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A. Objetivos da aula

No final desta aula vocé sera capaz de:

e Objetivo 1: conceituar acreditacdo de laboratorios de calibracao
e ensaio.

* Objetivo 2: definir calibragao e ensaio.

 Objetivo 3: caracterizar um programa de intercomparacao
laboratorial e de ensaio.

Atividade Objetivo 1 Objetivo 2 Objetivo 3

Figura 1: Objetivos da aula

As atividades que permitem atingir os objetivos
listados acima estao no ambiente virtual de
aprendizagem, de acordo com a Figura 1. Lembre-se
de fazé-las ao longo dessa semana.



12 Aula

B. Calibracao

1. Introducgao - |

O resultado de uma calibracdo é a relagao entre indicacodes
de um instrumento e os valores indicados por um padrdo
de medicdao. E possivel que este instrumento, uma vez
calibrado, possa ser utilizado para calibrar outros.

Uma calibragao determina caracteristicas metrolégicas do
instrumento calibrado, tais como o erro (ex.: erro de
histerese, tendéncia, erro fiducial etc.) e a incerteza de
medicao.

O resultado de uma calibragao é fornecido num documento
chamado certificado de calibracdao ou relatorio de
calibracao e, de regra geral, emitido por um laboratorio,
que pode ser acreditado ou nao pelo Inmetro.

Acesse o site
http://www.inmetro.gov.br/laboratorios/rbc/

Para ver a relacdo de laboratdrios e servicos acreditados
pelo Inmetro.

A acreditacao é um processo formal de reconhecimento,
onde uma organizagao responsavel por esta atividade
atesta que o laboratdrio possui competéncia técnica para
realizar atividades de calibracao e ensaios. Esta avaliacao
é realizada seguindo procedimentos, diretrizes e normas
internacionais, o] que assegura confiabilidade e
uniformidade ao processo de reconhecimento, ou seja, um
laboratério acreditado no Brasil é avaliado pelos mesmos
critérios que um laboratdrio na Europa, Asia etc.

2. Introducao - Il

Laboratérios nado acreditados também podem efetuar
calibragcdes, mas ¢é imprescindivel que usem padrdes

. 7
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rastredaveis a laboratérios acreditados, nacionais ou
internacionais.

Os laboratdrios acreditados pelo Inmetro sao

periodicamente auditados para verificagao da manutencgao
dos requisitos técnicos e de qualidade.

Veja a figura a segqguir:

Marca dos laboratdrios acreditados

Figura 2: Marca utilizada em laboratérios acreditados
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3. Calibracao: Definicao

A seguir apresentamos a definicao de calibracao e a definicao de
grandeza de influéncia retirada do Vocabuldrio Internacional de
Termos Fundamentais de Metrologia - VIM.

O VIM pode ser encontrado no seguinte enderecgo:
http://www.inmetro.gov.br/infotec/publicacoes/vim.pdf.

;.;,' Conceito a) Calibracao

"Conjunto de operacdes que estabelece, sob
condigdes especificadas, a relacao entre os
valores indicados por um instrumento de medigao
ou sistema de medicao ou valores representados
por uma medida materializada ou um material de
referéncia, e os valores correspondentes das
grandezas estabelecidos por padrdes." !

Consulte a figura a seguir:

Calibracao

Fonte DC

Padrao
-
Instrumento de medigao
-
Figura 3: Exemplo de valor encontrado por um instrumento de medicdo e o valor de

referéncia
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Observacgoes:

1) O resultado de uma calibragcao permite tanto o
estabelecimento dos valores do mensurando para as
indicagcbes como a determinacao das corregcdes a serem
aplicadas.

2) Uma calibragcdao pode, também, determinar outras
propriedades metroldgicas como o efeito das grandezas de
influéncia.

3) O resultado de uma calibracdao pode ser registrado em
um documento, algumas vezes denominado certificado de
calibracdo ou relatério de calibracao.

4. Grandeza de influéncia: Defini¢cao
ﬂlt.tunceito b) Grandeza de Influéncia

Grandeza que ndao é o mensurando, mas que
afeta o resultado da medicdo deste.
Exemplos:

a) A temperatura de um micrometro usado na medicao de
um comprimento. Veja exemplo a seguir:

o
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Figura 4: Caso em que a temperatura ambiente pode influenciar no resultado da medicao

b) A freqiéncia na medicdo da amplitude de uma diferenca
de potencial em corrente alternada.

c) A concentragcao de  bilirrubina na medigcao da
concentracao de hemoglobina em uma amostra de plasma
sangliineo humano.

= - .~ - ~ ~ . n .
“Atcn{;ao 1. Aferigao e calibragao sao sinonimos.

2. Recomenda-se o uso da palavra calibragao por
ser aceita internacionalmente.

5. Por que calibrar?

As empresas devem entender que a calibracao dos equipamentos de
medicdao € uma componente importante na fungdao qualidade do
processo produtivo, e dessa forma devem incorpora-la as suas
atividades normais de produgao. A calibracdao é uma oportunidade de
aprimoramento constante e proporciona vantagens, tais como:

+ Reducdao na variacao das especificacoes técnicas dos
produtos: produtos mais uniformes representam uma
vantagem competitiva em relagdao aos concorrentes.

* Prevencao dos defeitos: a reducao de perdas pela pronta

.
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deteccao de desvios no processo produtivo evita o desperdicio e
a producao de rejeitos.

e Compatibilidade das medigoes: quando as calibragdes sao
referenciadas aos padroes nacionais, ou internacionais,
asseguram atendimento aos requisitos de desempenho.

Veja a figura a seqguir:

Padrdes Nacionais do
Laboratério Nacional de Metrologia

Padrdes de Referéncia dos
Laboratdrios de Calibracdo Acreditados

Padrdes de Referéncia dos

Tl Laboratorios de Ensaio Acreditados

Padr&es de Trabalho dos

) Laboratérios do Ch&o de Fabrica
Industria e outros setores

Padrao Padréo Padrio
— Referéncia — Referéncia — T Medicoes
(Lab. Acred.) (usuarios)

Padrao o Padrao
Internacional Nacional

Figura 5: Piramide demonstrativa de que todo padrdo €, de alguma maneira, rastreavel ao SI

6. Beneficios para o usuario - |

a) Correcgoes

O principal beneficio para o usuario é usar a informacao
sobre o erro de medigcao das leituras do instrumento em
relacao ao padrao para corrigi-las, e assegurar sua
rastreablidade com sua incerteza apropriada. Se esta
informacao nao for aproveitada obviamente o custo da
calibragao se converte em desperdicio.

Quando nao for pratico corrigir cada leitura, deve-se
aumentar a incerteza das medigdes utilizando o seguinte
procedimento:

g
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Unixima = £ (JU|+]E])

Veja a figura a seguir:

ET [ 10) Incerteza

0,74 -0,74
24,78 -0,78
35,88 -0,88

101,02 -1,02

Umaxima = £ (1+]-0,88|) = £ 1,9 °C

Figura 6: Tabela utilizada para correcao

7. Beneficios para o usuario - Il

b) Incerteza de medigao

O wusuario do instrumento calibrado deve estimar a
incerteza final do processo de medicao considerando todas
as contribuigodes pertinentes. Deve incluir,
necessariamente, a incerteza proveniente do certificado de
calibracdao, combinada com outras incertezas (tipo A e tipo
B) que possam influenciar no resultado da medigao.

Certificado de Calibracao

Um certificado de calibracdao, segundo a norma NBR
17025:2005 ?, deve conter no minimo os seguintes itens:

« Nome e/ou logotipo da entidade responsavel.

B
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« NuUmero do certificado, em todas as folhas.
e Identificacao do instrumento.
» Identificacao do solicitante.

8. Beneficios para o usuario - Il

e Data da calibracao e da emissao.

» Identificacdo ou descrigcao do procedimento utilizado e a norma
de referéncia, quando aplicavel.

e Padrdes e equipamentos utilizados com respectivos numeros
dos certificados de calibracdo, 6érgao emissor e data de
validade.

e Condicoes ambientais em que foram realizadas as calibragoes.

* Incerteza de medigao expressa na mesma unidade do resultado
da medicao e com o fator k declarado.

 Resultados obtidos, na forma numérica ou representacao
grafica, em unidades do SI ou por ele aceitas.

e Assinaturas do técnico responsavel e do gerente técnico.

9. Beneficios para o usuario - IV

[ =

H‘MC”WD N&o cabe ao laboratdrio que realizou a calibracgédo
julgar a aplicabilidade do instrumento, ou seja,
se este deve ou ndo sair de uso em funcgdao de
estar fora de especificacdo ou se a incerteza
declarada comprometera a avaliacdo do processo
de medicao que o instrumento executa.

A andlise do certificado de calibracao, pelo usuario do
instrumento, apresenta alguns pontos importantes:

* Permite comparar os erros encontrados com 0s erros maximos
tolerados, previamente definidos.

e Orienta um parecer aprovando ou nao a utilizacao do
instrumento nas condigdes atuais. A rejeicao do instrumento
implica encaminhd-lo para a manutengao ou substitui-lo por um
novo.

Veja a figura a seguir:

oo
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Figura 7: Exemplo de equipamento ndo recomendado para uso

O wusuario ndo deve utilizar um instrumento que nao
apresenta condicdes minimas de operacdao, pois isto
acarretara custos adicionais, retrabalho e, possivelmente,
descrédito perante o consumidor, caso o produto produzido
apresente dados incorretos.

10. Exemplo de certificado de calibracao

Observe na pagina a seguir um exemplo de certificacao de
calibracao:

., =
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LABORATORIO DE CALIBRAGAO
LOGO Laboratério de Metrologia
Do Rua XXX
LABORATORIO | CEP XXXXXXXX
Tel.: (OXO0C) XUXXXXXXKX

INFORMAGOES RELATIVAS AO CLIENTE
Empresa:  XXXOOOOCOOOCOOOOOKK
Enderego:  XXXOXXXOKXHXAXXKX
CEP:  XXXXXXXX
Tel.:  (0XXXX) XXXXXKKXX

INFORMACOES RELATIVAS AQ OBJETO CALIBRADO

Fabricante: XX Classe: |
Descrigdo: Balanca Analitica Resolucéo (g): 0,0001
Modelo: XX Faixa de Medicao (g): 0a 200

N° Série: 421655

METODOLOGIA UTILIZADA

A calibragdo foi realizada como exercicio no curso ENTIB, e supervisionada pelo professor Alexandre
Mendes, segundo o procedimento POP 01 - Rev 00, com base no método de comparacéo direta.

RASTREABILIDADE
TAG Modelo Fab.: N.° Cert.: N.° de Série
Massas-padrao  NA E2 KN Waagen M-16105/05 07.038.05
Termometro  N.A. Digital Cole-Parmer 41401401 41401401
Higrometro  TH 01 Digital N.A. N.A. N.A.
Barémetro  BAR 01 Analogico N.A. N.A. N.A.
RESULTADOS DA CALIBRACAO
Indicacao (g) Padréo (g) Objeto (g) Tendéncia (mg) k Incerteza (mg)
20 19,999560 20,0004 -0,8 2,03 08
50 50,000250 50,0009 0,7 2,02 09
60 60,000150 60,0010 -0.8 2,02 09
100 100,000540 100,0014 -0.8 2,01 1.1
150 150,000600 150,0006 0.1 2,00 14
200 200,001180 200,0045 -3,3 2,00 1,6

Dados Ambientais: Temp.: 23°C Umidade: 45% Presséo: 1017hPa
Local de Instalagéo: (X ) Estavel ( )Instavel (X)Climatizado

A incerteza expandida de medicao relatada ¢ declarada como a incerteza padrao da medigéo
multiplicada pelo fator de abrangéncia k, que para uma distribuicgo normal corresponde a uma
probabilidade de abrangéncia de 95,45%.

OBSERVACOES

a) E permitida a reproducdo deste certificado somente em sua totalidade, sem prévia autorizacio
do Laboratério de Metrologia.

b) Os resultados deste certificado referem-se exclusivamente ao objeto calibrado nas condigtes
especificadas, ndo sendo extensivo a quaisquer equipamentos de mesma natureza.

c) A calibracao efetuada nao isenta o objeto do controle metrologico estabelecido pela
regulamentagio metrologica.

d) Aincerteza padrao de medigdo foi determinada de acordo com a publicagdo EA-4/02:1999

Calibrag&o: 09/08/2008
Emissao: 03/09/2008

1 9.09.0.0.9.9.9.60.90.0.699¢ Prof Alexandre Mendes
Tecnico Metrologista Gerente Tecnico

Figura 8: Exemplo de certificagao de calibragao

1
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11. Intervalos de calibracao - |

Ao longo do tempo ocorrem desgastes e degeneracao de
componentes, fazendo com que o comportamento e o
desempenho dos instrumentos apresentem problemas.

Nasce dai a necessidade de verificagcdes periddicas, a
intervalos regulares, para que instrumentos e padrodes
sejam recalibrados.

Destacamos alguns fatores que influenciam no intervalo de
calibracao:

* Frequéncia de utilizacao.

e Tipo de instrumento.

 Recomendagodes do fabricante.

e Dados de tendéncia de calibracdes anteriores.

e Histéricos de manutencao.

 Condicdoes ambientais agressivas (temperatura, umidade,
vibracdo etc).

Veja a figura a seguir:

' Decisbes e Acdes

Qualidade das Medigoes

Assegurar_a incerteza Garantia da Reducdo do erro
requerida aos rastreabilidade através
processos metrologicos das medicbes de correcdes

Calibragdes Periddicas dos Instrumentos

Variacao do desempenho

Instrumentos ao longo do tempo

de
Medicdo

Erros e incerteza de

—
—I medicdo

Figura 9: Demonstrativo de decisdes e agbes

. 7
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12. Intervalos de calibracao - Il

Escolha da freqiiéncia inicial

A escolha da freqUéncia inicial de calibracdao é baseada em
experiéncias pessoais ou em freqliéncias adotadas por
outras empresas ou laboratdrios. Nao existe uma norma ou
uma regra fixa, mas ha um consenso geral de que esta
decisao deva ser tomada com bom senso e levando-se em
conta alguns fatores, tais como:

« Recomendagoes do fabricante.

e LimitagOes impostas por entidades governamentais.

e Freqgléncia de utilizacao.

* Severidade ambiental.

e Caracteristicas inerentes ao projeto do instrumento.

* Grau de exatiddo do instrumento em relagao a tolerancia.
e Criticidade e importancia da medida efetuada.

13. Intervalos de calibracao - llI

Métodos para ajustes das freqliéncias

O estabelecimento das freqléncias de calibragdo é um
processo dinamico e, assim como o sistema de
comprovacao metroldgica, deve ser analisado criticamente.
O ideal seria o estabelecimento de frequéncias variaveis
em funcdo das tendéncias apresentadas pelo instrumento
no momento da calibragcdo, mas isso é impraticavel em
funcao do custo.

Entretanto, se ajustarmos adequadamente as frequéncias
podemos minimizar os custos e monitorar as mudancgas na
exatidao e incertezas do instrumento. Embora nao haja um
método ideal que englobe todos os tipos de instrumentos,
existe uma variedade de métodos disponiveis para a
analise das frequéncias.

s
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14. Métodos para ajustes de frequéncias

a) Métodos para ajustes de frequéncia: Detalhes

Ajuste automatico ou escalonado

Cada vez que o equipamento é calibrado, a freqléncia é
ajustada em fungao dos limites de tolerancia estabelecidos.
O método ¢é indicado para os casos em que o0S
equipamentos sao gerenciados individualmente.

Grafico de controle

Sao escolhidos os mesmos pontos de calibragcao e os
resultados sdo levados a um grafico em funcao do tempo. A
partir destes graficos, sdo calculadas a dispersao e a
derivagdo. E um método de dificil aplicacdo e requer um
processamento automatico dos dados e um conhecimento
prévio da lei de variabilidade do equipamento.

Veja o exemplo a seqguir:

Resultado da Calibracao

o
°
©
L
=
[
(]
1
2
©
>

Figura 10: Tabela representativa do resultado da calibracao

B
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Historico

E o método mais utilizado atualmente. Os equipamentos
sao agrupados em familias e a freqUéncia inicial ¢é
determinada para o grupo. Em cada familia, a quantidade
de equipamentos que sdao reprovados em um determinado
periodo, exceto os danificados, é expressa como proporgao
da quantidade total de equipamentos desta familia. A
freqliéncia é entdo ajustada com base nesse numero.

Tempo de uso

Esse método é uma variagao dos anteriores. O método
basico permanece inalterado, mas a freqiéncia &
estabelecida em horas de wuso, em vez de meses
decorridos. E um método de dificil gerenciamento que
apresenta um custo de implantagao muito alto.

Ensaio "em servico” ou de “caixa preta”

Esse método é uma variacao dos dois primeiros métodos,
sendo especialmente adequado para instrumentos
complexos e bancadas de ensaio. Os parametros criticos
sdao verificados freqlientemente, uma ou até mais vezes ao
dia, por um dispositivo de calibracdo portatil ou de
preferéncia uma "“caixa preta”, construida especialmente
para verificar os parametros selecionados. Se a “caixa
preta” detectar que o equipamento estd “ndo conforme”,
ele é encaminhado para uma comprovacao plena.

15. Comprovacao metrologica

O propdsito de um sistema de comprovacao metroldgica é
assegurar que o risco de um equipamento de medicao
produzir resultados com erros inaceitdveis permaneca
dentro de limites aceitaveis e que o erro imputavel a
calibragdo seja o menor possivel. Devemos considerar,
ainda, que a confianca em um sistema de medigcao reside
no fato de que a incerteza total da medicao seja coerente
com a tolerancia especificada para o produto.

Para isso, acdes devem ser tomadas no sentido de
minimizar os erros associados aos processos de medida.

s
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Entre elas estado:

e Quantificar os componentes dos erros através de projetos de
experimentos e atuar nos erros mais pronunciados.

e Ter programas de calibracdo e verificacdo adequadamente
planejados e implementados.

e Uniformizar os procedimentos operacionais.

» Escolher equipamentos mais robustos, isto €, menos sensiveis a
variagao nos procedimentos e operadores.

» Investir na qualificacdao dos operadores, que sao a fonte mais
significativa de erros em qualquer processo.

Conversando

Por que é importante investir na qualificagcdao dos usuarios
de instrumentos de medicao? Por que sao eles que a partir
de informacgdes recebidas nos certificados de calibragao e
que vao decidir se esse instrumento continua ou nao sendo
utilizado, e se a freqiéncia de calibragcdao deve ou nao ser
alterada.

Informacdes existentes no certificado auxiliam a ele, por
que |3 ele vai encontrar a incerteza de medicdo, a
rastreabilidade que esse instrumento apresenta, erro e ai o
operador vai tomar a decisdao mais adequada.

Veja a figura a seguir:

.
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LABORATORIO DE CALIBRACAD
Lebaratdrio de Meirologia

Rua KOO0
CEP 200000

Tal

TNFORIMAGUES RELATIVAS AQ GLIENTE
Emprass; S0000U00000000TRRRR
Endaragn:  XOUCOO0OCTXRO0DUMNNN
CEP: 00000000
Tol: (DK KOO0
THFORMA OES RELATIVAS AD OBJETO CALIBRADD
Fabricants: A% Clases: |
Desrigio:  Balsnga Analftica Resolugio (g 0,0001
Miodeio: XX Faixa e Medicaa () 08 200
P Sée: 421655

METODOLOGIA UTILIZADA
2 ENTIB, =
01- Raw 00,
RASTREAEILIDADE
Modalo Fab.. N7 Cert.: N." de Sérig
Massas-padrio E2 KNWaegen M-1610505 07.038.05
Termémetro 5 Digital Cola-Parmer 41401401 41401401
Higrémetro Digital NA. NA. ;.
Barémetro Analogico NA. NA. MA.
RESULTADOS DA CALIBRACAD
Indicagdo (g} Padrdc (o) Objeto (g} Tend&ncia (mg) k Incerteza {mg)
20 19,080560
50 50,000250
60 ©0.000150
100 100,000540
150 150,000600
200 200,001180

Dades Ambientas:_Temp. 25°C__ Umidade: 45% _ Prassas: T017APS
Local de Inetalegao: | %) Estivel (| instawel (%) Cimatzado

Al

= =
e B Eire
probabiidac: de abrangéncia de 95,45%.

b} O resuitarios desie cetifinatia refemm-se exdusivamends a3 ohjeto calado nes candges
i nin i @ quasguer
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FOCOOCCOO KRR Prof Alaxandrs Mendes
Tecnico Metrologista Gerente Tecnico

Figura 11: Exemplo de certificacdo de calibragado

22



12 Aula

C. Ensaio

1. Ensaio: Definigao

=

li..'Conceito Ensaio: Segundo a ABNT ISO/IEC, Guia 2 "é a
operacdo técnica que consiste na determinacao
de uma ou mais caracteristicas de um dado
produto, processo ou servico, de acordo com um
procedimento especificado."

Um ensaio pode ser realizado para atender a:

e Um fornecedor que pretenda emitir uma declaracdao para
demonstrar a conformidade de um produto com uma norma,
especificacdo técnica ou regulamento.

* Um consumidor, o qual deseja ter certeza de que os requisitos
de desempenho de um produto estejam atendidos.

e Um organismo certificador, cujo negdcio seja indicar a
conformidade de um produto com uma norma ou especificagao.

Veja a figura a seguir:

Figura 12: Procedimento de um ensaio

A



19 Aula

2. Laboratorios de ensaio - |

Para que se tenha seguranca na competéncia técnica de um
laboratdério que realiza ensaios, testes de funcionamento e
desempenho em produtos, é preciso que este atenda a uma
série de requisitos técnicos e administrativos.

A norma NBR 17025: 2005 * descreve os requisitos gerais a
serem atendidos para que um laboratério de ensaios
demonstre sua competéncia gerencial e técnica. Esta
norma €& utilizada pelo Inmetro na acreditagdao dos
laboratérios que integram a Rede de Laboratdrios
Acreditados, tanto para ensaios quanto para calibragao.

A acreditagcao estabelece um mecanismo para evidenciar
gqgue os laboratdorios se utilizam de um sistema de
qualidade, que possuem competéncia técnica para realizar
servicos de ensaios e assegurar a capacidade em obter
resultados de acordo com métodos e técnicas reconhecidos
nacional e internacionalmente.

Este conjunto de Ilaboratérios acreditados congrega
competéncias técnicas e capacitagdes vinculadas a
industrias, universidades e institutos tecnoldgicos,
habilitados para a realizacao de servicos de ensaios.

3. Laboratorios de ensaio - 1l

Os laboratdrios de ensaios acreditados sao
fundamentalmente utilizados para a realizagao de ensaios e
testes de funcionamento e desempenho em produtos e
servicos que possuem certificagdo compulsdéria ou
voluntaria. Acesse o) site:
http://www.inmetro.gov.br/prodcert/

para encontrar maisinformagdoes sobre produtos e servigos
de certificacdao compulsdrio ou voluntaria.

A rastreabilidade das medicOes é garantida através das
calibragdes dos padrdes nos laboratorios de calibracao
acreditados, ou diretamente nos laboratérios do Inmetro.

Acesse http://www.inmetro.gov.br/laboratorios/rble/ e
consulte o catdlogo da Rede Brasileira de Laboratdérios de
Ensaio.

2+ 1
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D. Comparacgoes interlaboratoriais e ensaios de
proficiéncia

1. Introducgao

Comparacao interlaboratorial significa comparar resultados,
métodos e procedimentos entre laboratérios diferentes. As
comparacgoes interlaboratoriais permitem:

* Que os laboratérios identifiquem problemas internos e que
tomem acdes corretivas e de melhorias.

* Que novos métodos de ensaios, de medicdes ou de calibragdes
possam ser comparados, bem como estabelecer parametros
para este monitoramento.

* A identificacdao das diferencas entre os laboratérios.

» Estabelecer valores para materiais de referéncia, bem como
estudar sua adequacao para utilizagdo em ensaios ou medicoes
especificas.

A ABNT ISO/IEC Guia 43 -1 ° orienta o desenvolvimento e
operacao de programas de ensaios de proficiéncia
laboratorial.

,L'Cunceita "Ensaio de proficiéncia é o uso de comparagodes
interlaboratoriais para o propdsito de determinar
o desempenho de laboratdrios individuais na
realizacdo de ensaios e medicdes especificas, e
também para monitorar o desempenho continuo
dos laboratdérios." ©

2. Tipos de ensaios de proficiéncia - |

As técnicas utilizadas nos ensaios de proficiéncia variam
dependendo do item de ensaios, do procedimento ou
método utilizado e do total de laboratérios. A seguir
apresentaremos os tipos mais comuns de programas, e que
se encontram na ABNT ISO/IEC Guia 43-1 7.

N, =
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* Programas de comparacao de medicao

Neste programa, o item a ser ensaiado, medido ou
calibrado é enviado de um laboratério para outro.

Existe um laboratdrio de referéncia que estabelece o “valor
verdadeiro” do item, e o0s resultados individuais dos
laboratdrios sdao comparados a este valor. O coordenador
do processo deve considerar, nesta comparacao, a
incerteza de medicao declarada por cada laboratério,
inclusive o laboratdrio de referéncia.

WEXE""F"D Itens utilizados neste tipo de ensaio: resistores,
calibradores e instrumentos em geral.

Veja a figura a seguir:

Programas de comparagao de

Laboratorio "A" -
100,002 Q Laboratorio "B

100,001 Q

» Laboratério "C"

100,003 Q

Laboratdrio de
Referéncia

100,003 Q 100,002 Q 100,001 Q 100,003 Q

Laboratdrio "A" Laboratorio "B" Laboratério "C"

Figura 13: Programas de comparagao de medicao

S
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3. Tipos de ensaios de proficiéncia - Il

* Programas de ensaios interlaboratoriais

Envolvem amostras selecionadas aleatoriamente de uma
quantidade de material, e distribuidas ao mesmo tempo
para os laboratdrios realizarem os ensaios em paralelo. O
resultado dos ensaios €& avaliado pelo coordenador do
processo, por intermédio de uma comparagdao com o “valor
verdadeiro” do material. Cada Ilaboratério ¢é avaliado
individualmente e o grupo como um todo.

EEXE"‘F"“ Itens utilizados neste tipo de ensaio: alimentos,
agua, solos, fluidos corpdreos (sangue, urina
etc.).

Veja a figura a seguir:

mg/LF 0,8 0,7 1,00,9

Figura 14: Programa de ensaio interlaboratorial

. 7
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4. Tipos de ensaios de proficiéncia - Il

* Programas de ensaios de partidas de amostras

Envolve comparagao de dados produzidos por pequenos
grupos de laboratérios (na maioria das vezes somente dois
laboratdrios), que estdao sendo avaliados como prestadores
de servigos de ensaios.

Estes programas sao regularmente conduzidos em
transagcdes comerciais, quando de uma mercadoria
negociada sao retiradas amostras e divididas entre um
laboratério do fornecedor e outro do comprador. Regra
geral, uma amostra adicional é encaminhada para um
terceiro laboratéorio, nao vinculado ao comprador ou
fornecedor, caso seja necessario decidir sobre diferencgas
entre os resultados.

Veja a figura a seguir:

Programa de ensaio de partida de amostra

Lab. Fornecedor
Valor X

SeXFY

Produto Lab. comprador
Valor Y

Lab. de Terceira
Parte Z

Figura 15: Programa de ensaio de partida de amostra

a



12 Aula

5. Outros tipos de ensaios de proficiéncia

* Programas de valor conhecido

Nestes programas, os itens de ensaios sao preparados com
quantidades conhecidas do mensurando sob ensaio. Desta
forma é possivel avaliar a capacidade do laboratdrio em
fornecer resultados numéricos para comparagao com o
valor designado.

* Programas de processo parcial

Envolve a capacidade do laboratdério em realizar parte do
ensaio total ou do processo de medigao. Alguns programas
avaliam a habilidade do laboratério em coletar e preparar
amostras de acordo com uma especificagao.

6. Avaliacao dos resultados dos ensaios de
proficiéncia

a) Introducgao

Segundo a ABNT ISO/IEC Guia 43-1 8, apesar das diversas
técnicas estatisticas utilizadas na analise dos resultados,
existem trés etapas comuns a todos os ensaios de
proficiéncia: determinacdao do valor designado, calculo da
estatistica de desempenho e avaliagdao do desempenho.

b) Determinacgao do valor designado

Os procedimentos mais comuns nessa determinagao sao:

a) Valor conhecido: resultado determinado por formulagao
especifica do item de ensaio.

b) Valor de referéncia certificado: determinado por
meétodos definitivos.

c) Valor de referéncia: determinado por analise, medicao
ou comparacao em relacao a um padrao ou material de
referéncia.

d) Valor de consenso de laboratdrios especialistas: os
laboratdrios especialistas devem utilizar métodos validados
e reconhecidos como de alta precisao e exatidao.

A
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e) Valor de consenso entre laboratoérios participantes:
utilizando estatisticas para valor qualitativo e valor
quantitativo.

Valor qualitativo: consenso de uma porcentagem
majoritaria predeterminada, geralmente expressa em uma
escala nominal ou ordinaria.

Valor quantitativo: valor central de um grupo de
comparacao, tal como a média, mediana ou moda.

¢) Calculo da estatistica de desempenho

« Desempenho de itens Unicos de ensaio: o objetivo € medir
o desvio em relacao ao valor designado para permitir
comparacdo com critérios de desempenho. As medidas mais
comuns de variabilidade adotadas sao: desvio padrao, desvio
padrao relativo, percentis ou desvio médio absoluto.

 Valores de desempenho combinados: o desempenho pode
ser avaliado com base em mais de um resultado, em uma Unica
rodada de ensaio de proficiéncia, isto quando ha mais de um
item de ensaio para um mesmo mensurando. Métodos graficos
como o de Youden ou estatisticas h de Mandel sao efetivos para
interpretacao de desempenho (para mais detalhes, consulte a
norma ISO 5725-2: 1994).

d) Avaliacao de desempenho

a) Consenso de especialistas: especialistas determinam se
0os resultados sao adequados. Esta é uma forma utilizada
em ensaios qualitativos.

b) Adequacdo ao propdsito: considera as especificacdes de
desempenho do método e o nivel operacional dos
participantes.

c) Determinacdo estatistica para valores: definicdao de
critérios para cada valor.

d) Consenso de participantes: definicao de faixa de valores
ou resultados por um porcentual de participantes.

Um programa de ensaio de proficiéncia pode incluir
técnicas para o monitoramento do desempenho ao longo do
tempo. Convém que métodos graficos sejam utilizados para
facilitar a interpretacao.

s



Encerramento

Encerramento

Lembre-se de
Chegamos "¢, ar as atividades
ao final semanais no
desta aula. ambiente virtual de
aprendizagem.

Parabéns!

Aproveite a
oportunidade para
interagir e aprender
com os colegas de
curso, tutores e
coordenadores de
disciplina.

Qualquer davida,
fale como
seu tutor.

.
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A. Objetivos da aula

No final desta aula vocé sera capaz de:

e Objetivo 1: conceituar acreditacdo de laboratorios de calibracao
e ensaio.

* Objetivo 2: definir calibragao e ensaio.

 Objetivo 3: caracterizar um programa de intercomparacao
laboratorial e de ensaio.

Atividade Objetivo 1 Objetivo 2 Objetivo 3

Figura 16: Objetivos da aula

As atividades que permitem atingir os objetivos
listados acima estao no ambiente virtual de
aprendizagem, de acordo com a Figura 16. Lembre-se
de fazé-las ao longo dessa semana.

>+



B. Calibracao de balancas

1. Introducgao

Este procedimento de calibracdao de balancas é aplicado a
qualquer tipo de balanca e faixa de medigao. Vale destacar
gue nao existe ainda uma norma para calibracdo de
balangcas no mundo e que no Brasil utilizamos duas
portarias do Inmetro para auxiliar neste procedimento. Sao
elas:

a) Portaria Inmetro n° 233, de 22 de dezembro de
1994. !

O objetivo deste regulamento é estabelecer as condigdes
técnicas e metroldgicas essenciais a que devem satisfazer
os pesos utilizados nas medicdoes de massa que envolve as
atividades previstas no item 8 da resolucao Conmetro n
©11/1988.

Acesse o site:

http://www.inmetro.gov.br/legislacao/rtac/pdf/RTAC00017
8.pdf

=
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E confira a portaria n°® 233 na integra.

b) Portaria Inmetro n° 236 de 22 de dezembro de
1994 . °

Este regulamento técnico metroldégico estabelece as
condicdes técnicas e metroldégicas bem como o controle
metroldgico, aplicados aos instrumentos de pesagem nao
automaticos.
Acesse o site:

http://www.inmetro.gov.br/legislacao/rtac/pdf/RTAC00018
0.pdf

Para conferir a portaria n® 236 na integra.

a
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2. Operagoes prévias

Antes de realizar a calibragcao, devemos tomar uma série
de providéncias:

a) A balanca deve se encontrar perfeitamente identificada,
no que se refere a marca, modelo e numero de série. No
caso de nao existir, se procedera a identificacdo do
instrumento da melhor forma possivel (por exemplo:
etiqueta aderida ao instrumento), de forma a nao surgir
duvida entre o equipamento calibrado e seu certificado.

b) Deverda haver um manual de instrucdes do instrumento,
caso o operador nao esteja familiarizado com seu uso.

c) A balanca devera estar situada num local adequado,
livre de vibragdes ou qualquer influéncia sobre a
calibracao.

d) Tanto os padrdoes de massa quanto a balanca, devem
permanecer no local da calibragdao o tempo necessario para
a sua estabilizagao térmica.

e) As balancas devem estar ligadas por, pelo menos, meia
hora antes da calibracao.

f) As balangas devem ser calibradas no seu local de uso.

3. Condicoes ambientais

E necessario medir e controlar as condicdes ambientais,
que nos darao valores entre os quais se realiza a
calibracdo. Para realizar a medicdao de condigdes
ambientais, sera suficiente usar:

¢ Termdmetro com resolugdo minima de 0,2°C.
e Higrémetro com resolucao de 1%.

S H
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Veja a figura a seguir:

Termohigrometro — Aparelho que mede a
temperatura e a umidade do ar no
laboratoério.

Figura 17: Termohigbmetro aponta temperatura e umidade

e Barometro com resolugao de pelo menos 0,5 hPa.

Veja a figura da pagina a seguir:

a
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Barometro - barometro é um instrumento para
verificar a pressao atmosférica.

Figura 18: BarOmetro aponta a pressdo atmosférica

4. Conversando

O objetivo da pratica é calibrar uma balanca. A
metodologia para a calibragao de balanga difere muito
pouco de balanca para balanca. Ndés trouxemos aqui uma
balancga analitica de 4 casas que mede de 0 a 200 gramas.

Antes de iniciar a calibracdo de uma balanca, é importante
tomarmos alguns cuidados: preparar o laboratério de tal
maneira que a pratica da calibragdao ocorra de acordo com
a norma. Por exemplo, o laboratério precisa estar a 20°C,
a balanca precisa estar ligada 30 minutos antes do inicio
da calibracao.

E importante que o laboratdrio ndo tenha fluxo de pessoas,
um entra e sai muito grande, isso é ruim, é prejudicial
para a calibragcdao da balanga, porque gera fluxo de ar, e a
balanca muitas vezes é sensivel a isso. Essa balanca que
vocés que utilizamos no teste é uma balanca que possui
uma capela, logo a gente nao pode trabalhar com a capela
aberta, sempre tem que ter o cuidado de deixar a capela
fechada.

B
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E importante para a pessoa que estd fazendo a calibracdo
estar com luvas para evitar que a gordura da mao passe
para o jogo de massas. Outro fator importante é a medigao
de umidade relativa do ar e da pressdao atmosférica. A
gente usa para medir a pressdao atmosférica do laboratério
um bardmetro, e para medir a umidade relativa do ar um
termohigrometro.

5. Processo de calibracao

a) Introducao

O processo de calibragcdao de um instrumento de medicao é,
em geral, comum a todos os instrumentos. Difere apenas
em algumas caracteristicas préprias associadas a grandeza
estudada.

Por exemplo:

Na calibragao de balanga levantaremos a sua
excentricidade, conceito que definimos a seguir:

,L'Cunceitﬂ "Excentricidade é o fato das medigdes serem
dispersas a medida que mudamos a posicao do
mensurando no prato da balanga." 3

J& na calibracdo de um voltimetro, estimaremos a sua
eletricidade estatica, que é a voltagem parasita em torno
dos seus bornes. A literatura especializada indica uma
voltagem parasita na ordem de £ 2 pV e sua incerteza de
medicdo é estimada como na férmula a seguir (adotando
uma distribuicao uniforme):

Sy
vt

Quem aprende a metodologia de estimativa da incerteza de
medicdo estd apto a estimar a incerteza de qualquer
instrumento. A diferengca estd no procedimento de
calibracdo, que difere de instrumento para instrumento.

s
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b) Calibra¢ao de balanca - |

Na calibracao de balangca, devemos realizar os seguintes
estudos para a estimativa de incerteza de medigao.
Tomaremos como exemplo uma balanga analitica com as
seguintes caracteristicas:

* Faixa de medicao (FM) de (0 a 200) g.
» Resolugao de 0,0001 g.

Repetitividade das leituras

Para darmos prosseguimento a esta apresentacgao,
resgataremos o conceito de repetitividade, ja apresentado
na disciplina Fundamentos da Metrologia.

=

.../ Conceito "A repetitividade é uma medida da precisdo na
determinacdao da massa pela balanca em questao.
A repetitividade deve ser verificada o mais
proximo possivel da utilizagdo da balanca." *

A repetitividade das leituras sera representada pela maior
incerteza tipo A encontrada nos pontos 10%, 50% e 100%
da faixa de medicao da balanca. Em cada ponto serao
realizadas no minimo 5 medigdes.

EJMC"@D Lembre-se que a incerteza tipo A é determinada
calculando-se o desvio padrao experimental da
média.

Veja a formula a seguir:

Uy = %
c) Calibracao de balanga - Il

Efeito da descentralizacao de carga: Excentricidade

Este efeito acontece quando o centro de massas dos pesos
nao coincide com o centro do prato, dando lugar para
divergéncias ou defeitos de descentralizacdao. O efeito é
facil de medir, e serao considerados os seguintes passos:

N,
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Teste de excentricidade

Colocar a massa no centro
do prato e fazer a leitura.

Figura 19: Processo de medigcao da descentralizagao de carga- passo 1

Teste de excentricidade

Colocar a massa na

extremidade direita do prato
e fazer a leitura.

Figura 20: Processo de medicao da descentralizacdo de carga - passo 2

a
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Teste de excentricidade

Colocar a massa na
extremidade esquerda do prato
e fazer a leitura.

Figura 21: Processo de medicao da descentralizacdo de carga - passo 3

Teste de excentricidade

Colocar a massa na
A extremidade superior do prato
: e fazer a leitura.

Figura 22: Processo de medigao da descentralizacdo de carga - passo 4

.
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Teste de excentricidade

Colocar a massa na
extremidade inferior do
prato e fazer a leitura.

Figura 23: Processo de medicao da descentralizacdo de carga - passo 5

Calculo da excentricidade

A medida deste efeito sera determinada pela diferenca
entre o maior valor maximo e o menor valor minimo
obtido.

e Excentricidade = (valor maximo - valor minimo)

EXC = Xmax = Xmin

-

LJ Este efeito sera avaliado usando uma massa com
valor entre 20% e 50% da faixa de medicao da
balanca. Deste modo evita-se qualquer dano ao
mecanismo da balanca, que aconteceria se
posicionassemos uma carga elevada afastada do
centro do prato.

A incerteza da excentricidade €& calculada
considerando uma distribuicao uniforme. Observe
a férmula a seguir:
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Histerese

Este fenOmeno ocorre em sistemas mecanicos por
rolamento ou atrito entre as pecgas.

E determinado pela maior diferenca entre a carga e
descarga sofrida pelo instrumento. No nosso caso, a
balanca analitica.

Sua determinacdo se dara utilizando uma massa de valor
igual a 50% da faixa de medicao da balanca.

O procedimento serd o seguinte:

50% = 70%

Figura 24: Processo para determinar a histerese

Coloca-se a massa equivalente a 50% da faixa de medigao
da balanga, no centro do prato, e anota o valor encontrado
(M1).

Adiciona-se uma segunda massa extra a primeira, de
aproximadamente 20% da faixa de medicao da balanga, e

., -
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em seguida retira-se a massa extra. Anota-se o valor
encontrado para a massa (M2).

A histerese serd o médulo da diferenca entre M; e M. Veja
na féormula a segquir:

=M My

ﬁ Atencao

a
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Massas padrao

As massas padrdao devem ser utilizadas de acordo com a
balanca a ser calibrada. Abaixo apresentamos um trecho da
Portaria Inmetro n°® 233, de 22 de Dezembro de 1994 °.

5.1.2: a classe de exatidao dos pesos utilizados como
instrumentos de pesagem devem estar de acordo com o
prescrito para "instrumentos de pesagem a funcionamento
ndao automatico".

F1;, E2: Pesos destinados a serem utilizados com
instrumentos de pesagem de classe de exatidao I.

F2: Pesos destinados utilizados nas transacdes comerciais
importantes (ex.: ouro e pedras preciosas), com
instrumentos de pesagem de classe de exatidao II.

M1: Pesos destinados a serem utilizados como
instrumentos de pesagem de classe de exatidao II.

M2: Pesos destinados as transacdes comerciais normais
com os instrumentos de pesagem de classe de exatidao III.

M3: Pesos destinados a serem utilizados com os
instrumentos de pesagem de classe de exatidao III e IV.

Veja a figura a segquir:

.
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Jogo de massa padrao

Figura 25: Exemplo de jogo de pesos das massas padrao

A classificagao dos instrumentos

As balancas sao definidas por classes. Abaixo um trecho da
Portaria Inmetro n© 236 de 22 de dezembro de 1994 °©,

Classificacao dos instrumentos

O valor de divisao de verificacdo, o numero de valores de
divisao de verificacdo e a carga minima devem ser como
estabelecido na tabela a seguir em funcao da classe de
exatidao dos instrumentos.

a
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Tabela 2

Valor de Numero de valores de -

Classe de  divisaode divisdo de verificacdo Car_ga minma

exatiddo = verificagdo (n = Max/e) (m_l“f) (limite
(e) Minimo = Maximo nferior)

SBEEEIR 0,001 < e 50000 100e
I

0,00lg<e=<
0,05g
0,1g<e

PR 01g<es< 2g 100 10000 20e
111 5g<e 500 10000 20e

Fina
II

100 100000 20e
5000 100000 50e

Ordinaria
<
ITII 5g<e 100 1000 10e

Retirado da Portaria INMETRO n® 236 de 22 de dezembro de 1994,

Figura 26: Tabela de classificacdo dos instrumentos

As classes de exatidao

Sao estabelecidos as seguintes classes de exatidao e seus
simbolos:

a) Exatiddo especial, simbolo (]).
b) Exatiddo fina, simbolo@D.
c) Exatiddo média, simbolo{D.

d) Exatiddo ordindria, simbolo (ID.

=&
u O numero de valores de divisdao de verificagao
(n) é dado pela expressdo a seguir:
M = |H""I]rrnfnc:
e

Mmax: Carga maxima da balanca.
e: valor de verificagao de divisao.

Quando a balanca nao possui dispositivo
indicador auxiliar e = resolugao.

., -
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Leituras

Na calibracao de balangas serao feitas leituras, igualmente
espacadas, em toda a faixa de medicao da balanga a fim de
verificar seu erro em cada ponto.

Devemos fazer uma leitura nos pontos: 10%, 20%, 40%,
50%, 60%, 80% e 100% da faixa de medicao da balanca.

[

LJ Lembre-se que devemos fazer a correcao dos
valores das massas padrao através do seu
certificado de calibracgao.

A incerteza do padrdao deve ser obtida no
certificado do jogo de massa padrao e calculada
para uma incerteza padronizada pela formula a
seguir:

L - + Uu::er‘tifiu:adu:u

padrio = e
Conversando

Feito o teste da incerteza tipo A, que é a repetitividade nos
pontos 20, 100 e 200, feito o teste da excentricidade, com
a massa de 50 gramas nos extremos do prato, feito o teste
da histerese, com a massa de 100g, colocando uma massa
de 50g e retirando. Feito esses trés testes ndés temos
entao, condicdes de calcular tanto a incerteza tipo A, como
a incerteza da excentricidade, como a incerteza da
repetitividade e da histerese.

O outro passo seria calcular as outras incertezas que
influenciam também na calibragcdao, como por exemplo a
incerteza da temperatura, caso a temperatura do
laboratdrio esteja fora de 20°C, nds temos que também
calcular a incerteza da temperatura e também uma
incerteza da deriva, que é o quanto a massa, o jogo de
massas mudou de uma calibragao para a outra.

Incerteza da deriva das massas - |

A deriva é a variacdao da incerteza de um determinado
padrdao com o tempo. Para determinarmos a deriva
devemos calcular a variacao da incerteza do referido

s
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padrdao entre duas calibragcdes consecutivas. Observa a
formula a sequir:

=ider

Uger ”‘4@

Na falta dessa informacao, adotamos a deriva das massas
como sendo 1/3 da tolerancia para a classe
correspondente. Deste modo, a incerteza da deriva sera:

Tol
3

=z

Uder

o

Incerteza da deriva das massas - Il

A figura a seguir define os erros maximos admissiveis
(tolerdncia) para massa padrao de acordo com a portaria
233 de 22 de dezembro de 1994.

B
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52

Erros Maximos Permitidos + 5m em mg

valor nominal Classe Ex Classe Ez Classe F1 Classe Fa Classe Mz Classe Mz Classe M3

50 kg
20 kg
10 kg
5 kg
2 kg
1kg
500 g
2009
100 g
50g
20g
10g
59
2g

1g

Figura 27: Tabela de tolerancia para massas padrdo

Incerteza devida a variagéo de temperatura do laboratério

Incerteza que ocorre quando a calibragcao nao é feita na
temperatura de 20° C.

Veja a figura a seguir:

Up =+ 2o

AT AT
iz
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Onde:

e X é a média das leituras no ponto considerado.

e Tc & o coeficiente térmico da balanca, encontrado no seu
manual.

e ATé a variacdo entre a temperatura do laboratério e a
temperatura de referéncia (20° C).

Incerteza da resolucéo de leitura da balanca

A incerteza devido a resolucao de leitura da balanca é
determinada por uma distribuicdao uniforme, conforme a
equacao a seguir:

res @

Conversando

Feito o levantamento de todas as incertezas, por fim temos
gue montar uma planilha de calibragao, calcular essas
incertezas na planilha, combinar essas incertezas todas
para obter a incerteza final da balancga.

Com essa incerteza final, e também a determinacdo do erro
dos diversos pontos da calibragdo, ndés encerramos a
calibragao da balancga.

B
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Encerramento

Lembre-se de

Cheg?mos fazer as atividades
ao final semanais no

desta aula., ambiente virtual de
aprendizagem.

Aproveite a
oportunidade para
interagir e aprender
com os colegas de
curso, tutores e
coordenadores de
disciplina.

Qualquer davida,
fale como
seu tutor.

5
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A. Objetivos da aula

No final desta aula vocé sera capaz de:

e Objetivo 1: determinar a massa especifica de uma solucao
utilizando um densimetro calibrado, efetuando as correcdes
necessarias.

e Objetivo 2: utilizar o certificado dos instrumentos envolvidos no
ensaio.

* Objetivo 3: estimar a incerteza de medicao do ensaio.

Atividade Objetivo 1 Objetivo 2 Objetivo 3

Figura 28: Objetivos da aula

As atividades que permitem atingir os objetivos
listados acima estdo no ambiente virtual de
aprendizagem, de acordo com a Figura 28. Lembre-se
de fazé-las ao longo dessa semana.

. 7
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B. Pratica de ensaio

1. Introducao

Existem diversos métodos de determinacdo da massa
especifica de liquidos, porém, nesta aula vamos aprender a
determinar a massa especifica de um liquido de duas
formas:

Direta: utilizando um densimetro calibrado.
Indireta: utilizando uma balancga e vidraria calibradas.

e como nao existe medicao sem incerteza, devemos
declarar o resultado final com a incerteza estimada.

Veja a equacgao a seguir:

p=m/v

a
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Onde:

P- massa especifica (kg/m?3)
m- massa (kg)

v- volume (m?3)

O conhecimento da massa especifica de um objeto permite
o calculo direto do seu volume através da pesagem. Da
mesma forma, a massa especifica pode ser determinada
pesando-se um volume conhecido de uma substancia
considerada.

E sempre possivel medir o volume de gases e liquidos. Se o
volume de um sélido ndao puder ser determinado
diretamente podemos coloca-lo imerso em um liquido e
medir o deslocamento deste liquido.

B
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2. Determinacao da massa especifica - |

O densimetro é o Unico método classico que permite a
medicao direta do valor, pois apresenta a escala graduada
em unidades de massa especifica. A profundidade em que o
instrumento flutua é proporcional a massa especifica do
fluido. Este fen6meno, baseado no principio de
Arquimedes, indica que quanto mais leve é o fluido mais
profundo ficard o densimetro. Desta forma, a marcacao da
escala de um densimetro comecga no topo da haste.

Veja a figura a segquir:
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Densimetro

Imerso em uma solugao

Figura 29: Medicdo de massa especifica a partir da imersdao em um desimetro

3. Determinacao da massa especifica - Il

A leitura do valor da massa especifica, no caso de liquidos
transparentes, deve ser realizada no nivel da superficie
livre do Iliquido por causa de influéncia da tensao
interfacial. No caso de liquidos escuros devemos utilizar
densimetros corrigidos onde a leitura é realizada no topo
do menisco formado.

Veja a figura a seqguir:

N,
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Liquido Claro Liquido Escuro

Leitura

Figura 30: Medicao de massa especifica de liquidos transparentes

4. Determinacao da massa especifica - llI

O valor final da massa especifica nao é aquele encontrado

na

leitura realizada no densimetro. Devemos efetuar

algumas correcdes de fatores que afetam este valor, tais
como a:

Correcao da tensao interfacial.

Correcao do menisco, quando utilizamos um densimetro para
liguidos transparentes em liquidos opacos.

Correcao da temperatura.
Correcao do certificado de calibragao.

5. Correcoes a serem realizadas

a) Correcao da tensao interfacial - |

A forca exercida pelo liquido sobre o densimetro é dada

por:

a
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F = ond

Onde:
o: tensdo interfacial do liquido.
d: didmetro da haste do densimetro.

Esta forca F é igual ao empuxo E:

E = éndsg
4

Onde:

d: representa quanto afundou o densimetro devido a tensao
interfacial;

g: aceleraca@:=da gravidade.
b) Corre¢ao da tensao interfacial - Il

Fazendo E=F e apds algumas manipulacdes algébricas
chegamos a expressdo da correcdo da tensdo interfacial:

Cf::'D—I 1+126&|:r&_1
2 o1 Fiv}

P,= Massa especifica indicada pelo densimetro.

Onde:

Aac= Diferenga entre a tensdo interfacial medida do liquido
(o) e a tensao interfacial informada no certificado de
calibragao do densimetro (Oe ).

g = Aceleracao da gravidade.
d = Diadmetro da haste do densimetro.

AP/AL= Verificado na escala do densimetro (variacdo da
massa especifica em relagdao a variagao do comprimento da
haste)

B
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= .
“Atengao A correcdo sera positiva seG>G:e negativa se G <
Ok

c¢) Correcao do menisco

Quando utilizamos um densimetro para liquidos
transparentes na determinagao da massa especifica de
liquidos opacos devemos ler o valor no topo do menisco,
porém, faz-se necessario utilizar a seguinte expressdo de
Langberg para corregao:

Co=|— Lo 201 g _
o i 2

d) Correcao da temperatura

Quando a temperatura do liguido a ser medido é diferente
da temperatura de calibracdao do densimetro (normalmente
20 °C) devemos efetuar a corregao a seguir:

Cr =ppoy(Ty - T)
Onde:
P,= Massa especifica indicada pelo densimetro.

T = Temperatura de calibragdao do densimetro.

T = Temperatura de medigao.

ov = Coeficiente de dilatacdao do vidro do densimetro
(valor tipico de 2,5 x 107 K1),

e) Correcao do certificado de calibragao

O certificado de calibragao do instrumento apresenta uma
tabela comparativa entre os valores indicados pelo
densimetro e massas especificas consideradas padrdes.
Devemos inicialmente realizar as corregcdoes da tensao
interfacial, do menisco e da temperatura, depois interpolar
linearmente na tabela para indicarmos o valor final da

=
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massa especifica do liquido em questao.

6. Ensaio para determinacao da massa especifica

a) Determinando a massa especifica

Utilizando-se de um densimetro para liquidos
transparentes, foi realizada a determinagao da massa
especifica de uma mistura de alcool e dagua, em um banho
térmico estabilizado em 20°C como temperatura de
referéncia.

A experiéncia consistiu de quatro etapas:

e Limpeza do densimetro.

» Leitura, na escala do densimetro, do valor da massa especifica
do liquido.

* Medicao da tensdo interfacial do liguido.
e Avaliacao da incerteza de medicao.

b) Etapas: Detalhes

Limpeza

A limpeza deve ser feita com todo cuidado, pois o
densimetro é um instrumento muito fragil. E importante
gque o densimetro esteja bem limpo para que somente as
variaveis de influéncia (tensdo interfacial e temperatura)
afetem o resultado.

As fases da limpeza foram:

» Lavar o densimetro com agua corrente em abundancia.
e Passar uma solugao detergente com esponja.

* Lavar com solucgdo sulfocromica (dicromato de potassio + acido
sulflrico).

e Lavar com agua destilada.

* Lavar com alcool.

e Deixar secar no escorredor.
Para verificarmos se o vidro do densimetro esta totalmente
limpo, jogamos um pouco de agua destilada e verificamos

se a mesma escorre livremente na superficie do vidro, sem
interrupcgao.

B
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Medicdo da massa especifica

O procedimento adotado na obtencdao do valor da massa
especifica de uma solugdao alcool + agua consistiu das
seguintes etapas:

e Utilizar um banho térmico com agua filtrada a 20 °C.

Observe a figura da pagina a seguir:

Banho térmico

Figura 31: Aparelho utilizado para medir o valor da massa especifica de solucdo alcool e
agua

e Imergir um recipiente de vidro com a solugao agua + alcool no
banho. O topo do recipiente devera ficar acima do nivel do
banho para que nao haja contaminacao da amostra.

e Agitar a solugdao de modo a homogeneizar a temperatura.
e Medir a temperatura da solugao.

e Colocar o densimetro na solucdo quando a temperatura da
mesma estiver muito préoxima a temperatura do banho.

« Efetuar a leitura no nivel da superficie livre da solucgao.

O densimetro utilizado apresentava uma escala de 0,9000
a 0,9500 g/ml, com resolugao de 0,0002 g/ml.

Foram realizadas 3 medicdes para a temperatura e para a
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densidade, cujos valores encontram-se na figura a seqguir:

Temperatura Densidade
(°C) (g/mL)

Figura 32: Resultados de medicdes realizadas

Medicéo da tensao interfacial

Foi coletada uma amostra da solugao em um becker e
submetida a leitura de um tensiometro.

Foram realizadas trés medicdes e o valor médio da tensdo
interfacial lida foi de 28,5 mN/m como aparece na figura a
seqguir:

., 7
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Tensao Superficial
(mN/m)

Figura 33: Resultado de medigdo realizada

c) Conversando - |

Determinacdo, de maneira direta, da massa especifica de
um liquido utilizando-se de um densimetro calibrado.

O densimetro é um tipo de instrumento que permite a
indicagdo direta da massa especifica ou densidade do
produto. Através da graduacao da escala, isso é possivel.

O que se percebe é que a marcacao comeca do topo da
haste para o fundo porque quanto mais pesada a massa
especifica do liquido, mais ele vai empurrar o flutuador
para cima. Entdo, a marcacgao vai ficar mais préoxima do
final da escala. Quanto mais leve, ou seja, o flutuador
afundar mais, eu tenho a marcacao mais no topo, por isso
que ela é graduada de cima para baixo. Quando colocamos
o densimetro dentro da solucdo a ser medida, essa leitura
é realizada na regiao da superficie do fluido em contato
com a haste do densimetro.

Com o fluido limpo, nds devemos realizar a leitura no nivel
do liquido, desprezando o menisco que sempre acontece
gue é o pequeno crescimento do liguido causado pela
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tensdo interfacial entre o liquido e a haste do densimetro.
d) Conversando - i

Determinacdo, de maneira indireta, da massa especifica de
um liquido com uma balancga e vidraria calibradas.

O objetivo do ensaio é determinar a massa especifica da
agua de maneira indireta. N6s vamos, para isso, usar um
picndbmetro. Picnbmetro ¢é wuma vidraria de volume
conhecido, no caso essa vidraria aqui tem um volume de
25 ml e vamos usar, além do picndmetro, o auxilio da
balanca calibrada. Entdo, a idéia é medir a massa do
picndmetro vazio cinco vezes.

Entdo pegamos aqui o picn6metro, com a tampa e tudo,
colocamos no centro do prato da balanca e anotamos a sua
massa cinco vezes, repetimos isso cinco vezes. Tiramos 0
picndmetro, fechamos a balanca, deixamos a balancga zerar,
se ela nao conseguir zerar naturalmente taramos a balanga
e medimos a massa do picnémetro mais uma vez. Vamos
medir a massa do picn6metro vazio cinco vezes e vamos
calcular uma média dessas cinco medigcdes, isso faz com
gue a gente conheca a massa do picndmetro vazio.

Em seguida, vamos pegar esse picnOmetro e vamos colocar
agua, agua a uma temperatura conhecida, 20° Celsius.
Entdao, esta aqui € uma agua destilada, nés vamos pegar
aqui, com o transferidor, esta &gua, transferir para o
picndmetro. Apds transferir o liquido, a &agua para o
picndmetro, transferimos até a boca e colocamos agora a
tampa. Nesse momento, nés vamos ter o liquido, no caso a
agua, transbordando. E importante que a gente obrigue o
picndbmetro a transbordar o liquido, para garantir que
dentro do picn6metro tem 25 ml de agua.

E ai eu preciso com um papel, tem que ser um papel que
nao solte muita pelicula, eu seco o picnémetro, retirando o
excesso de agua que foi transbordado. Temos que fazer
isso com muita atengdo, para ndo deixar residuo de papel
sobre o picndmetro. E importante o uso da luva, para que
nao passe gordura da mado para o picndOmetro, isso vai
alterar a massa do picnOmetro também. Bom, secado com
papel, eu agora tenho uma quantidade de agua, abro a
capela da balancga, coloco o picndOmetro no centro do prato
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e meco essa quantidade de agua com o picndmetro cinco
vezes.

Entao o que que eu vou ter? Eu vou ter o picndmetro vazio
medido cinco vezes, calculo uma média e tenho a média da
massa do picnémetro vazio. Agora pego o picnémetro cheio
€ meco a massa desse picnbmetro cinco vezes, ele cheio.
Retiro, volto, fecho a capela, zero a balanca, faco de novo
a medicdao da massa do picnémetro cheio, fago isso cinco
vezes. Anoto esses cinco valores e eu vou ter a média
desse picndmetro cheio. A média do picnémetro cheio com
o liquido menos a massa do picndmetro vazio, vai me dar a
massa do liquido que esta dentro do picnémetro.

Como eu conhego o volume do picn6metro, porque esse
picnbmetro é uma vidraria calibrada com o volume
conhecido. Entdo sabendo a massa de &gua, sabendo o
volume que essa massa esta ocupando, dividindo um pelo
outro automaticamente eu terei a massa especifica da
agua.

Essa é uma maneira de vocé fazer um ensaio para
determinar a massa especifica de um liquido, de maneira
indireta. Uma outra forma de fazer a determinacdao da
massa especifica da agua, de maneira direta, € usando um
densimetro. E um aparelho, um instrumento que pode ser
utilizado para determinar a massa especifica da agua de
maneira direta. Aqui eu estou demonstrando a
determinacdo da massa especifica usando um picnémetro
de maneira indireta.

Tendo a massa da agua, tendo o volume do certificado do
picndmetro, dividindo um pelo outro eu tenho a massa
especifica da &gua. Para saber a incerteza dessa massa
especifica, basta eu propagar as incertezas, eu preciso
fazer as derivadas, as parciais da massa especifica da agua
em relagdo a massa da agua, da massa especifica da agua
em relacao ao seu volume, propagar essas incertezas e
calcular a incerteza da massa especifica da agua.

70—
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7. Incerteza de medigao: Método direto

a) Incerteza de medigao - |

Apds a conclusdo das etapas de limpeza, da realizacdo da
leitura na escala do densimetro e a da medigdo da massa
especifica realizando todas as correcdes, falta estimar sua
incerteza de medicdao. Este processo de estimativa sera
apresentado nas seguintes etapas:

a) Modelo matematico.

b) Medicdes realizadas.

c) Incerteza da corregao de temperatura.

d) Incerteza da corregcao da tensao interfacial.
e) Incerteza combinada.

f) Grau de liberdade.

g) Resultado final.

Vamos ao processo, entao.
b) Incerteza de medigao -

a) Modelo matematico:
p=p+tCe+C +C_=0,9260g/ml
Onde:

Pi= Indicacdo do densimetro, medido na altura do nivel do
liquido.

C+=_ Corregcao de temperatura.
Co=. Correcao de tensao interfacial.

Cc= Correcgao do certificado.

e
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b) A figura a seguir mostra as medicdes realizadas:

Temperatura Densidade indicada Tensao Interfacial
(°C) (g/mL) (mN/m)

Figura 34: Tabela com resultados de medicdes realizadas

A medigao da temperatura foi realizada com um
termdmetro de vidro calibrado, com incerteza = 0,1°C
(k=2).

A medigcao da tensdo interfacial foi realizada com um
tensiometro calibrado, com incerteza de £+ 0,1 mN/m
(k=2).

A incerteza do densimetro, declarada no certificado de
calibracao, é de £ 0,0002 g/ml (k=2).

¢) Incerteza de medigao - i

c) Incerteza da corregao de temperatura. Observe a figura
a seguir:

Cr = o 0,000025 (T, - T)

72—



349 Aula

d) Incerteza de medigao - IV

d) Incerteza da corregao da tensao interfacial:

C =ID_I 1+16ﬁﬂ£_1
. ,DIEQd&L

p,=0,9264g/ml =926, 4kg/m?

g=285mN/m

op =(31L,55£0,05mN/m k =2)
Ao =28,5-31,55=-3,05mN/m
g=98lm/ <

d =5, 25mm

Ao =0,05000/ml=50kg/m?

Al =157 mm=0,157m

Ao /AL =50/0,157 = 318,47 kg /

Uy = +0,00016 g/ ml = £0,16 kg/ P

u, =+0,126 mh/ m = 20, 126x107°N /m

Podemos considerar constantes g,d e Ap/AL, de modo que as
variaveis de influéncia seraop e ac.

A incerteza de AG é a combinagdo das incertezas de c:e G.

Veja o calculo a seguir:

g = JD, 0257 +0,126% = +0,1285:107° N/ m
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e) Incerteza de medigao -V

A incerteza de Cg é calculada pela seguinte expressao:

Co a.':'i i AfG ity
il
%o _ 4 -L g 79264107
i jpf | dho he
4  gd AL
2 o
alo _ gl Al _ 26 70
o 4o bw
4  gd Al

U,, = £+f(8,7926x1075%0,16)% + (26, 70%0,1285x1 0% -

+0,0034dkg /rm® = 20,0034x107 g/ ml
f) Incerteza de medicao - Vi

e) Incerteza combinada:

u, =+0,00016g/ml

uCT =+1,334x10 g/ ml—u_ =+0,00016g/ml

uC, =+0,0000034g / ml

u. == 0,00016 g/ ml
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f) Grau de liberdade:

Para efetuarmos o cdlculo do grau de liberdade final
precisamos identificar, inicialmente, o grau de liberdade de
cada componente, a saber: temperatura, densidade e
tensdo interfacial.

u. =+0,058°C

u, =+0,00016g/ml
u, =+0,126mMN/m
Temperatura:

__ 4 _00%8

o u oozof
Zn—l Z

Vet

Tensao interfacial:

4 4
V. = u,:4 =D,1264=2J?8
> Ly 0,116
m-1 2
Densidade:
4 4
Ve = u,:4 _ 0, 000164 6,32
5 L 000012
m-1 2

g) Incerteza de medicgéo - VII

Densidade corrigida:

U 0,00016¢
III"'IIIEf'F - e F) ea o = 6, 32
s Uy 0,00016 N (1,334 % 107} N (0,0034 x 1077
n-1 632 32 278
k =2 52

S 4
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g) Resultado final:
U, =+(2,52x0,00016)=+0,0004g / ml
p=({0,9260 + 0,0004)g/ml

A incerteza expandida apresentada ¢é a incerteza
padronizada da medicao multiplicada pelo fator de
abrangéncia k = 2,52 que, para uma distribuicdo normal,
corresponde a uma probabilidade de 95,45%.
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Encerramento da aula

Lembre-se de

Chegamos “¢a7er as atividades
ao final

semanais no
desta aula., ambiente virtual de

aprendizagem.

s Aproveite a

*** e oportunidade para

interagir e aprender
com os colegas de
curso, tutores e

coordenadores de

disciplina.

Qualquer davida,
fale com o
seu tutor.

e
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D. Conversando

Ola, chegamos ao final da nossa disciplina. Ao longo destas
trés semanas espero que vocés tenham aproveitado
bastante o0os conceitos e as praticas que foram
apresentadas. Nao esquecam de realizar as trés atividades
gque comporao sua avaliagao final. Convido-os para o
preenchimento do questiondrio de avaliacdo da nossa
disciplina porque isso € sempre um processo de melhoria e
evolugcdo continua.

Aproveito a oportunidade para convida-los a novas
disciplinas e moddulos de metrologia, e também, para a
realizacdo de outros modulos da Escola Nacional de
Técnologia Industrial Basica. Esperamos vé-los em breve.
Boa sorte.
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Encerramento do curso

Chegamos
ao final
do curso.

Foi uma satisfacao
conviver e aprender
com vocé!

Parabéns!

Aproveite a altima semana
para esclarecer suas duvidas
e aprofundar-se em assuntos
de seu interesse.

Convidamos vocé a
participar do processo de
melhoria continua dos
cursos da Entib,

preenchendo o

questionario de avaliacao
deste curso, disponivel
na LMS.

Até a proxima!
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