocromadores 24
Espectro-radiometros 48
Padrbées de cor 48
Pressao
Barémetros 12
Manémetros 12
Vacuémetros 12
Balangas manométricas 24
Quantidade de Matéria
Cromatografos
- Grandezas medidas pelo detector (absorvancia, condutibilidade, etc...) 6
- Sistema de aquecimento / termostatagéo 6
Difractdometro de raios X e de neutrdes
- Calibragao do detector (massa, ppm, comprimento de onda, frequéncia,
absorvancia, transmitancia, largura de banda, intensidade) 12
Espectrometros, espectrofotémetros, incluindo absorgao atomica,
fluorescéncia, plasma acoplado induzido (ICP), emissao 6ptica,
infravermelhos, luminescéncia, massa, Raman, ressonancia magnética
nuclear, ultra-violeta/visivel, fluorescéncia de raios X, colorimetros
- Grandezas da fonte de radiagdo (comprimento de onda, intensidade,
largura de banda,...) 12
- Grandezas medidas pelo detector (absorvancia, transmitancia, largura
de banda, intensidade) 6
Sistemas electroquimicos, incluindo condutibilidade, pH e ides selectivos
- Sinal eléctrico 12
Analisadores amperimétricos e coulométricos (intensidade de corrente e
carga eléctrica) 12
Aparelhos de determinagao de depressao crioscopica 12
Ebuliometros 12
Polarimetros (poder rotatério especifico) 6
Radiac¢des ionizantes
Dosimetros 12
Fontes de radiagao ionizante 12
Temperatura
Termopares com compensagao electronica da jungao de referéncia 6
Pirometros 12
Sensores térmicos 12
Termdmetros em geral 12
Termopares em metais nobres 24
Tempo e frequéncia
Contadores de impulsos 12
Cronoémetros 12
Frequencimetros 12
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INSTRUMENTOS DE MEDICAO PERIODICIDADE

[MESES]

Velocidade e aceleragiao

Acelerometros 12
Estroboscopios 12
Frendmetros 12
Medidores de vibragao 12
Taquimetros 12
Viscosidade — Reometria

Viscosimetros de corpo em queda 6
Redmetros 6
Viscosimetros de escoamento capilar 12
Viscosimetros de rotagao 12

Nota | - Os Padrdes de Referéncia, pelo facto de normalmente ndo estarem sujeitos a
condiges de utilizagao adversas e de, regra geral, terem uma frequéncia de utilizagdo menor
do que os instrumentos de medi¢cdo em geral, podem ter periodicidades de calibragdo mais
alargadas, desde que devidamente justificadas.

Nota Il - Os Instrumentos de Medi¢do que ndo sao utilizados em Laboratério tém, em geral,
condigdes de utilizagdo mais severas, pelo que a definicdo da sua periodicidade de calibragéo
deve ter em conta a sua aplicagdo na actividade em causa. Regra geral terdo uma
periodicidade de calibragdo menor.

Nota lll - A calibragéo ao nivel do ppb (parte por bilido 1:18) deve ser objecto de cuidados
especiais, devendo os periodos iniciais de calibragao serem reduzidos a metade dos

propostos, excepto quando a calibragéo faz parte do procedimento normal de analise. Quando
um teste é utilizado para medi¢do de uma propriedade empirica de uma dada amostra, como o
ponto de inflamacao, a turvagéo, o ponto de orvalho, etc..., o procedimento de ensaio deve ser
validado com materiais de referéncia rastreaveis, com um método de referéncia ou

normalizado, ou através de ensaios interlaboratoriais.
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