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RESUMO

Nos dias atuais, cada vez mais o mercado exige que as empresas estejam aptas a prestar serviços 

de qualidade para seus clientes, sendo de grande importância a acreditação do laboratório na 

ISO 17025. Um dos requisitos para competência de laboratórios de ensaios incluem a garantia 

de conformidade do equipamento e a incerteza de medição, garantindo maior confiabilidade à 

medida. Diante disso, criou-se a partir do site websim.ai, que utiliza inteligência artificial para 

criação de aplicativos/ferramentas de forma rápida apenas com comandos, um site de 

elaboração de carta controle para utilizar em processos e análises. Também realizou-se o estudo 

e investigação das principais fontes de incertezas associadas ao ensaio que contribuem para a 

incerteza de medição. Utilizou-se os procedimentos recomendados nos guia da Eurachem, 

GUM e ISOBudget. De acordo com os resultados obtidos, realizou-se os cálculos para 

repetitibilidade, demonstrando que essa é a fonte de incerteza as que mais contribue para a 

incerteza de medição no ensaio, obtendo no ensaio uma incerteza de medição de (320 

.

Palavras-chave: incerteza de medição; ISO 17025; carta controle.



ABSTRACT

(320 ± 19.6) mgO₂L⁻¹

Keywords: measurement uncertainty; ISO 17025; control charts.
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1 INTRODUÇÃO

Nos dias atuais, cada vez mais o mercado exige que as empresas estejam aptas a 

prestar serviços de qualidade para seus clientes, por isso, há uma necessidade de se ter uma 

confiança no trabalho ofertado, principalmente se tratando de laboratórios que prestam serviços, 

essa confiança está atrelada à acreditação do laboratório à norma ABNT NBR ISO/IEC 

17025:2017.

Essa norma surge da necessidade de padronizar as atividades de laboratórios de 

ensaios, inicialmente ela foi chamada de ISO/IEC Guia 25:1978. Na década de 1980, a ISO 

(International Organization for Standardization) reconheceu que os requisitos do Guia 25 

também eram aplicáveis aos laboratórios de calibração e solicitou que os próprios laboratórios 

europeus se unissem para propor uma revisão. Este guia passou por edições e melhoramentos, 

de modo que, em 1982 foi lançada sua segunda edição (HOWTOLAB, 2023).

Sua terceira e última versão foi editada originalmente em inglês em 1990 e 

publicada no Brasil em 1993, como ABNT NBR ISO IEC Guia 25:1993. A guia sofreu 

atualizações sendo atualizações, em diversos requisitos em 1999 onde surgiu a ISO/IEC 

17025:1999 que foi modificada para 5 seções principais (HOWTOLAB, 2023).

Um laboratório acreditado certifica-o de que têm competência técnica para fornecer 

resultados confiáveis, seguindo padrões estabelecidos de forma nacional e internacional que 

promovem uma maior segurança para os clientes por conta da confiabilidade presente na norma. 

Além do mais, confere ao laboratório que o mesmo tem equipamentos calibrados e 

procedimentos adequados para serem utilizados para análise, também garante que exista a 

rastreabilidade dos resultados (ABNT,2017).

A norma define diversas exigências como critérios para a gestão da qualidade, a 

capacitação da equipe, validação de métodos, a rastreabilidade das medições, a calibração dos 

equipamentos e a garantia da qualidade dos resultados. Um outro requisito importante é a 

avaliação da incerteza de medição e a garantia de conformidade do equipamento (HOWTOLAB, 

2023).



ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017). 

É possível ter um controle para a validade dos ensaios realizados utilizando materiais de 

referências, por exemplo, material de referência certificado (MRC) ou material de referência 

interno (MRI) e a utilização de cartas controle (gráfico de Shewhart) como forma auxiliar para 

avaliação dos possíveis problemas associados a um processo ao longo do tempo.

Na década de 20, Walter A. Shewhart enquanto trabalhava para a Bell Labs, 

desenvolveu o gráfico de Shewhart ou carta controle (também chamadas de gráficos de 

controle). Esses gráficos começaram a ser utilizados em diversas indústrias como parte de uma 

abordagem para melhorias e otimizações do processo. Shewhart reconheceu que, 

independentemente de quão bem um processo possa ser pensado e projetado, sempre haverá 

alguma variação dentro desse processo — e o efeito pode se tornar prejudicial se a variação 

comprometer que você cumpra prazos ou orçamentos (LucidChart, 2024).

A carta controle é uma ferramenta gráfica normalmente usada na análise de controle 

de qualidade para explicar como um processo muda ao longo do tempo. Uma carta controle é 

composta por elementos essenciais, os principais componentes de um gráfico de controle 

incluem: 

 Um gráfico temporal que exibe os pontos de dados coletados em dado intervalos de tempo.

 Uma linha de controle horizontal para que seja mais fácil a detecção visual das variações e 

tendências.

 Linhas horizontais, que correspondem aos limites superiores de controle (LSC) e inferiores 

de controle (LIC), onde são localizadas acima e abaixo da linha central (LC) de forma 

equidistantes. Esses limites podem ser calculados a partir dos dados que são registrados no 

gráfico durante um período específico.

https://www.lucidchart.com/blog/pt/ferramentas-de-melhoria-de-processos




2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

Analisar e qualificar os resultados de medições do UV-VIS 1900i Shimadzu e o ensaio 

de demanda química de oxigênio do laboratório de resíduos sólidos e efluentes (LARSE).

2.2 Objetivos Específicos
 Produzir uma curva de calibração de demanda química de oxigênio;

 Utilizar o websim.ia para criar uma ferramenta de elaboração de carta controle;

 Realizar a estimativa de incerteza de medição do ensaio de DQO.



3 FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA

3.1 INCERTEZA DE MEDIÇÃO

um “Parâmetro, associado ao 

que podem ser fundamentadamente atribuídos a um mensurando.”.

única certeza que se pode ter em um 

processo de medição é a existência da incerteza de medição associada aos resultados obtidos

(UNIVERSITY OF TARTU, 2020)

https://accmetrologia.com.br/incerteza-de-medicao-a-unica-certeza-do-resultado-de-uma-medicao/
https://accmetrologia.com.br/incerteza-de-medicao-a-unica-certeza-do-resultado-de-uma-medicao/


(UNIVERSITY OF TARTU, 2020)

Para fazermos uma estimativa de incerteza de medição, deve-se levar em conta alguns 

pontos, entendermos alguns conceitos e a parte matemática por trás da incerteza.

3.1.1 Conceitos:

 Medição: Processo de obtenção experimental do valor de uma quantidade

 Mensurando: A quantidade que queremos medir

 Analito: A entidade química que se pretende determinar

  Erro: D = Cmedido − Cverdadeiro (1)

     Incerteza de Intervalo: Cmedido − U . . . Cmedido + U      (2)

Urel (Incerteza relativa): Urel = Uabsolutay (Valor Medido)         (3)

Figura 1: Imagem explicativa da diferença de erro, faixa de incerteza e valor medido.



A incerteza de medição é como nossa estimativa, qual a maior diferença abosluta 

provável entre o valor medido e o verdadeiro.

3.1.2 Origem da incerteza.

O resultado de medição tem incerteza porque existem fontes de incerteza associadas, se 

forem conhecidas devem ser eliminadas, se não, devem ser levadas em consideração na 

estimativa de incerteza.

Se pudermos estimar as magnitudes de todas as fontes, podemos combiná-las e obter a 

estimativa da incerteza de medição (Uc). Essas fontes de incerteza podem ser dividas em:

 Efeitos aleatórios: Erros imprevisíveis, mas podem diminuir aumentando o número de 

repetições.

 Efeitos sistemáticos: Erros previsíveis, causam desvios na mesma direção e pela mesma 

magnitude



 –

 –

 Incerteza Padrão - 

tilizando a letra “u” ou “u(y)” 

 Incerteza Padrão tipo A - 

u = s√n                                (4)

 Incerteza Padrão tipo B - 

uretangular = aintervalo√3





 ➞ ➞





Em relação à distribuição normal no cálculo de incerteza, o divisor “k” dependerá de 

qual fator de abrangência irá se trabalhar, onde é determinado pelo nível de confiança que se 

deseja para o resultado de medição.



Tabela 1 - Valores do fator de abrangência k 

 Distribuição Normal + Desvio Padrão = Base da incerteza padrão (u).

Tem 68,3% de cobertura, sendo o desvio padrão o mesmo nível da incerteza padrão. 

Essa probabilidade de 68,3% é muito baixa pra aplicações práticas, por isso, a incerteza de 

resultados de medições é normalmente tratada como Incerteza Expandida (U) (u × k = U ), 

sendo k= Fator de cobertura (k=1,2,3...).

Figura 4: Quantidade de desvios padrões e sua área respectiva.

 Média, Desvio Padrão e Incerteza Padrão



 Média: = ∑ ௑௜೙೔௡  (6)

Desvio Padrão: s(X) = √∑ (Xi−Xmédia)ni=1 n−1  (7)

Onde X= medições, n= número de amostras

Se Xm e s(x) forem encontrados a partir de um número grande de medições, então a 

probabilidade da próxima medição cair dentro do intervalo Xm+s(x) é aproximadamente 68,3%.

Se fizermos várias medições na mesma condição, então o desvio padrão caracteriza a 

incerteza devida à repetibilidade não ideal u(x.rel)=s(x).

 Combinação de Incerteza-Padrão



u(A) = √ܽ2 + ܾ2+. . . +݊2


u(A)A √(௨(௅1)௅1 )2 + (௨(௅2)௅2 )2



 Correlação

 Incerteza Expandida (Uc)

Essa alteração pode ser realizada utilizando o fator de abrangência “k”. Multiplicando a 

 Uc = K × uC (10)

A importância de aplicarmos a incerteza de medição em algum trabalho é garantir uma 

maior confiabilidade, levando em consideração todas as possíveis variações no processo, para 

que tenhamos conhecimento da faixa de trabalho do método que está sendo utilizado, por 

exemplo, se estou trabalhando com uma pipeta e eu sei a incerteza associada a ela, terei mais 

confiança pois eu conheço a faixa e os limites que essa pipeta pode suprir.



3.2 CARTA CONTROLE

A carta controle foi inventada na década de 1920 por Walter A. Shewhart, ele entendeu 

que mesmo se o processo for bem projetado, sempre haverá variações dentro dele, e o efeito 

dessa variação pode se tornar negativo caso não dê para cumprir os prazos ou orçamentos 

(LucidChart, 2024).

O gráfico de Shewhart posteriormente foi utilizado por diversas indústrias de todos os 

ramos como uma parte de uma metodologia para melhoria do processo. Carta controle ou 

(gráfico de Shewhart) é um tipo de ferramenta gráfica bastante utilizada para análise de controle 

de qualidade como forma de explicar como um processo muda ao longo do tempo (LucidChart, 

2024). 

Como citado anteriormente, uma carta controle é composta por elementos 

importantes, como: um gráfico temporal, uma linha de controle horizontal e limites de controle 

equidistantes da linha central, como mostrado na figura 5.

.

Figura 5: Imagem ilustrativa dos conceitos de carta controle.

Fonte: https://docnix.com.br

Normalmente, utiliza-se carta controle quando queremos observar se um determinado 

processo está dentro dos padrões pré-estabelecidos e identificar quando há presença de desvios 

ocasionados por causas comuns ou aleatórias.

Podendo assim, aplicarmos medidas que possam evitar ou de certa forma minimizar 

essas variações indesejadas que acontecem no processo. Evitando a não conformidade, além de 

garantir uma implementação de melhorias contínuas no processo, além disso, é possível utilizar 

esta ferramenta em casos que deseja-se realizar ações de prevenção na produção.



 Compreender as possíveis variações que podem estar contidas nos nossos processos. Se 

estas variações estão de acordo com o limite de controle estabelecido, o processo está 

tudo bem. Caso essa variação ultrapasse esse limite, indicam problemas que é necessário 

corrigir;

 Ver se alguma coisa não está nos conformes. Esses indicadores de problema ajudam a 

entender qual ação de correção deve ser feita;

 Observar padrões que podem ser percebidos dentro dos pontos plotados. Esses padrões 

podem indicar causas para o problema, o que pode gerar soluções para o mesmo;

 Prever o desempenho futuro;

 Desenvolver ideias para aprimorar a qualidade com base na sua análise.

Para criarmos uma carta controle precisamos entender as possíveis variações no nosso 

processo. Podendo ser elas de causas comuns e causas especiais.

 Comum

São previsíveis e estão sempre presentes no nosso processo, mesmo que você não saiba 

exatamente o quanto varia, sabe que é uma faixa aceitável e não irá prejudicar tanto, por 

exemplo:

Digamos que você vá de casa para a faculdade todos os dias, mesmo pegando a mesma 

rota todas as manhãs, a viagem não é a mesma. O tempo de viagem, em média, é de 80 minutos, 

mas sabe-se que tem variações comuns, como: semáforo e congestionamento.

Mesmo tendo essas variações, pode-se entender que chegará em um tempo aceitável, ou 

seja, que não chegará atrasado. Em outras palavras, enquanto essas variações permanecerem 

dentro dos seus limites (superiores e inferiores), não há necessidade de mudar o projeto, pois 

tudo está operando de acordo com os parâmetros esperados.

 Especiais

São geralmente esporádicas e imprevisíveis, por exemplo: gasolina acabar, pane no 

motor ou pneu furado, que podem atrasar seu percurso por 1h ou mais, mas essas causas não 

acontecem todos os dias.

Mesmo quando acontecem essas variações especiais, é importante analisarmos o que 

houve de errado, no exemplo do trajeto para o trabalho, podemos conferir o nível de gasolina e 

abastecer em um posto de gasolina, podemos fazer manutenções periódicas no carro para que 



funcione de forma adequada.

Para a criação de uma carta controle deve-se seguir os seguintes passos:

 Definir um período (tempo), geralmente indicado no eixo X do gráfico de controle, para 

coletar os dados necessários e estabelecer seus limites de controle.

 Coletar os dados e plotá-los no gráfico de controle.

 Calcular a média e adicionar uma linha de controle.

 Calcular os limites de controle e adicionar as linhas horizontais em seu gráfico, idealmente 

em uma cor ou um estilo diferente.

 Visualizar se há quaisquer sinais "fora do controle” ou pontos fora dos limites estabelecidos. 

Investigue as possíveis causas desse problema e modifique seu processo afim de reduzir os 

riscos dessas anormalidades e manter na faixa padrão aceitável.

 Com seu limite de controle já bem estabelecido, monitore seu processo ao longo do tempo.

Gráfico 1: Carta controle do deslocamento para a faculdade.

Fonte: Elaborado pelo autor usando websim.ia

Este tipo de carta, permite o cálculo de limites superiores e inferiores, como descrito a 

seguir. Para calcular os limites superiores e inferiores:

Após calcular a média, você pode calcular o limite de controle. 



O limite de controle superior (LCS) indica o tempo máximo previsto para 

o percurso até a faculdade quando apenas causas comuns de variação estão em ação. O limite

de controle inferior (LCI) representa o 

tempo mínimo esperado sob essas mesmas situações. Para determinar esses 

limites, execute os passos a seguir: subtraia a média dos tempos do valor anotado diariamente

e eleve o resultado ao quadrado.

 Subtraia-se o resultado da média do número que você registrou para cada dia e eleve o 

resultado ao quadrado. (Por exemplo, Dia 1 seria 23 - 26,720 (média) = -1,9 x -1,9 = 

13,8384.)

 Descobre-se a média de todos os resultados quadrados.

 Encontra-se a raiz quadrada desse resultado. A raiz quadrada é o desvio padrão.

 Determina-se quantos desvios padrão você deseja que estejam dentro de seu processo 

controlado. Os limites superior e inferior de um processo bem controlado normalmente são 

de +3 e -3 desvios padrão da média.

Neste exemplo, encontrou-se um desvio padrão de 6,9. Então, o limite de controle 

superior é de 47,351 minutos (26,72 + 6,9 + 6,9 + 6,9), e o limite de controle inferior é de 6,089 

minutos (26,72 - 6,9 - 6,9 - 6,9), mostrado em vermelho no exemplo do gráfico de controle.

Uma das grandes problemáticas de elaboração das cartas controle é identificar padrões 

sistemáticos e não aleatórios, pode-se pensar que só pelo fato de algum ponto estar fora dos 

limites de controle, esse processo está fora de controle, porém, esta não é a única evidência que 

demonstra que o processo está descontrolado. Se a carta controle segue uma distribuição normal, 

pelo menos 2/3 dos pontos estarão em torno do centro do gráfico (BRAVO, 1995).

Existem regras que devem ser seguidas para a elaboração de uma carta controle que nos 

permite detectar esses padrões não-aleatórios. O Westner Eletric Handbook elaborou 4 regras 

para detecção de padrões não-aleatórios, melhorando a sensibilidade da carta controle para 

identificar possíveis alterações no processo. Estas regras concluem que o processo está 

descontrolado (fora de controle) se:

 Algum ponto além dos limites de controle estabelecidos (3 desvios padrões);



 Dois de três pontos consecutivos superarem o limite de dois desvios padrões ou além;

  Quatro de cinco pontos consecutivos há um desvio padrão ou além;

 Oito pontos sucessivos em um lado da linha central.

Figura 6: Regras utilizadas na detecção de padrões não-aleatórios de Wernest Eletric.

Fonte: KONRATH (2008).

Neste trabalho, utilizou-se o site websim.ai como forma de elaborar a carta controle para 

utilização do mesmo em ensaios e processos futuros, este site oferece uma I.A (Inteligencia 

Artificial) que cria sites e aplicativos web de forma instantânea por meio de comandos do 

usuário. Quanto mais informações e conhecimento o usuário colocar para a I.A elaborar o site, 

mais completo ele se torna.

Então, utilizou-se desta plataforma como forma de tornar mais eficiente a elaboração de 

cartas controle, além de ser uma plataforma gratuita e pela sua facilidade de elaborar 

aplicativos/sites, ajudando assim, indústrias e pesquisadores interessados em verificar as 

variações dos seus processos, adicionou-se os conhecimentos do estudo realizado nesse 

trabalho em relação a cartas controle para o desenvolvimento do site.

Utilizar carta controle é essencial para compreendermos se o equipamento está em uma 



faixa aceitável para os parâmetros pré-estabelecidos para a análises, não realizou-se medidas 

para elaborar uma carta controle por conta do pouco tempo para a pesquisa, uma carta controle 

tem uma maior confiança, quanto maior for o período.

3.3 ISO 17025

O   a 

Sua terceira e última versão foi editada, originalmente em inglês, em 1993 e foi 

publicada no Brasil como ABNT NBR ISO IEC Guia 25:1993. Embora já tivesse bastante 

requisitos na guia, ainda faltava algo pra ela ser considerada completa

–
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A demanda química de oxigênio (DQO) é definida como a quantidade de um oxidante 

específico que reage com a amostra sob condições controladas. A quantidade de oxidante 

consumida é expressa em termos de sua equivalência de oxigênio (APHA et al., 2017).

A análise de DQO torna possível mensurar o nível de poluição em uma água, medindo 

de forma indireta o consumo de matéria orgânica. Este tipo de ensaio independe da presença de 

micro-organismos, consumindo tanto material orgânico como inorgânico, além de compostos 

não-biodegradáveis. Todo resultado realizado de DQO é superestimado, já que consome tudo, 

até mesmo o que não é matéria orgânica, portanto, em relação a resultados, demanda química 

de oxigênio > demanda biológica de oxigênio ( .

O teste pode ser afetado pelo: Tempo de digestão da amostra, concentração do reagente 

e pela concentração de DQO da amostra. E o princípio se baseia no uso de agente oxidante forte 

para decompor a matéria orgânica, medir a mudança de cor por espectrofotometria UV-Vis, uso 

de ácido sulfúrico para acelerar as reações químicas e quebrar as moléculas, uso de sulfato de 

prata que atuará como catalisador, uso de sulfato de mercúrio para precipitar cloretos que são 

interferentes no consumo de oxigênio pelo dicromato e utilização de um bloco digestor a 150ºC 

por 2 horas para completa digestão.

Tabela 2 - Vantagens e Desvantagens na análise de DQO.

Vantagens Desvantagens

Uso de Oxidante Forte (K2Cr2O7)

Não reflete a realidade ambiental em 

alguns casos (Por consumir uma fração 

não-biodegradável)

Uso de Catalisadores (H2SO4, ↑ Temp, 

Ag2SO4

Consumo de Oxigênio para Matéria 

Orgânica é Superestimado

Resíduos Perigosos (Hg, Cr+6,



H2SO4 , Ag e Ácidos...)
Fonte: Elaborado pelo autor

As equações químicas a seguir, ilustram o que ocorre durante o processo de digestão na 

análise de DQO.

Sulfato de mercúrio:

É utilizado como agente mascarante para precipitar o íon cloreto (Cl-), evitando que ele 

interfira na oxidação da matéria orgânica, formando sulfato de mercúrio II, solúvel em meio 

ácido. Os íons cloreto (Cl-) podem ser oxidados para cloro (Cl2) durante a análise, exercendo 

DQO. Podem também reagir com o catalisador e precipitar na forma de cloreto de prata (AgCl), 

diminuindo a eficácia do catalisador.ܵ݃ܪ 4ܱ + −݈ܥ2 → 2݈ܥ݃ܪ + ܵ 4ܱ2−
A semi-reação de redução do íon dicromato durante a oxidação da matéria orgânica é2ܱ72ݎܥ− + +ܪ14 + 6݁− → +3ݎܥ2 + 2ܱܪ7
Nessa reação, após a oxidação da matéria orgânica, a solução passa de amarelo para 

verde claro, devido a redução dos íons Cr6+ para Cr3+.

Pode-se perceber que caso a solução tenha passado de um amarelo para um verde, como 

mostrado na (Figura 7), isso pode significar que o íon dicromato presente na solução não estava 

em excesso, podendo gerar erros por conta de que mais matéria orgânica/inorgânica poderia ser 

consumida, porém, pela quantidade de íon dicromato presente na solução, não foi o suficiente 

para oxidar toda a matéria orgânica presente, em casos assim, deve-se diluir a amostra e realizar 

uma nova análise.

Figura 7: Branco digerido nas mesmas condições com cores diferentes.

Fonte: Elaborado pelo autor



Percebe-se que, mesmo utilizando as mesmas condições e água deionizada, uma solução 

apresenta uma DQO muito maior que a outra, é provável que essa diferença se dê por conta de 

alguma contaminação na vidraria.

Um outro componente importante é o ácido sulfúrico, ele é responsável por fornecer o 

meio ácido para que ocorra a oxidação da matéria orgânica pelo dicromato de potássio 

(K2Cr2O7), o sulfato de prata (Ag2SO4) atua como catalisador para a reação, juntamente com a 

ajuda da temperatura para acelerar o processo.

4 METODOLOGIA

Este trabalho foi realizado no Laboratório de Resíduos Sólidos e Efluentes (LARSE) 

do Núcleo de Tecnologia e Qualidade Industrial do Ceará (NUTEC). Utilizou-se o padrão 

biftalato de potássio de concentração conhecida para elaboração da curva e utilizou-se script 

em python para obtenção dos valores de DQO.

Os ensaios foram realizados seguindo as metodologias descritas no “Standart 

Methods for the Examination of Water and Wastewater 24th Edition” da American Public 

Health Association (APHA, 2023) e condicionados a uma duplicata, para maior confiabilidade.

O fluxograma abaixo (Figura 5) expõe a metodologia empregada para calcular a 

incerteza de DQO e do espectrofotômetro que foram monitorados pelas cartas de controle.

Figura 8: Fluxograma da metodologia empregada para o cálculo da incerteza de medição.

Fonte: Elaborado pelo autor.



Demanda Química de Oxigênio (DQO)
Para a realização da análise de DQO, é necessário realizar primeiramente o preparo 

de todas as soluções utilizadas para o teste, a montagem da curva de calibração e posteriormente, 

a leitura das amostras.

4.1.1 Preparo da Solução Digestora.

Solução responsável pela oxidação química da matéria orgânica e inorgânica 

presente na amostra.

Inicialmente pesou-se 11,9915 de dicromato de potássio (K2Cr2O7 P.A, 99%, 

NEON) em um béquer de 100,0 mL. Levou-se a massa pesada para a estufa à 105ºC por 2 horas, 

para a secagem completa. Posteriormente, retirou-se o béquer e colocou-se o mesmo em um 

dessecador por 30 minutos para seu resfriamento. 

Após o tempo, pesou-se 10,2186 g da massa de K2Cr2O7 pesada anteriormente em 

um béquer de 100,0 mL. Em outro béquer de 100,0 mL, pesou-se 33,3045g de sulfato de 

mercúrio (HgSO4 P.A, 99%, DINÂMICA). Diluiu-se o K2Cr2O7 e o HgSO4 em 500,0 mL de 

água deionizada e 167,0 mL de ácido sulfúrico concentrado.

Este volume foi o necessário para a dissolução completa dos dois sólidos, o ácido 

sulfúrico utilizado é necessário para criar um ambiente altamente ácido, essencial para o 

processo de oxidação química dos compostos.

Resfriou-se a solução até a temperatura ambiente e posteriormente, transferiu-se o 

volume para um balão volumétrico de 1 litro e aferiu. Continuamente transferiu-se a solução 

preparada e aferida para um frasco âmbar, identificando-o com etiqueta.

4.1.2 Preparo da Solução Catalítica.

Em um béquer de 250 mL, pesou-se 10,1074 g de sulfato de prata (Ag2SO4, 99%) 

posteriormente na capela, diluiu-se o sulfato de prata, pesado anteriormente, em adições de 

alíquotas de 50 mL de ácido sulfúrico até que fosse alcançado o volume de 350,0 mL, transferiu-

se a solução para um balão volumétrico de 1 L e aferiu-se.

Posteriormente, deixou-se a solução em repouso por 2 dias, devidamente 

identificada e armazenada e coberta dentro da capela, para que ocorresse a completa dissolução. 

Após esse período, transferiu-se a solução para um frasco âmbar, identificando-o com etiqueta.

4.1.3 Preparo da Solução de Biftalato de Potássio usada como amostra de DQO teórico de 

aproximadamente 320 mg O2L-1.



Inicialmente, pesou-se aproximadamente 500 mg de biftalato de potássio (KPH P.A, 

99%, NEON) e levou-se a massa pesada para uma estufa a 110 ºC, para que ocorra a secagem, 

posteriormente levou-se para um dessecador até que chegue a temperatura ambiente.

Consecutivamente, preparou-se a solução, pesou-se 0,0681 mg de KPH, 

solubilizou-se com água deionizada e aferiu-se a solução em um balão de 250,0 mL, está 

solução fornecerá uma DQO teórica de aproximadamente 320,0 mgL-1, o C8H5O4K tem uma 

DQO teórica de 1,176 mg de O2/ mg de KHP.

4.1.4 Preparo da Solução de Biftalato de Potássio 800 mg O2/L-1.

Inicialmente, pesou-se aproximadamente 500 mg de KPH e levou-se a massa 

pesada para uma estufa a 110 ºC, para que ocorra a secagem, posteriormente levou-se para um 

dessecador até que chegue a temperatura ambiente.

Consecutivamente, preparou-se a solução mãe, pesou-se 0,3411g de KPH, 

solubilizou-se com água deionizada e aferiu-se a solução em um balão de 500 mL, está solução 

fornecerá uma DQO teórica de 800 mgL-1, o C8H5O4K tem uma DQO teórica de 1,176 mg de 

O2/ mg de KHP.

4.1.4.1 Curva de Calibração.

Preparou-se a partir da solução mãe, seis pontos para a curva de calibração, diluindo 

a solução para um balão de 50 mL previamente limpo e seco, e adicionando respectivamente a 

quantidade de biftalato de potássio desejada para um certo valor de DQO, como mostrado na 

tabela a seguir:

Tabela 3: Pontos da curva de calibração para análise de DQO.

Pontos
Concentração DQO 

Teórica (mg/L)
Solução Mãe (mL) Água Deionizada (mL)

0 0 0 50

1 16 1 49

2 160 10 40

3 400 25 25

4 640 40 10

5 800 50 0
Fonte: Elaborado pelo autor



Utilizou-se apenas 6 números de pontos para elaboração da curva pois a quantidade 

mínima aceita pela indústria é de 5 pontos, logo, utilizou-se 6 para ter uma maior margem de 

abrangência, posteriormente, procedeu-se o procedimento como descrito na seção 4.1.5, 

posteriormente analisou-se as amostras no espectrofotômetro UV-VIS.

A curva de calibração para a análise foi obtida utilizando o espectrofotômetro da 

marca Shimadzu modelo UV-1900i (Figura 06), para esta análise, utilizou-se uma cubeta de 

quartzo de caminho óptico de 1 cm e o comprimento de onda de 600 nm onde a detecção do 

íon crômico (Cr3+).

Figura 9: Espectrofotômetro UV-VIS 1900i Shimadzu utilizado no ensaio de DQO.

Fonte: Elaborado pelo autor

4.1.5 Utilização do site websim.ia para elaboração de carta controle

Primeiramente, é necessário que se tenha um conhecimento base do que é carta controle 

e por que ela é utilizada, para isso, o usuário pode clicar em “O que é carta controle” e “Tutorial” 

para entender como utilizar o site e compreender os conceitos do gráfico de Shewhart.

Figura 10: Botões para a compreensão do site e de carta controle.

Fonte: Elaborado pelo autor

Após a compreensão sobre o gráfico e utilização do site, deve-se ter noção de que 



processo será estudado, e então utilizar os dados desse processo para a criação da carta. Na 

interface do aplicativo, o usuário pode adicionar as informações para a criação do gráfico como: 

O nome, unidade e os valores de cada eixo.

Os valores do eixo y, são comumente utilizados com os dados da pesquisa/processo. Já 

os valores do eixo x, são utilizados com o tempo em que o processo será monitorado, podendo 

utilizar em meses, dias e etc.

Figura 11: Interface do site para elaboração de carta controle

Fonte: Elaborado pelo autor

Voltando ao exemplo anteriormente citado (deslocamento para a faculdade), o nome do 

eixo y utilizado foi “número em minutos”, pois corresponde aos dados em minutos do que se 

quer analisar, que no caso, é o deslocamento para a faculdade, já o eixo x é utilizado como o 

tempo em que aconteceu o estudo desse deslocamento, sendo um tempo definido como 25 dias.

Após a escolha do processo, ao levantamento de dados, e o preenchimento das 

informações, deve-se alterar as informações do gráfico de acordo com o interesse do usuário, 

podendo alterar fonte, tamanho da fonte, título do gráfico, cores das linhas horizontais (LSC, 

LIC, LC e a linha das medições), entre outras informações.

Figura 12: Informações para criação do gráfico de carta controle



Fonte: Elaborado pelo autor

Altera-se de acordo com o desejo do usuário informações no gráfico, como por exemplo: 

Nome, título, tamanho da fonte, cores da linha horizontal e etc. Consecutivamente, após as 

alterações, aperta-se em “Gerar Gráfico” para criar o gráfico a partir dos dados apresentados, 

para observar as equações que foram utilizadas pela I.A e que podem ser utilizadas pelo usuário, 

basta clicar em “Mostrar Equações”, onde o site apresenta as equações para carta controle 

(limite superior/inferior, desvio padrão...).

Após isso, o usuário deve clicar em “Gerar gráfico”, onde o programa irá criar o gráfico 

de carta controle juntamente com o gráfico, os resultados estatísticos de média, desvio padrão, 

LIC, LSC, incerteza devido a repetibilidade e amplitude.

Figura 13: Botões do site para a elaboração e compreensão de carta controle.

Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 14: Gráfico utilizado como exemplo após o usuário clicar no botão de “Gerar Gráfico”.



Fonte: Elaborado pelo autor

Após gerar o gráfico e obter os resultados, o usuário pode ver as equações utilizadas em 

“Mostrar Equações” ou exportar o gráfico obtido em “Exportar o Gráfico”. Também há o botão 

“Ajude-nos a melhorar”, que encaminha o usuário para um formulário do Google, onde o 

utilizador pode dar seu feedback para melhorias no desenvolvimento do site. Pode-se acessar 

ao site clicando em “site” ou pelo link “https://websim.ai/@relaxedwillow35120122/controle-

estat-stico-de-processo/51”, onde pode-se encontrar todos os comandos utilizados para 

elaboração da ferramenta, além de poder copiar o site para criar sua própria ferramenta.

4.1.6 Procedimento Analítico.

Inicialmente, escolhem-se as vidrarias adequadas para análise (tubos de digestão, 

pipetas de 10 mL, suporte para tubos), posteriormente, lava-se todas as vidrarias com uma 

solução de ácido sulfúrico 20% e deixa-os de molho por no mínimo 2 horas.

Após esse tempo, enxágua-se as vidrarias com água deionizada e identifica-se os 

tubos para uma maior organização. Então, adiciona-se 2,5 mL da amostra com pipeta graduada 

de 10 ml para o tubo de digestão, após isso, realiza-se o restante dos procedimentos na capela 

com todo o EPI adequado.

Pipeta-se 1,5 mL da solução digestora com pipeta graduada, posteriormente 

adiciona-se 3,5 mL da solução catalítica com pipeta graduada, adicionando lentamente pela 

parede do tubo, inclinando-o.

Tampa-se os tubos e agitamos cada um deles várias vezes a fim de misturar 

completamente a solução, agitando bem antes de levar para o bloco digestor para evitar o 

aquecimento local do fundo do recipiente e consequentemente uma possível reação explosiva.

Deixa-se esfriar os tubos e após o resfriamento, leva-se os tubos para o bloco 

digestor já pré-aquecido a 150 ºC durante 2 horas. Após os tubos ficarem 2 horas no bloco 

digestor, retira-se as amostras e coloca-se elas sobre um suporte para amostras que fica em cima 

de uma luva térmica (para que não ocorra choques térmicos no recipiente, pois esses recipientes 

selados podem estar sob pressão de gases gerados durante a digestão).

Após resfriar os tubos até a temperatura ambiente, faz-se a leitura no 

espectrofotômetro, lendo-se primeiramente o branco digerido em relação a água deionizada, 

para monitorar se o branco está muito fora da realidade, e posteriormente usa-se o branco 

digerido como padrão de referência para zerar o espectrofotômetro, lê-se o restante das amostras 

e anota-se os valores de absorbância, faz-se os cálculos pela curva de calibração para encontrar 

os valores de DQO em mgO2L-1.

https://websim.ai/@relaxedwillow35120122/controle-estat-stico-de-processo/51


Fontes de Incerteza de Medição no ensaio de DQO.
Primeiramente, é necessário fazer um levantamento das principais fontes de 

incerteza associadas ao ensaio, para isso, construiu-se um diagrama de causa e efeito para 

melhor visualização (Figura 7).

Figura 15: Diagrama de causa e efeito das fontes de incerteza no ensaio de DQO.

Fonte: Elaborado pelo autor

Para calcular a repetibilidade, utilizou-se de um script em python (Apêndice A), 

para obtenção de 10 valores próximos de 320 mg O2/L. Os valores da incerteza associada ao 

equipamento e ao material de referência foi obtido por meio do certificado de calibração e a 

ficha técnica do equipamento.

Na análise de DQO, o material de referência é o biftalato de potássio, portanto, foi-

se utilizado o biftalato de potássio P.A como material de referência interno do laboratório, 

existem diversas fontes de erro associadas durante o preparo da solução de um MRI. Para os 

cálculos de incerteza referentes a solução, apenas realizou-se os cálculos de incerteza de 

medição para a solução padrão de KPH, não sendo realizado para a solução digestora e catalítica 

(que devem ser consideradas para uma análise ainda mais precisa), por questões de tempo para 

realização de todos experimentos e estudo teórico.

A massa pesada possui uma incerteza que esta atrelada a balança analítica. A 

incerteza associada a massa molar foi obtida a partir da incerteza de cada elemento químico, os 

valores são tabelados pela IUPAC. O volume é afetado tanto pela temperatura como pela 



calibração do balão volumétrico, para o cálculo de incerteza utilizou-se o coeficiente de 

expansão do líquido e os valores fornecidos pelo fabricante, respectivamente.

5 RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Demanda Química de Oxigênio
A análise de DQO é uma análise bastante importante na análise de qualidade da 

água e efluentes, pois mede a quantidade de matéria orgânica (biodegradável e não-

biodegradável) presente na amostra. E monitorar o comportamento do equipamento voltado 

para essa análise é essencial para garantir qualidade nos resultados do ensaio. Para o controle 

da análise de DQO utilizando o espectrofotômetro, preparou-se o padrão de biftalato de potássio 

de valor de 320 mg O2/L.

Porém, os resultados obtidos durante a utilização do padrão não foram satisfatórios, 

logo, utilizou-se do script em python (Apêndice A), para obter-se os valores de DQO. Criou-se 

um site para a elaboração de carta controle para futuros ensaios, o número de testes realizados 

foram pequeno (cerca de 10 dias realizando triplicata da amostra) e não foram satisfatórios, por 

conta do tempo de análise, não pôde-se repetir as análises, pois teria que refazer o preparo e ter 

tempo disponível para realizar o trabalho.

5.1.2 Curva de Calibração

Para o preparo da curva de calibração, tratou-se os padrões com os procedimentos 

da análise, para cada amostra foi realizada uma triplicata, e então, realizou-se a medida de 

absorbância, obtendo-se os valores a seguir:

Tabela 4: Relação entre as amostras e suas absorbâncias em triplicata.

DQO mgO2/L

0,1192 0,1888

0,0957 0,0634

0,1405

0,2058

0,2699

0,3212 0,4830



Fonte: Elaborado pelo autor

Para elaborar a curva de calibração, escolheu-se os pontos em azul de cada amostra, 

pois além de proporcionarem um melhor coeficiente de determinação dos pontos, os pontos em 

vermelho foram descartados pois foram comparados com valores de absorbância de curvas 

anteriores já disponíveis pelo laboratório, logo, os valores obtidos e escolhidos foram os mais 

próximos aos esperados com base em curvas obtidas anteriormente do laboratório, vale ressaltar 

que para uma análise mais confiável, deve-se utilizar o Teste T para remoção dos pontos.

Obteve-se a curva de calibração com ܴ2 = 0,9877 sendo um bom coeficiente de 

determinação dos pontos, obtendo-se assim, uma equação da reta ܣ = 0,0003[ ] ௅௠௚ + 0,0229.

Gráfico 2: Curva padrão de hidrogenoftalato de potássio para análise de DQO.

Fonte: Elaborado pela autor

5.1.3 Cálculos da Incerteza de Medição

5.1.3.1 Incerteza no Preparo da Solução Padrão Utilizada Para Os Testes

Para realizar os cálculos de incerteza de medição, o diagrama de causa e efeito da 

seção 4.2 mostra as possíveis fontes de incerteza associadas ao ensaio de DQO e que podem 

ser quantificadas. Como realizou-se o preparo de um MRI (bifitalato de potássio p.a), deve-se 

avaliar as incertezas deste preparo. A equação para cálculo da concentração de KPH é dada na 

equação (11):

  C mgL−1 = m(g)V(L) × Pureza       (11)

Concentração de O₂/L



C mg/L = 68,1 mg0,250 L × 0,997 = 217,530 mg/L
Onde: C= concentração, m= massa, V= volume. Para o cálculo da quantidade de DQO 

presente no padrão, levando em conta a pureza do reagente:1,176 mgO2 − − − −1 mg KPH
 x mgO2 − − − −67,880 mg KPHx = 79,830 mgO2

Transformando para mg O2/L referente a DQO:C = 79,830 mgO20,250L = 319,320 mgO2L−1 de DQO (12)

As incertezas associadas ao balão volumétrico são afetadas pela expansão térmica e a 

incerteza devido a calibração, a incerteza da calibração é dada pelo fabricante. A expansão do 

balão volumétrico é inferior a expansão do líquido, logo, pode ser desconsiderado dos cálculos, 

utilizando apenas o coeficiente de expansão do líquido, que no caso é a água. De acordo com o 

Handbook of Chesmitry and Physics (2014) o valor do coeficiente de expansão da água é de 2,06 × 10−4, a temperatura do laboratório onde foi realizado o preparo da solução varia em 

torno de +3 ºC. Para a realização dos cálculos, considerou-se uma distribuição retangular, então 

calculou-se a incerteza do volume ocasionado pela ação da temperatura.ݑ(௏,௧௘௠௣) = 250 × 2,06 × 10−4 × 3√3 = 0,089200
A incerteza do balão devido a calibração segundo o fabricante é de 

(௏,௖௔௟)ݑ = 0,12√3 = 0,069282
Vݑ = √(0,089200)2 + (0,069282)2 = 0,112945



(௠.஻)ݑ = 0,0001√3 = 0,0000577
(௠.஻)ݑ = √2 × (0,0000577)2 = 0,0000816

(௠,௉)ݑ = 0,0037√6 = 0,001510

Elemento Peso Incerteza Expressa Incerteza Padrão

MMݑ = √2(0,000577)2 + (0,002309)2 + (0,009237)2 = 0,009556

(ܲܪܭ)௖ݑ = ܲܪܭ ݋çãܽݎݐ݊݁ܿ݊݋ܥ × ܸ(ܸ)ݑ)√ )2 + ,݉)ݑ) ܤ(ܤ )2 + ,݉)ݑ) ܲ)ܲ )2 + ܯܯ(ܯܯ)ݑ) )2



(ܲܪܭ)௖ݑ = 271,53 × (ܲܪܭ)௖ݑ0,0019877 = 0,539720
Fontes de Incerteza Valor Tipo Distribuição Divisor Incerteza Padrão Incerteza Relativa√3√6√3

Fonte: Elaborado pelo autor

Por meio dos resultados obtidos, a concentração para o preparo da solução padrão de 

biftalato de potássio 271,53 

1900i Shimadzu, assume-se uma distribuição 

retangular para o cálculo.

(ோ௘௦)ݑ = 0,1√3 = 0,057735



ߪ = ௜ݔ)∑√ − 2݊(ݔ̅ − (௥௘௣)ݑ1 = ߪ = 9,826250

(݋݅ܽݏ݊ܧ)௖ݑ = ௖(௄ு௉)2√3ݑ√ + 2(ݏܴ݁)ݑ + 2(݌݁ݎ)ݑ
(݋݅ܽݏ݊ܧ)௖ݑ = √0,3116072 + 0,0577352 + 9,8262502

(݋݅ܽݏ݊ܧ)௖ݑ = 9,831600
Fontes de Incerteza Tipo Distribuição Divisor Incerteza Padrão√31√3

Fonte: Elaborado pelo autor

Portanto, para a análise de DQO levando em conta apenas estas variáveis na incerteza 

de medição, a concentração de DQO para a solução padrão de biftalato de potássio é de 320 

6 CONCLUSÃO

Com base nos resultados obtidos, pode-se concluir que para a incerteza de medição, 

nota-se que a repetibilidade é a principal fonte que contribui para a incerteza do ensaio, 



destacando-se a importância de sempre manter o máximo possível as mesmas condições de 

experimento em ambientes laboratoriais.

Para o tempo de pesquisa, não foi possível a realização do estudo de carta controle, 

porém, o site desenvolvido a partir do websim.ia mostra-se bem eficaz para a elaboração rápida 

e prática da mesma, podendo ser amplamente usado para diversos outros ensaios e processos 

como forma de facilitar o desenvolvimento em pesquisas correlatas.

É importante salientar que, embora não tenha sido realizada a pesquisa de incerteza 

levando em consideração todas as fontes de incerteza para análise, pode-se tomar como base 

este trabalho para acrescentar mais fontes de incerteza e assim, melhorando mais ainda a 

incerteza de medição voltada para análise de DQO.

Como sugestão para trabalhos futuros, sugere-se que se realize o monitoramento do 

equipamento (tanto UV-VIS, como Bloco Digestor), para verificar suas flutuações e possíveis 

desvios, levar em consideração as fontes de incerteza do preparo das soluções digestora e 

catalítica, bem como a incerteza atrelada a curva de calibração e por fim, acrescentar a incerteza 

de medição relacionada a pipetagem, pois é, se não uma das mais influentes fontes de incerteza 

para o ensaio, já que os volumes devem ser o mais semelhantes possível para uma replicata 

favorável.
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APÊNDICE A:
Script em python para valores de DQO

import numpy as np

# Definições
media_dqo = 320  # Média dos valores medidos

desvio_padrao = 10  # Desvio padrão
num_valores = 100  # Número de valores a serem gerados

# Gerando valores simulados
valores_dqo = np.random.normal(loc=media_dqo, scale=desvio_padrao, size=num_valores)

# Exibindo os primeiros 10 valores simulados
valores_dqo[:10]


