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No mundo, mais de 60% do que ¢ comercializado passa por uma balanga,
demonstrando que as medigdes de massa precisam ser confiaveis. Para que os
instrumentos de pesagem estejam confidveis ¢ necessario que os pesos padrdo que
executam suas verificagdes e ajustes estejam com uma qualidade assegurada. O
INMETRO, através de sua Diretoria de Metrologia Legal, elaborou um regulamento
técnico metrologico, baseado na recomendagdo internacional da Organizacao
Internacional de Metrologia Legal (OIML) da qual o Brasil ¢ um pais membro. Este
regulamento apresenta procedimentos para a aprovacdo de modelo e verificagdes dos
pesos padrdo até¢ 50 kg. A OIML esta apresentando uma revisdo da recomendacao
internacional, aprimorando os procedimentos para verificagdo dos pesos padrao, com
isso o Brasil terd que se adaptar aos novos exames € ensaios propostos na revisao. Entre
0s novos ensaios estd o ensaio de massa especifica. Este trabalho tem como objetivo
mostrar o estudo e avaliacdo da influéncia do ensaio de massa especifica em pesos
padrao até 50 kg, de acordo com a versdo revisada da recomendagdo internacional
OIML R 111, que sera, em futuro proximo, a regulamentac¢ao nacional para fabricacdo e

utilizagdo de pesos padrao.
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A scale is used for weighting more than 60% of goods that they are
commercialized on the world so the mass measurements shall be reliable. The weights
are used to verification and adjustment of weighting instruments so they shall be
reliable and with their quality assured in order to ensure that the weighting instruments
are reliable. INMETRO (Brazilian National Metrology Institute), by your Legal
Metrology Division, made a metrological technical regulation based on the international
recommendation of Legal Metrology International Organization (OIML) which Brazil is
member. This regulation shows procedures to type approval and verifications of weights
up to 50 kg. OIML is showing a revision of the international recommendation that is
improving the procedures to verification of weights like this Brazil will have to suit to
new exams and tests proposed by revision. One of the new tests proposed is the density
test. This work has like objective to show the study and evaluation of influence of
density test on weights according with the revised version of international
recommendation OIML R 111 that will be, in the near future, the national regulation to

manufacture and handling of weights up to 50 kg.

Vi



SUMARIO

I — Introducgéo 1
Il — Reviséo bibliografica 5
11.1 Metrologia S)
11.2 Metrologia legal 10
11.3 Controle metroldgico 13
11.4 Controle metrologico no pais 13
11.5 Aprovacao de modelo de pesos padréo 16
I1.5.1 Peso padrao 17
I1.5.2 Aprovagdo de Modelo 19
I1.5.3 Seqiiéncia dos Ensaios para Aprovacdo de Modelo 20
I1.5.4 Anélise da Documentacdo e Inspecao Visual 21
I1.5.4.1 Exame administrativo 21
I1.5.4.2 Comparacao da constru¢gdo com a documentagao 21
I1.5.4.3 Exame inicial 21
I1.5.5 Limpeza dos Pesos Padrao 21
I1.5.5.1 Estabilizagdo Térmica 22
I1.5.6 Rugosidade Superficial 23
I1.5.7 Propriedades Magnéticas 25
I1.5.7.1 Magnetizagdo permanente 26
I1.5.7.2 Susceptibilidade Magnética 27
I1.5.8 Massa Especifica 29
I1.5.8.1 Corregdes para o desvio da massa especifica do ar 30
11.5.8.2 Pesos padrao utilizados para calibragdo / verificagdo de balancas 31
I1.5.8.3 Métodos para a medi¢do da massa especifica 32
I1.5.9 Calibrag¢ao de um peso padrao ou cole¢do de pesos padrao 35
I1.5.9.1 Medic¢ao da massa convencional 35
11.5.9.2 Condi¢des ambientais 36
I1.5.9.3 Instrumento de pesagem 37
11.5.9.4 Padrdes de referéncia 37
I1.5.9.5 Método da pesagem por comparagdo direta 37
I11.5.9.6 Método da pesagem de subdivisoes 38
I1.5.9.7 Erros maximos admissiveis 38

I1.6 Técnicas estatisticas 40
I1.6.1 Estatistica descritiva 40
I1.6.1.1 Média aritmética 40
I1.6.1.2 Variancia amostral 41
I1.6.1.3 Desvio padrdo 41
I1.6.2 Probabilidades 42
I1.6.2.1 Distribui¢do normal de probabilidade 42
I1.6.2.2 Distribuigao t de Student 43
I1.6.3 Estatistica inferencial 43
I1.6.3.1 Teste de hipdteses a respeito da diferenca entre duas médias 44

11.7 Avaliacdo da massa especifica em pesos padréo 47
I1.7.1 Consideragoes Gerais 47

vii



I1.7.2 Base Teorica

49

I1.7.2.1 Principio de medic¢ao

49

I1.7.2.2 Obtencao do modelo matematico para medicao da massa especifica 53

I1.7.3 Célculo da Incerteza de Medicao

56

I1.7.3.1 Introducao

56

I1.7.3.2 Defini¢des e conceitos basicos

56

I1.7.3.3 Analise da incerteza de medicao

59

I1.7.3.4 Repetibilidade do método (Incerteza do Tipo A)

61

I1.7.3.5 Estimativa de incerteza de medicao

63

I1.7.4 Sistema de Medic¢do de Massa Especifica

64

I1.7.4.1 Visao Geral do Sistema de Medigao

65

I1.7.4.2 Comparador de Massa

67

I1.7.4.3 Sensores ambientais

67

11.7.4.4 Agua destilada

68

11.7.5 Ensaio

69

I1.7.5.1 Consideragdes gerais

69

I1.7.5.2 Preparacao

72

I1.7.5.3 Precaugoes

73

I1.7.5.4 Procedimento de medicao

73

11.7.5.5 Procedimento de calculo

76

111 — Métodos e Materiais

79

111.1 Métodos

79

II1.1.1 Volume do picnometro

80

II1.1.2 Incerteza total de medi¢ao para o método D

82

I11.1.3 Avaliagdo do efeito dos ensaios de massa especifica nos pesos padrao 83

111.2 Materiais

84

I11.2.1 Ensaios para obten¢ao do volume do picndmetro

84

I11.2.2 Ensaios para obtencdo da incerteza do Tipo A do método D
I11.2.3 Ensaios para avaliagdo da massa especifica de pesos padrao
I11.2.4 Medigdes para avaliagdo do efeito do ensaio de massa especifica

IV — Resultados

87
89
90

92

V.1 Volume do picnémetro

92

V.2 Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A) do método D

97

V.3 Avaliacdo da massa especifica de pesos padrao

IV.4 Efeito do ensaio de massa especifica nos pesos padrao

V — Discussao

V.1 Volume do picnémetro

V.2 Incerteza total de medicdo do método D

V.3 Avaliacdo da massa especifica dos pesos padrao

V.4 Efeito do ensaio de avaliacdo de massa especifica nos pesos padrdo
VI — Conclustes
V11 - Bibliografia
VIII - Sugestdes para trabalhos futuros

viii

108
113
117
117
117
119
121
123
125
127



| - INTRODUCAO

No mundo, a maioria das transagdes comerciais passa por balancgas. Sdo estes
instrumentos que pesam a soja, o minério, os produtos na feira ou no supermercado. Sao
eles que garantem o peso das mercadorias pré-medidas, como o feijao e o arroz, que
estao presentes no prato de milhdes de brasileiros.

E necessario que a medida certa das coisas seja garantida, por isso os
instrumentos de medir sdo submetidos a um controle metrologico efetuado pelo
Governo Brasileiro através do Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e
Qualidade Industrial (INMETRO), que verifica se os instrumentos de medi¢ao
fabricados no pais, ou importados de outros paises ¢ comercializados no pais, atendem a
requisitos minimos, de acordo com normas e recomendacdes internacionais, de modo
que o consumidor e a sociedade ndo sejam vitimas de fraudes, ou medi¢des incorretas,
que poderdo ser muito perigosas, a ponto de causar a morte de um individuo.

No caso das balangas, para garantir que os valores de peso medidos estejam com
uma confiabilidade minima, estes instrumentos devem ser submetidos a verificagdes ¢
ajustes. As balangas precisam ter qualidade e exatiddao nos valores de massa medidos,
entdo os pesos padrao (medidas materializadas de massa, ou padroes de massa); que sao
utilizados para ajustar e verificar os instrumentos de pesagem; devem ter sua qualidade
assegurada.

Para assegurar a qualidade dos pesos padrio no pais e, conseqiientemente,

garantir a confiabilidade e qualidade dos instrumentos de pesagem, o INMETRO efetua



um controle metrologico que compreende a aprovagdo do modelo do peso padrido e
verificacdes do padrdo apos a fabricagdo e durante sua utilizagao.

Os procedimentos para a execugdo destas verificagdes constam de um
regulamento técnico elaborado pelo INMETRO, baseado na recomendagao
internacional OIML R111 [1], que foi idealizada e redigida pela Organizagao
Internacional de Metrologia Legal (OIML), da qual o Brasil é um pais membro.

Para que os pesos padriao possam ser comercializados no pais existem algumas
exigéncias que devem ser cumpridas, a primeira delas ¢ a aprovagdo de modelo de peso
padriao, que ¢ realizada pelo INMETRO, de acordo com o regulamento técnico
aprovado pela Portaria INMETRO n.° 233/94 [2] e a recomendagdo internacional OIML
RI11[1].

A RI111 [1] estd sendo revisada para melhorar a maneira de se garantir a
confiabilidade dos pesos padrdo e uniformizar os procedimentos de metrologia legal no
mundo.

Nesta revisdo serdo adicionados alguns procedimentos novos para avaliagao de
determinadas caracteristicas fisicas e metroldgicas dos padrdes.

Entre os novos procedimentos para aprovagdo de modelo de peso padriao
constardo alguns ensaios, que devem ser realizados com finalidade de constatar a
qualidade dos padrdes em termos construtivos e metrologicos. Estes ensaios sdo os
seguintes:

» Ensaio para a verifica¢ao da rugosidade superficial do peso padrio.

» Ensaios para verificacdo das propriedades magnéticas atestam o grau de
magnetizagdo permanente ¢ a susceptibilidade magnética do peso padrao.

» Ensaio de verificacdo de massa especifica do peso padrao, que tem como

finalidade encontrar a massa especifica do padrio examinado, para



atestar a qualidade da construgdo, certificando que ndo ocorrerdao
alteragdes na estabilidade dimensional (massa) do peso padrao.

Portanto o INMETRO, assim que efetuar a revisao na regulamentagdo para
atender a R111 [1], terd a necessidade de executar estes ensaios nos pesos padrao para
garantir sua qualidade minima para fabricagdo, comercializagdo e utilizacao.

Surge assim a necessidade de se estabelecer estudos para avaliar a influéncia
destes ensaios nos pesos padrdo, verificando se os pesos padrido, que serdo
comercializados no pais estariam atendendo aos requisitos técnicos e metrologicos da
RI111[1].

O ensaio de rugosidade superficial nos pesos padrdo ja foi alvo de estudo [10],
entretanto os ensaios de propriedades magnéticas e de massa especifica ainda
necessitam de estudo e avaliagdo.

Este trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia do ensaio de massa
especifica em pesos padrao que serdo comercializados no pais, de acordo com a versao
revisada da recomendagdo internacional OIML R111 [1], que serd, em futuro proéximo,
a regulamentagdo nacional para fabricagdo, comercializacdo e utilizacdo de pesos
padrdo no pais.

Com o resultado deste trabalho pretende-se implementar o controle metrologico
dos pesos padrao pertencentes aos laboratérios da Diretoria de Metrologia Legal
(DIMEL) do INMETRO e, futuramente, o controle metroldégico dos pesos padrido
comercializados no pais, levando-se em conta os limites estabelecidos pela
recomendacdo internacional, bem como os efeitos provocados pelo ensaio de massa
especifica nos pesos padrdo. Com o resultado do estudo um panorama de como esta a

qualidade dos pesos padrao comercializados no Brasil € obtido.



A

importancia da aplicagdo da R111 [1] ¢ alcangcar o reconhecimento

internacional dos demais paises integrantes da OIML, fazendo com que os pesos padrao

fabricados no Brasil tenham a mesma qualidade dos padrdes estrangeiros, tornando os

fabricantes nacionais mais competitivos no mercado internacional e uniformizando a

qualidade dos padrdes comercializados e utilizados no pais, fazendo com que as

medi¢Oes de massa tenham mais confiabilidade e exatidao.

Em resumo, com este estudo pretende-se:

a)
b)

d)

Apresentar os termos e conceitos relativos a metrologia e metrologia legal;
Apresentar o material necessario para a avaliagdo da massa especifica de
pesos padrao;

Apresentar os métodos e procedimentos para avaliagdo desta massa
especifica;

Determinar, por meio de ensaios, a massa especifica de pesos padrdo
utilizando os materiais € métodos mencionados acima;

Determinar o resultado final da massa especifica de cada peso padrdo com
sua respectiva incerteza associada a sua medicdo e comparar com valores
especificados pelos fabricantes e certificados de calibragao;

Avaliar o resultado final para definir e aplicar uma metodologia de ensaio
para avaliagdo de massa especifica, que fard parte de um sistema para a
apreciagdo técnica de modelo (aprovacdo de modelo) de pesos padrio no

Brasil.



Il - REVISAO BIBLIOGRAFICA

11.1 METROLOGIA

De acordo com o vocabuldrio internacional de termos fundamentais e gerais de
metrologia (VIM) [3], Metrologia ¢ a ciéncia da medigdo, ou seja, a ciéncia que estuda o
conjunto de operagdes que tem por objetivo determinar um valor de uma grandeza [3].

A metrologia é uma ciéncia importante, ndo somente no sentido de preservar as

medigdes feitas em laboratorio, mas tem uma importancia vital para toda a sociedade.

Histdrico

Desde os tempos mais remotos o homem utiliza-se da medi¢ao nas mais diversas
areas da ciéncia, seja para quantificar os resultados de um experimento qualquer, seja
em transacdes comerciais ou sociais.

Os pesos e medidas tém sido padronizados pelos mais diversos povos desde a
Antigiiidade, representando um marco para os avancos sociais € econdmicos destes
povos.

Os mais antigos sistemas de pesos ¢ medidas eram baseados na morfologia dos
seres humanos, e até os dias de hoje, o nome de algumas unidades de medida fazem
referéncia a partes do corpo humano, como por exemplo: a polegada, o pé, entre outras.
Em conseqiiéncia disso, as unidades de medida ndo eram fixas e variacdes aconteciam

de um lugar para outro [4].



Este problema de falta de padronizacdao era uma fonte de erros de medicao e
fraudes nas transa¢des comerciais e sociais, colocando em risco o comércio entre as
nagoes e o desenvolvimento da ciéncia [4].

No século XVIII, da-se o inicio da tentativa de unificagdo do sistema de
medi¢dao. Um decreto da Assembléia Nacional da Franca, em 7 de abril de 1795, institui
a primeira defini¢do do metro, que seria igual a décima de milionésima parte de um
quarto do meridiano terrestre. O quilograma foi definido, originalmente, como uma
massa de um certo volume de agua [4].

Assim o sistema métrico decimal foi criado pela lei de pesos e medidas da
Franca. Devido a sua simplicidade e universalidade, o sistema métrico decimal se
difundiu rapidamente para outros paises [4]. A Figura II.1 mostra as medidas

materializadas de massa e comprimento.

Figura I1.1 - Medidas Materializadas de Massa (Quilograma) e Comprimento (Metro)

Com o desenvolvimento da industria e das ferrovias, as transagdes comerciais €
sociais exigiam exatiddo e confiabilidade nas medi¢des. Até 1860, o sistema métrico
decimal ja tinha sido adotado por diversos paises do mundo, entre eles a Italia, Holanda,
Espanha e o Brasil. Entre 1866 e 1871, os Estados Unidos, o Canadd e a Alemanha
também adotaram o sistema métrico decimal, entretanto esses paises dependiam de seus

padrdes e unidades de medida nacionais que eram transferidos a partir dos padrdes do



sistema métrico decimal. Esta dependéncia limitou a tdo desejada padronizagdo
internacional das unidades de medida [4].

Para superar estas e outras dificuldades, em 1875, foi fundado o BIPM (Bureau
International des Poids et Mesures) por meio de um acordo diplomatico conhecido
como a Conveng¢ao do Metro [4]. O selo comemorativo dos 100 anos da Convengao do

Metro ¢ mostrado na Figura I1.2.
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Figura 11.2 - Selo comemorativo dos 100 anos da Convengéo do Metro

O BIPM tem como missao promover e difundir o sistema métrico pelo mundo
[5]. O Brasil ¢ um dos paises signatarios da Convencao do Metro, de 1875, e um

membro do BIPM desde sua fundacao. Na Figura I1.3 ¢ mostrado o logotipo do BIPM.
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Figura I11.3 - Logotipo do Bureau International des Poids et Mesures (BIPM)

O sistema métrico decimal a partir de 1960 passou a ser conhecido como
Sistema Internacional de unidades (SI). A Figura I1.4 mostra o logotipo do SI.

As defini¢des de unidades do SI t€ém mudado ao longo dos anos para atender o
crescimento das exigéncias em termos de exatiddo das medi¢cdes na industria e no

comércio, tanto que hoje em dia, a definicdo do metro é: O comprimento de uma onda



de luz no vacuo durante um intervalo de tempo de 1/299792458 de segundo, para uma

velocidade da luz fixada em 299792458 m.s™.
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Figura 11.4 - Logotipo do Sistema Internacional de Unidades (SI)

Os campos de aplicacdo da metrologia sao ilimitados, a partir do momento em
que novas areas de estudo se tornem acessiveis ao conhecimento humano serdo
necessarios novos instrumentos de medicdo e, algumas vezes, a criacdo de novas
unidades de medida.

A Metrologia ¢ uma ciéncia que, continuamente, apresenta idéias desafiadoras

sobre o que € possivel ou o que pode ser possivel [5].

Conceituacao

A Metrologia engloba tanto as determinagdes experimentais quanto as teodricas
em qualquer nivel de incerteza e em qualquer campo da ciéncia e tecnologia [6].

Todas os tipos de medigdes fisicas ou quimicas afetam a qualidade de vida da
populagdo mundial. Medi¢des erradas ou com pouca exatiddo podem levar a decisdes
erradas, com conseqiiéncias sérias, que custardo muito dinheiro ou at¢ mesmo algumas
vidas. Por isso € importante que se tenham medicdes confidveis e com exatiddo, as quais
serdo garantidas e aceitas pelas autoridades dos diversos paises do mundo.

No mundo todo, os metrologistas estdo empenhados em continuamente
desenvolver novas técnicas de medigao, instrumentos e procedimentos, para satisfazer a

intensa demanda por exatidao, com a confiabilidade necessaria [6].



A exatidao das medidas ndo afeta somente cientistas e engenheiros, ¢ essencial
que os instrumentos de medi¢do usados em qualquer lugar estejam ajustados e
confiaveis [6]. Para isso a metrologia se subdivide em dois campos distintos:

» A metrologia cientifica, que se preocupa em desenvolver novas técnicas
de medicdo e novas unidades de medida, se necessario, ¢ manter a
rastreabilidade dos padrdes utilizados em determinado pais, através de
uma cadeia de rastreabilidade, que ¢ uma cadeia continua de
comparagdes entre padrdes nacionais € internacionais [3].

» A metrologia legal, que tem como foco primario as medi¢gdes que afetam
diretamente os consumidores ¢ a sociedade.[6].

Tanto a metrologia cientifica, quanto a metrologia legal tem sido essenciais para
garantir a consisténcia e protecdo da exatiddo das medi¢des. A conseqiiéncia de uma
medi¢do sem exatiddo no comércio ou na medicina afeta todos nés, demonstrando que a
metrologia €, hoje em dia, uma ciéncia muito importante [6]. A Figura II.5 mostra o
campus do Instituto Nacional de Metrologia, Normalizagdo ¢ Qualidade Industrial
(INMETRO) em Xerém, Duque de Caxias — RJ, onde estdo localizadas a diretoria de
metrologia legal (DIMEL) e a maior parte da diretoria de metrologia cientifica

(DIMCI).

Figura 11.5 - Campus do INMETRO - Xerém



11.2 METROLOGIA LEGAL

Metrologia Legal ¢, por defini¢do, a parte da metrologia que se refere as
exigéncias legais, técnicas e administrativas, relativas as unidades de medida, aos

métodos de medicgao, aos instrumentos de medir e as medidas materializadas [7].

Historico

A metrologia legal surgiu a mais de 5000 anos atrds com o desenvolvimento das
civilizagdes, que exigiam a consisténcia das medi¢des usadas no dia-a-dia das pessoas.
Estas incluiam:

» O tempo e o calendario;
> As distancias e areas e€;
» Os pesos e medidas.

Atualmente os Governos necessitam, cada vez mais, da metrologia legal para
prover a informagdo necessaria para organizar, planejar, defender e cobrar taxas com
eficiéncia. E a metrologia legal necessita dos Governos para garantir o cumprimento das
exigéncias metroldgicas [8].

Ao longo do tempo, a metrologia legal exerceu um papel importante, seja
economicamente, como por exemplo, na defesa do consumidor ou nas exportagdes, na
area social, com a redu¢do de mortes ou ferimentos por acidentes e com a educagdo
tecnologica.

Em 1955, foi fundada a Organizagdo Internacional de Metrologia Legal (OIML)
que ¢ uma organizacdo intergovernamental em que os paises membros participam
ativamente dos comités técnicos, € tem como objetivo promover a harmonizagao global
dos procedimentos em metrologia legal [9], fazendo com que os paises membros
tenham procedimentos similares para garantir as exigéncias metrologicas. A Figura II.6

mostra o logotipo da OIML.
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Figura 11.6 - Logotipo da Organisation Internationale de Métrologie Légale (OIML)

No Brasil, o controle metroldgico por meio da metrologia legal teve inicio nos
anos 30 com a promulgacido de uma “Lei de Metrologia”, mas a implantacdo de um
controle metrolégico em nivel nacional s6 comegou a partir dos anos 60, com a criagao
do Instituto Nacional de Pesos e Medidas (INPM), gradativamente substituido pelo
Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial (INMETRO),
que ¢ uma autarquia federal vinculada ao Ministério do Desenvolvimento, Industria e
Comércio Exterior (MDIC), que dispde de uma Diretoria de Metrologia Legal
(DIMEL), sendo esta responsavel por organizar ¢ executar as atividades de metrologia

legal no Brasil [9]. A Figura I1.7 mostra a logomarca do INMETRO.

INMETRO

Figura I1.7 - Logomarca do INMETRO

O INMETRO trabalha para assegurar que a metrologia legal seja uniformemente
aplicada no mundo, realizando um papel ativo em cooperacdo com o Mercosul ¢ a

OIML, da qual o Brasil ¢ um pais membro [10].
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Metrologia legal no Brasil

A Diretoria de Metrologia Legal (DIMEL) do INMETRO ¢ responsavel pela
implementagdo de leis e regulamentos no campo da metrologia legal no Brasil e suas
principais fungdes sao [7]:

» Assegurar a conservagdo ¢ a exatiddo dos padroes de referéncia e
trabalho, que sdo definidos como:

0 Padrio de referéncia — padrio, geralmente tendo mais alta
qualidade metrologica disponivel em um dado local ou em uma
dada organizagdo, a partir do qual as medi¢des 14 executadas sdo
derivadas [3];

0 Padrdo de trabalho — padrao utilizado rotineiramente para calibrar
ou controlar medidas materializadas, instrumentos de medi¢dao ou
materiais de referéncia [3];

» Efetuar trabalhos cientificos e técnicos no ambito da metrologia legal;

» Elaborar projetos de lei referente a metrologia legal;

» Regulamentar, aconselhar, supervisionar e controlar a fabricagdo e a
manuten¢do de instrumentos de medir e medidas materializadas;

» Efetuar o controle de instrumentos de medir e medidas materializadas em
servi¢o, bem como o seu modo de utilizagao;

» Coordenar as atividades das autoridades de supervisao metroldgica que,
embora nao estejam sob o controle administrativo do servigo, cooperam
com ele para assegurar o cumprimento da regulamentacdo da metrologia
legal,

» Organizar o ensino da metrologia legal,
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» Representar o pais em atividades internacionais referentes a metrologia
legal.
Para exercer suas fun¢des a DIMEL conta com uma rede nacional de metrologia
legal e qualidade industrial (RNMLQ-I), composta de érgaos metrologicos regionais em
cada estado do pais, que executam as verificacdes, as inspe¢des € a supervisao

metrologica [10].

11.3 CONTROLE METROLOGICO

O controle metrolégico das medidas materializadas existentes no pais, bem
como dos instrumentos de medir ¢ realizado pelo INMETRO, mais especificamente, por

sua Diretoria de Metrologia Legal (DIMEL).

11.4 CONTROLE METROLOGICO NO PAIS

As atividades de controle metrologico sdo as operagdes que visam assegurar a
garantia publica nos principais campos da metrologia legal [7].
O controle metrologico compreende [7]:
» O controle dos instrumentos de medir ou medidas materializadas;
» A supervisdo metrologica;
» A pericia metrologica.
O controle dos instrumentos de medir ou medidas materializadas € o conjunto de
operacgdes, constituido de agdes descritas a seguir [7]:
a) Procedimentos de aprovacdo de modelo;
b) Verificagao;

c) Inspecao.
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A supervisdao metroldgica ¢ caracterizada como: procedimentos de controle
metroldgicos realizados na fabricagdo, na utilizagdo, na manutengdo e no conserto de
um instrumento de medir ou medida materializada para assegurar que estdo sendo
atendidas as exigéncias regulamentares: esses procedimentos se estendem, também, ao
controle da exatiddo das indicagdes colocadas nas mercadorias pré-medidas [7].

Pericia metrologica é o conjunto de operagdes que tem por fim examinar e
certificar as condi¢cdes em que se encontra um instrumento de medir ou medida
materializada e determinar suas qualidades metrologicas de acordo com as exigéncias
regulamentares especificas. Uma pericia metrologica ¢ realizada, por exemplo, para a
emissdo de um laudo para fins judiciais [7]. A Figura I1.8 mostra a verificagdo em

campo de balangas utilizadas em restaurantes e mercados.

Figura 11.8 - Verificacio de balangas utilizadas em restaurantes e mercados

O controle metroloégico compreende todas as atividades citadas, entretanto o
presente trabalho ird se ater ao controle das medidas materializadas de massa ou pesos
padrdo que sdo comercializados no pais. Este controle ¢ realizado por meio de
procedimentos de aprovagdo de modelo, verificagdes e inspecao.

O procedimento de aprovagdo de modelo se resume a um conjunto de operagdes

técnicas e administrativas que tem por fim verificar se o modelo submetido a apreciagao
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técnica esta de acordo com as exigéncias regulamentares [7]. O regulamento técnico
metrologico (RTM), aprovado pela Portaria INMETRO n.° 233, de 22 de dezembro de
1994 [2], que se baseia na R 111 [1], € que contém as exigéncias regulamentares, no
caso dos pesos padrao.

Este RTM tem por finalidade estabelecer as condigdes que deverdo ser
observadas na fabricagdo e utiliza¢ao de pesos padrao [2]. No RTM sdo estabelecidas as
regras para a aprovagdo de modelo e verificagdes.

Sao realizados, além da aprovagdo de modelo do peso padrio, para cumprir o
controle metrologico, dois tipos de verificagdo:

> Verificagdo inicial — E a verificagdo do padrio ou pesos padrio
aprovados logo apos sua construcdo e antes de sua utilizacdo [7],
conforme as exigéncias do RTM.

> Verificagdo periodica — E a verificagio do padriio, ou pesos padrio,
aprovado ap0s ter sido submetido a verificagdo inicial. E efetuada em
intervalos de tempo predeterminados [7], segundo procedimentos fixados
pelo RTM.

As verificagdes sdo realizadas por 6rgaos metrologicos regionais delegados pelo
INMETRO para este fim, que integram a Rede Nacional de Metrologia Legal e
Qualidade Industrial (RNMLQ).

J& as aprovagdes de modelo sdo realizadas nas dependéncias do INMETRO, ou,
em casos especiais, nas dependéncias do fabricante do modelo de peso padrdo a ser
examinado.

Os orgdos metrologicos regionais delegados pelo INMETRO que integram a
RNMLQ, também sdo conhecidos como os Institutos de Pesos e Medidas (IPEM). Os

IPEM fazem verificacdo em diversos tipos de instrumentos — balanca comercial, bomba
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medidora de combustivel, taximetros, etc — e medidas materializadas — pesos padrao.
Em um ano verificam, em todo o Brasil, cerca de um milhdo de balancas [10]. Para
tanto, sdo necessarios pesos padrao de qualidade e confiabilidade assegurada. Na Figura
I1.9 ¢ mostrada a verificacdo em campo de uma balanga de grande porte, utilizando um

caminhdo com pesos padrao.

Figura I11.9 - Verificacéo de balancas de grande porte

11.5 APROVACAO DE MODELO DE PESOS PADRAO

Aprovagdo de modelo de pesos padrio ¢ uma decisdo técnica e metrologica
reconhecendo se um determinado modelo de peso padrio atende as exigéncias
construtivas e metrologicas da Portaria INMETRO n.° 233, de 22 de dezembro de 1994
[2], que se baseiana R111 [1].

Com a revisdo da recomendacdo internacional, a avaliacdo necessdria para a
aprovagao de modelo de peso padrdo serd aprimorada. Novos exames € ensaios serao
adicionados para assegurar uma qualidade minima aos pesos padrdo. Este capitulo faz
uma breve explicagdo sobre pesos padrdo e comenta sobre os exames € ensaios que

fazem parte da versdo revisada da recomendac¢ao internacional OIML R111 [1].
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11.5.1 Peso padréo

Peso padrao (Figura I1.10) ¢ a medida materializada de massa, regulamentada
em suas caracteristicas fisicas e metrologicas, como: forma, dimensdes, material,
qualidade superficial, valor nominal, massa especifica, propriedades magnéticas e erros

maximos admissiveis.

Figura 11.10 — Pesos padrao

Os pesos padrao sdo classificados em classes de exatidao, que sdo classes que
satisfazem certas exigéncias metroldgicas destinadas a enquadrar os erros dentro de
limites especificados.

As classes de exatidao dos pesos padrao sdo:

Classe E; — Padrdes destinados a assegurar a rastreabilidade entre os pesos
padrdo nacionais (com os valores derivados do padrio internacional do quilograma,
mostrado na Figura II.11) e os padrdes de classe inferior E;. Os pesos padrio da classe
E;, ou colecdo de pesos padrio da classe E; devem estar acompanhados de um

certificado de calibracdao (documento que registra o resultado de uma calibragao [2]).

17



Figura I11.11 - Padrdo Internacional do Quilograma

Classe E, — Padrdes destinados a verificagdo de padrdes de classe F; e para
utilizacdo com instrumentos de pesagem da classe de exatidao 1. Padrdes, ou colegdes
de padrdes (Figura I1.12), de massa da classe E, devem estar acompanhados de um
certificado de calibragdo. Podem ser utilizados como padroes de classe E;, se
satisfizerem as prescrigoes relativas a rugosidade e a susceptibilidade magnética para os
padrdes de classe E; e seu certificado de calibragdo deve mencionar estes dados, de

acordo com a recomendacao internacional OIML R 111 [1].

Figura 11.12 - Cole¢do de Pesos Padréo - Classe E,

Classe F; — Padroes destinados a verificacdo de padrdes de classe F, e para
utilizacao com instrumentos de pesagem da classe de exatidao I e II.

Classe F, — Padrdes destinados a verificacdo de padrdoes de classe M; e,
possivelmente, de classe M,. Sdo destinados, também, a serem utilizados nas transagdes
comerciais importantes (exemplo: ouro e pedras preciosas) em instrumentos de pesagem

da classe de exatidao II.
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Classe M, (Figura II.13) — Padrdes destinados a verificacao de padrdes de classe

M, e para utilizagao com instrumentos de pesagem de classe de exatidao III.

Figura 11.13 - Peso Padréo retangular da classe M,

\

Classe M, — Padroes destinados a verificacdo de padrdes de classe Ms, para
utilizagdo em transagdes comerciais normais e para utilizacdo com instrumentos de
pesagem da classe de exatidao III.

Classe M3 — Padrdes destinados a serem utilizados com instrumentos de
pesagem de classe de exatidao [T e IV.

Existem ainda as classes intermedidrias M;, e M,3, que sdo utilizadas para

pesos padrio iguais ou maiores que 50 kg e ndo serdo alvos deste trabalho.

11.5.2 Aprovacdo de Modelo

No Brasil, onde o controle metrolégico dos pesos padrao é exercido pelo Estado,
existem trés formas de controle, ja citadas anteriormente: a aprovacdo de modelo, a
verificagdo inicial e a verificagdo subseqiiente dos pesos padrao.

A Tabela II.1 mostra um guia para determinagdo de quais ensaios devem ser
realizados durante cada estagio de controle metrologico, segundo a versao revisada da

recomendacao internacional OIML R111 [1].
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Tabela I1.1 - Guia para a determinacao de quais ensaios devem ser realizados para cada estagio de

controle metrolégico [1]

Padréao
ou . - Magnetizagéo Massa
colecdo a | Ensaio Es '\e/lca;?is:a zﬁggilf?ggf Sl:\;(;ep:é?i'éfade permanente, convencional,
ser P P P g Z oM Mo
ensaiada
Classe E F | M E F M E F E F M E F M
Todos os AM OK |OK|OK]JOK|OK|OK] OK OK OK | OK | OK | OK | OK | OK
padroes |70, ™ v|v OK | oK oK | ok | oKk | oK | oK | oK
da colecdo
VS * * * JOK | OK | OK
Legenda: AM Aprovacdo de Modelo.
VI Verificacdo inicial.
VS Verificagdo subseqiiente ou periddica.
A% Apenas inspe¢ao visual.
OK Ensaio deve ser realizado.
* Em caso de duvida, o ensaio de magnetizagdo permanente pode ser executado
durante a verificagdo subseqiiente.
+ Aplicado apenas para classe E;

11.5.3 Sequiéncia dos Ensaios para Aprovacdo de Modelo

Os ensaios e exames que sdo apresentados nesta se¢do se aplicam a pesos padrao

individuais, ou cole¢des de pesos padrao.

Sdo efetuados os seguintes exames e ensaios, para avaliagdo dos padrdes

submetidos a aprovacao de modelo [1]:

a) Anadlise da documentagao e inspecao visual dos pesos padrao;

b) Limpeza dos padrdes;

c) Ensaio para avaliagcdo da rugosidade superficial dos padrdes;

d) Ensaio para avaliagdo das propriedades magnéticas dos padrdes;

e) Ensaio para avaliagdo da massa especifica dos padrdes;
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f) Calibragdo® dos padrdes ou cole¢io de padrdes (para obter a massa

convencional).

11.5.4 Analise da Documentacao e Inspecéo Visual

[1.5.4.1 Exame administrativo
A documentagdo relativa aos pesos padrido deve ser examinada, incluindo
fotografias, desenhos e qualquer informacdo técnica relevante a respeito dos pesos

padrdo que serdo submetidos a aprovacao de modelo.

11.5.4.2 Comparacao da constru¢éo com a documentagao
A aparéncia fisica dos pesos padrdo e da caixa onde serdo guardados deve ser

examinada para atestar a sua conformidade com a documentacao apresentada.

[1.5.4.3 Exame inicial

Sdo examinadas as caracteristicas construtivas, metrologicas e as inscrigdes
obrigatdrias dos pesos padrdo, com a finalidade de verificar se estdo de acordo com as
especificagdes da recomendagdo internacional.

Sao verificados as unidades de medida, valores nominais e seqiiéncia, no caso de

uma cole¢do, dos pesos padrao submetidos a aprovacdo de modelo.

11.5.5 Limpeza dos Pesos Padréo

A limpeza dos pesos padrdo ¢ importante antes da realizagdo de qualquer
medig¢do (ensaio), pois o processo de limpeza pode alterar a massa do padrdo. A limpeza

ndo deve remover qualquer quantidade significativa de material do padrao.

* Conjunto de operagdes que estabelece, sob condigdes especificadas, a relagdo entre os valores indicados por um instrumento de
medic¢ao ou valores apresentados por uma medida materializada ou um material de referéncia, e os valores correspondentes das
grandezas estabelecidas por padrodes [2].
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Padroes devem ser manuseados e armazenados de maneira que se mantenham
limpos. Poeira e particulas estranhas deverdo ser removidas antes da calibracdo ou
ensaio, utilizando-se, por exemplo, fluxo de gas (gas de limpeza, nao pode ser ar
comprimido) ou uma escova macia. Cuidados devem ser tomados para que a superficie
dos padrdes nao seja alterada (arranhdes nos padroes).

Se um peso padrao contém uma quantidade significante de sujeira que nao pode
ser removida por nenhum método de limpeza, entdo o peso padrio, ou partes do peso
padrdo pode ser lavado com alcool, agua destilada ou outros solventes. Pesos padrao
com cavidades internas ndo devem ser imersos em solvente, para evitar a possibilidade
do fluido penetrar na cavidade. Se existe a possibilidade de monitoramento da
estabilidade do peso padrio em uso, a massa deste padrio deve, se possivel, ser
determinada antes da limpeza.

Apds a limpeza dos pesos padrdo com solventes, eles devem ser estabilizados

por um periodo de tempo, conforme a Tabela I1.2 [1].

Tabela 11.2 - Tempo de estabilizacao apds limpeza [1]

Classe de Exatidao E; E, F, F>a M;
Apds limpeza com élcool 7alOdias | 3a6dias | 1a2dias | 1hora
Apds limpeza com 4gua destilada 4a6dias | 2a3dias 1 dia 1 hora

11.5.5.1 Estabilizacdo Térmica

Antes da realizacdo de qualquer ensaio, ou calibracdo, os pesos padrio
necessitam ser aclimatados as condi¢des ambientais do laboratério. Em particular, os
pesos padrdo das classes E;, E; e F; devem estar com sua temperatura bem proxima ao
da érea de pesagem.

Os tempos minimos necessarios para estabiliza¢do da temperatura dos padrdes
(dependendo do tamanho do padrdo, classe e da diferenga entre a temperatura inicial dos

pesos padrdo e a temperatura ambiente do laboratorio) sdo mostrados na Tabela I1.3.
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Como uma diretriz pratica, o tempo de aclimatacdo de 24 horas ¢ recomendado na

maioria dos casos [1].

Tabela 11.3 - Estabilizagdo Térmica em Horas [1]

AT * Valor Nominal Classe E; | Classe E, | Classe F; | Classe F»
1000, 2000, 5000 kg - - 79 5
100, 200, 500 kg - 70 33 4
10, 20, 50 kg 45 27 12 3

+£20°C 1,2, 5kg 18 12 6 2
100, 200, 500 g 8 5 3 1
10,20,50 g 2 2 1 1
<10g 1 0,5
1000, 2000, 5000 kg - - 1 1
100, 200, 500 kg - 40 2 1
10, 20, 50 kg 36 18 4 1

+5°C [1,2,5kg 15 8 3 1
100, 200, 500 g 6 4 2 0,5
10, 20,50 g 2 1 1 0,5
<10g 0,5
1000, 2000, 5000 kg - - 1 0,5
100, 200, 500 kg - 16 1 0,5

+2°C 10, 20, 50 kg 27 10 1 0,5
1,2,5kg 12 5 1 0,5
100, 200, 500 g 5 3 1 0,5
<100 g 2 1 0,5
1000, 2000, 5000 kg - - - -
100, 200, 500 kg - 1 0,5 0,5

+0,5°C 10, 20, 50 kg 11 1 0,5 0,5

1,2,5kg 7 1 0,5 0,5
100, 200, 500 g 3 1 0,5 0,5
<100 g 1 0,5

* AT = Diferenca entre a temperatura inicial do peso padro e a temperatura do laboratério

11.5.6 Rugosidade Superficial

A estabilidade da massa de um padrdo ¢ extremamente dependente da estrutura
superficial do padrdo. Um peso padrio com uma superficie polida (suave) é,
normalmente, mais estavel que um padrdo com uma superficie rugosa.

E importante que a superficie do peso padrio esteja limpa quando sua
rugosidade superficial for avaliada.

Para pesos padrao novos, sem arranhdes visiveis, a rugosidade superficial pode
ser quantificada. Entretanto, para padrdoes com superficies com muitos arranhdes ¢ mais

dificil a quantificagcdo da rugosidade superficial. Em metrologia dimensional,
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rugosidade superficial ¢ claramente diferenciada de defeitos superficiais, como
arranhodes. Porém, arranhdes podem acumular sujeira se os padrdoes forem expostos a
ela, entdo a quantidade de arranhdes deve ser avaliada em paralelo a rugosidade de
regides nao arranhadas da superficie do padrao.

A avaliagdo da rugosidade de um peso padrao ¢ feita, inicialmente, pela inspe¢ao
visual; entretanto para padrdes das classes E e F maiores ou iguais a 1 g, a avaliagdo

também deve ser realizada utilizando-se rugosimetros [1].

il

Figura I11.14 - Rugosimetro com impressora

A rugosidade superficial pode ser caracterizada por diferentes pardmetros de
rugosidade. Cada pardmetro descreve uma caracteristica da superficie, que ¢ importante
para uma funcdo especifica da superficie.

A superficie dos pesos padrio (incluindo a base e os cantos) deve ser suave e as
arestas devem ser arredondadas.

Na Tabela I1.4 sdo apresentados os valores maximos de rugosidade superficial
para os pesos padrdo das classes E e F, maiores ou iguais a 1 g. O valor méximo de
rugosidade superficial permitido para pesos padrao maiores que 50 kg deve ser o dobro

dos valores especificados na Tabela I1.4 [1].

Tabela I1.4 - Valores Maximos de Rugosidade Superficial [1]

Classe | E; | E; | Fi |F,
R,em) 051 11215
R, (um) [0.1]02]04] 1

R, — Rugosidade parcial média
R, — Rugosidade média
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11.5.7 Propriedades Magnéticas

Forgas magnéticas podem afetar de maneira adversa o processo de pesagem.
Sem uma investigagcdo sistematica, estas forgas ndo podem ser distinguidas das forgas
gravitacionais na determinagdo da massa.

Forgas magnéticas podem surgir de interagdes mutuas entre dois pesos padrao
diferentes, bem como entre um peso padrdo e o comparador de massa, ou balanga,
utilizado para a pesagem, ou qualquer outro objeto magnético proximo.

As propriedades magnéticas (magnetizacdo e susceptibilidade magnética) de um
peso padrao devem ser determinadas antes da calibragcdo do padrdo, a fim de garantir
que estas interacdes serdo despreziveis. Um peso padrao que ndo consegue aprovagao
nos ensaios de avaliagdo das propriedades magnéticas (magnetismo) niao deve ser
calibrado.

Nao ¢ necessaria a medi¢ao das propriedades magnéticas de um peso padrao
feito de aluminio, pois o aluminio é conhecido por ser ndo magnético e ter uma
susceptibilidade magnética, y, muito menor que 0,01. Adicionalmente, para pesos
padrdo pequenos (< 2g) e para classes com baixa exatiddo (F; e classes inferiores, <
20g), as especificacdes de propriedades magnéticas fornecidas pelos fabricantes dos
padrdes devem ser consideradas, ndo sendo necessario que sejam realizados os ensaios
de magnetismo nestes pesos padrao.

Muitos pesos padrdao da classe M sdo construidos de ferro fundido ou ligas de
aco simples. Portanto, pesos padrdo da classe M, mais freqlientemente que os padrdes
das classes E e F, apresentam altos erros relativos devido a interagdo magnética entre o

peso padrdo e o instrumento de pesagem.
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Todos os metais tém alguma susceptibilidade magnética. Entretanto, ligas que
contém impurezas magnéticas terdo sua susceptibilidade aumentada e podem se tornar
magnetizaveis.

Uma completa caracterizagao da magnetizagdo de pesos padrao ¢ tecnicamente
impraticavel, devido a complexidade deste tipo de caracterizacgao.

A Figura II.15 mostra um susceptometro para medi¢do da susceptibilidade

magnética em pesos padrao.

Figura I11.15 — Susceptdmetro para pesos padréo

11.5.7.1 Magnetizacdo permanente

A magnetizagdo permanente de um peso padrao pode ser estimada a partir de
uma medi¢cdo de um campo magnético proximo ao peso padrdo com o Gaussimetro.
Este método pode ser utilizado com todas as classes de exatiddo apresentadas na Tabela

ILS.

Tabela 11.5 - Magnetizacdo Permanente, Gaussimetro [1]

Tamanho do Peso Padrao Classe de Exatidédo

> 100 g (sensor Hall)
. E,, E, F), Fo, M, My e M
> | g (Porta de Fluxo Magnético) b 52 F B2 Vi, V2 €V

A magnetizacdo permanente também pode ser estimada utilizando-se o método
do susceptometro (Figura I1.15), que ¢ utilizado para se estimar a susceptibilidade
magnética. A Tabela I1.6 mostra as condi¢des de utilizagdo do método do susceptdmetro

para se estimar a magnetizacdo permanente de pesos padrao.
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Tabela 11.6 - Magnetizagéo Permanente, Método do Susceptometro [1]

Tamanho do Peso Padréo Classe
>50g E,, E,, F, e F», em padrdes sem cavidade de ajuste
<50 g E1 (§ E2

11.5.7.2 Susceptibilidade Magnética

Quatro métodos podem ser utilizados para se estimar a susceptibilidade
magnética de pesos padrdo:

a) M¢étodo do susceptometro;

b) M¢étodo da atracao;

c) Especificacdo do material;

d) Método da porta de fluxo magnético.

O método do susceptometro, que também ¢ utilizado para se estimar a
magnetizacdo permanente, consiste na medicao da forca exercida sobre um peso padrao
exposto ao gradiente de campo magnético de um forte ima permanente.

No método da atracdo, a grandeza que serd medida é a permeabilidade
magnética relativa, determinada pela comparagdao da forca magnética exercida por um
ima permanente num peso padrdo com uma forca correspondente sobre um objeto com
a permeabilidade conhecida. Neste método o imd permanente pode ser atraido tanto
pelo peso padrdo quanto pelo objeto com a permeabilidade conhecida, dependera do que
tiver a maior permeabilidade magnética.

Para padrdes pequenos, menores que 2 g e padrdes das classes E,, F; e Fa,
menores que 20 g, a especificacio de material do fabricante, para as propriedades
magnéticas do material utilizado para a constru¢do do peso padrdo, ¢ suficiente, ndo
sendo necessario efetuar qualquer ensaio de magnetismo. Para outros tamanhos e
classes de padrdo pode se realizar o ensaio com susceptometro em um corpo de prova

retirado do material que serd utilizado para constru¢do do peso padrao.
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O método da porta de fluxo magnético determina a permeabilidade magnética
relativa de um objeto por meio do uso de um magnetometro com porta de fluxo
magnético com uma ponta de prova de permeabilidade magnética conhecida contendo
um ima permanente colocado préoximo ao objeto. Este procedimento ¢ arriscado, pois
pode causar uma magnetizagdo permanente do peso padrdo ensaiado e deve ser
realizado com cuidado.

A Tabela II.7 mostra quais os métodos de se estimar a susceptibilidade
magnética que devem ser utilizados para cada tamanho de peso padrdo e cada classe de

exatidao [1].

Tabela 11.7 — Susceptibilidade [1]

Tamanho do Padrédo | Classe E; | Classe E, | Classe F; | Classe F,
5000 | kg

2000 | kg

1000 | kg

500 | kg

200 | kg

100 | kg

50| kg

20| kg

10| kg

5| kg S
2| kg F
1
500
200
100
50
20
10

F F
N A A
S* S*

w
loQ
>
w >
w» P>

wn >
v >

0Q (0Q (09 (0Q |09 (09 (09 (U9 |09
wn

500 | mg
200 | mg
100 | mg Sp Sp
50 | mg
20 | mg
10 | mg

Sp Sp

Legenda: Sp — Especificagdo do material pelo fabricante, S — Susceptometro para padrdes sem cavidade de
ajuste, A — Método da atracdo, F — Porta de fluxo magnético + ima permanente.
S* - Os métodos F e A sdo preferenciais para padrdes da classe E, de 100 kg a 1000 kg. Isto se

deve ao fato de que o trabalho necessario para a construgdo de um dispositivo apropriado para a
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realizagdo das medi¢cdes com o susceptometro excede ao beneficio quando comparado com os
métodos F e A para padrdes da classe E, de 100 kg a 1000 kg. O método do susceptometro ndo ¢

recomendado para pesos padréo construidos com multiplas partes.

Os limites estipulados pela recomendagdo internacional para a magnetizagao

permanente sdo fornecidos pela Tabela I1.8 [1].

Tabela 11.8 - Magnetiza¢do Permanente Méaxima, goM (uT) [1]

Classe do Padréo E: |E;|Fi|F| M| My | Ms
Magnetizacdo maxima, gM (uT) | 2,5| 8 |25]80]250 | 800 | 2500

Os limites para a susceptibilidade magnética sao fornecidos pela Tabela I1.9 [1].

Tabela 11.9 - Susceptibilidade Maxima, y [1]

Classe doPadrdo | E1 | E2 | F1 | F2
m<l1lg 025|109 |10 ]| -
2g<m<10g 0,06 | 0,18 [0,7 | 4

20g<m 0,0210,07]0,2|0,8

Se os valores de todas as medi¢des de magnetizagao e susceptibilidade estiverem
abaixo destes limites, entdo pode ser assumido que os componentes da incerteza de
medicao referentes ao magnetismo do peso padrao sdo insignificantes.

Os valores maximos de magnetizagdo permanente e susceptibilidade magnética
dados pelas Tabelas 8 e 9 sdo tais que, em campo magnético e em gradientes de campos
magnéticos, possivelmente, presentes em balangas, eles produzirdo uma alteracdo da
massa convencional menor que 1/10 do erro maximo admissivel para o peso padrao

ensaiado.

11.5.8 Massa Especifica

A massa especifica do material utilizado em pesos padrao deve ser tal que um
desvio de 10% da massa especifica do ar (1,2 kg.m™) ndo deve produzir um erro que

exceda % do erro maximo admissivel especificado para o peso padrao [1].
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Tabela 11.10 - Limites minimo e maximo para massa especifica (Omin, Pmax) [1]

Vator Proins P (10° kg.m)
Nominal Classe do Peso Padréo (para Classe M3 nenhum valor é especificado)
El E2 F1 F2 M1 M2
>100g | 7,934.. 8,067 7,81... 8,21 7,39...8,73 | 6,4...10,7 >44 >23
50¢g 7,92... 8,08 7,74...828 | 7,27..8.89 | 6,0..12,0 >4,0
20¢g 7,84... 8,17 7,50... 8,57 6,6... 10,1 4,8...24,0 >2.6
10g 7,74... 8,28 7,27... 8,89 6,0... 12,0 >4,0 >2,0
5g 7,62... 8,42 6,9...9,6 5,3... 16,0 >3,0
2¢g 7,27... 8,89 6,0...12,0 >4,0 >2,0
lg 6,9...9,6 5,3... 16,0 >3,0
500 mg 6,3... 10,9 >44 222
200 mg 5,3... 16,0 >34
100 mg >4.4
50 mg >34
20 mg >23

A massa especifica p de um peso padrio deve satisfazer as condigdes

apresentadas na Equacao II.1.

Equacdo I1.1 — Condicoes para massa especifica [1]

1+105.Emém0)
1
{

8000kg/m’ x < p <8000kg,/m* x , s om/m, <6x107°

1105.(1&“/”‘0)

6

8000kg/m’ x <p,se om/m,>6x107

1+10°

Independentemente das exigéncias com relagdo a massa especifica de pesos
padrdo, ¢ desejavel que se obtenha para padrdes de referéncia ou aqueles com um valor

nominal alto, uma massa especifica de 8000 kg.m™.

11.5.8.1 CorrecOes para o desvio da massa especifica do ar
Se o desvio da massa especifica do ar (p,) for maior que + 10%, em relagdo ao

valor de pp = 1,2 kg.m™, e a massa especifica do peso padrio ensaiado (o) tenha um
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desvio em relagio ao valor convencional de 8000 kg.m™, a massa convencional do peso

padrao a ser ensaiado (M) deve ser corrigida pelo termo C mostrado na Equacao 11.2.

Equacéo 11.2 - Massa convencional do peso padréo ensaiado com fator de correcdo C [1]

m, = m,, -(1+C)+A7mC

com:
C=lpu-ph{ -1
Pt Pr
Legenda:
rm M¢dia da diferenca das pesagens entre o peso padrdo ensaiado e o peso padrio de
referéncia.
Mey Massa convencional do peso padrdo de referéncia.
Lr Massa especifica do peso padrdo de referéncia.

11.5.8.2 Pesos padrao utilizados para calibracéo / verificacdo® de balancas

A altitude causa alteragcdes na massa especifica do ar afetando assim o erro de
medi¢do quando se utiliza a massa convencional de pesos padrdo; portanto, a corre¢ao
devido ao empuxo do ar de 10,2 deve ser utilizada, exigindo que a massa especifica do
peso padrao seja conhecida. Se pesos padrao das classes E; e E; serdo utilizados em
altitudes acima de 330 metros, a massa especifica dos pesos padrao deve ser fornecida,
bem como a sua incerteza associada. Para classe F;, a mesma exigéncia ¢ verdadeira,
mas para altitudes acima de 800 metros. Caso contrario, o fabricante deve considerar o
efeito do empuxo do ar reduzido em elevadas altitudes, na especificagdo da classe dos

pesos padrao.

® Conjunto de operagdes, compreendendo o exame, a marcagio ou selagem e (ou) a emissdo de um certificado e que constate que o
instrumento de medir ou medida materializada satisfaz as exigéncias regulamentares [6].

31



11.5.8.3 Métodos para a medicédo da massa especifica

Existem seis métodos aceitos para a determinacao da massa especifica de pesos
padrao. Métodos alternativos, como por exemplo, a pesagem com uma balanca imersa
em fluorcarbono liquido [11], ou usando um medidor actstico de volume [12-13],
podem ser utilizados se sua validacao estiver fundamentada em uma documentagdo
apropriada, que esteja anexada ao relatorio de ensaio. Os métodos A, B, C e D utilizam
agua ou outro liquido de ensaio adequado com uma massa especifica de referéncia
(conhecida). Os métodos E e F sdo apropriados para uma classe de pesos padriao mais
baixa, ou se a imersdo em um liquido ndo for aceitavel (padrdes com cavidades). A

Tabela I1.11 € um resumo dos métodos para a determinacdo da massa especifica [1].

Tabela 11.11 - Métodos para a determinagdo da massa especifica [1]

Método Descricéo
M¢étodo mais exato. Uma técnica hidrostatica que compara o peso padrio a ser ensaiado
A com um peso padrdo de referéncia, tanto no ar, quanto imerso em um liquido de massa

especifica conhecida.

O método mais rapido e mais adequado. Pesagem do peso padrdo imerso em agua e

B verificacdo se a indicac¢do da balanca esta dentro dos valores limite tabelados, ou calculo
da densidade a partir da indica¢do da balanga e da massa real conhecida do peso padrio.
Determinagdo separada da massa e do volume do peso padrdo. O volume é determinado a
C partir do aumento da leitura da indicag@o na balanga quando o peso padrdo estiver imerso
em agua dentro de um recipiente que esta sobre o prato da balanga.

Esta técnica é adequada para pesos padrao > 1 kg. Pesagem de um recipiente de

D ensaio com volume definido cheio de um liquido, com o peso padréo de ensaio dentro
e fora deste recipiente.

Esta técnica ¢ apropriada para pesos padrdo com cavidades que ndo possam ser imersos
em agua. O calculo do volume ¢ feito a partir das dimensodes do peso padrio.

Estimativa da densidade baseada na composigdo conhecida da liga a partir da qual o peso
padrao ¢ fabricado.

Além destes métodos listados na Tabela 11, existe a possibilidade da medi¢ao da
massa especifica de uma amostra do material que sera utilizado para construgdo do peso
padrdo. A amostra a ser ensaiada ¢ retirada de tal forma que tenha uma massa a mais
proxima possivel da massa do padrdo e tenha um volume adequado de forma que seja
possivel a medicdo da massa especifica. A rugosidade da amostra deve ser a mesma, ou
menor, que a rugosidade do peso padrao. A massa especifica do peso padrao ¢ assumida

como igual a massa especifica da amostra. A incerteza padrdo da medicdo feita na
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amostra ¢ obtida pela combinagdo do componente da incerteza relativa padrao, igual a 5
x 107, com a incerteza padrio da massa especifica da amostra a ser ensaiada. A Figura
I1.16 mostra um sistema utilizando um picndémetro para medir a massa especifica de

pesos padrao.

Figura 11.16 - Picndmetro utilizado para medicédo da massa especifica de pesos padréo

A verificagdo dos limites de massa especifica tem que levar em conta a incerteza
inerente ao ensaio utilizado. A Tabela I1.12 fornece uma estimativa geral da incerteza
associada a cada método. Para cada método, a incerteza expandida®, U, para kd = 2, da

massa especifica deve estar dentro dos limites especificados na Equacao I1.3 [1].

Equacdo I11.3 - Limites para a incerteza expandida U [1]

Pmin +U SIOSIOmé\x_U

¢ Medigdo adicional de incerteza que satisfaz o requisito de fornecer um intervalo em torno do resultado da medigdo com o qual se
espera abranger uma extensa fragdo da distribui¢do de valores que poderiam ser razoavelmente atribuidos ao mensurando [14].
4 Fator de abrangéncia em que se baseia o nivel de confianca da incerteza expandida [14].
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Tabela 11.12 - Incertezas estimadas, U (para k = 2) por método e tamanho de peso padréo
(em kg/m®) [1]

Método | 50kg | 1 kg | 1g
Al - 1,5 | 60
A2/A3 - 3 60
Bl 5 5 60
B2 20 20 60
C 10 10 | 100
D 5 10 -
E 30 40 | 600
F 130 a 600

Entretanto, se a incerteza do ensaio de massa especifica puder ser mantida baixa,
uma faixa de medicdo aumentada pode ser considerada para a verificacdo, conforme

ilustra a Figura I1.17. Incertezas menores podem ser atingidas com um trabalho

cuidadoso.
 Setivaa
Tolerancia R 111 Limites para 3 i
massa ESPEC[ﬁCE
Dret=8.000kgm — — oo L

Figura 11.17 - Tolerancia para massa especifica e limites de verificagdo com relagdo a incerteza de
medicgao [1]

A Tabela II1.13 mostra os métodos recomendados para a determinagdo da massa

especifica por classe de peso padrio.
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Tabela 11.13 - Métodos recomendados para a determinacéo da massa especifica por classe de peso
padréo [1]
Pesos Padréo E, E, F, F>, Mie M,
5000 kg
2000 kg
1000 kg E.F
500 kg EF
200 kg ’
100 kg
50 kg
ke A,C,D
10 kg
5kg A,B1,C,D
2 kg F
1 kg
500 g
2002 A,B,C B,F

D,E,F|D,E,F

B,C,F

A BI B,C,F

B, Fl

100 mg F1

Nota': Massa especifica geralmente nio interessa para pesos padrio M;.

Nota: A limpeza dos padrdes deve ser repetida apos cada medigdo de massa especifica se o fluido utilizado

no sistema de medicdo da massa especifica ndo for dgua (outros fluidos, como fluorcarbonos, deixam residuos que

devem ser removidos por meio da limpeza com um solvente, como o alcool).
11.5.9 Calibracdo de um peso padrao ou colecdo de pesos padrao

11.5.9.1 Medicédo da massa convencional

A recomendagdo internacional R 111 [1] descreve dois métodos para a

determinagdo da massa convencional de pesos padrdo em um conjunto de padrdes. Os

dois métodos sao:

1) O método da comparagao direta;

2) O método da pesagem de subdivisdes.
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Por estes métodos, trés diferentes ciclos de pesagem (procedimentos de ensaio)
podem ser utilizados. Todos eles sdo formas de pesagem por substitui¢do, destinados ao
(mas nao limitados a) uso de balangas com um tunico prato.

Antes da determinagdo da massa, a massa especifica dos pesos padrao deve ser
conhecida com suficiente exatiddo. Além disso, as condi¢cOes ambientais e as
caracteristicas metrologicas dos instrumentos de pesagem utilizados na determinacio da

massa devem ser conhecidas com suficiente exatiddo.

11.5.9.2 Condi¢bes ambientais

A calibragdo de pesos padrio deve ser realizada em condigdes ambientais
permanentes sob pressdo atmosférica ambiente e em temperaturas proximas da
temperatura do ambiente.

Também ¢ importante que a diferenga da temperatura entre os pesos padrdo e o
ar dentro do comparador de massa seja a menor possivel. Esta diferenga na temperatura
pode ser reduzida mantendo-se o padrao de referéncia e o padrdo a ser ensaiado dentro
do comparador de massa antes e durante a calibragdo.

Os valores tipicos recomendados para as condigdes ambientais, a fim de se obter

resultados com sucesso, sao apresentados na Tabela I1.14 ¢ I1.15.

Tabela 11.14 - Condi¢gdes Ambientais durante a calibragéo (temperatura) [1]

Classe do Padréo Variacdo de temperatura durante a calibracéo®
E; 10,3°C por hora, com um maximo de £0,5°C por 12 horas
E, +0,7°C por hora, com um maximo de £1,0°C por 12 horas
F, +1,5°C por hora, com um maximo de £2,0°C por 12 horas
F, +2,0°C por hora, com um maximo de £3,5°C por 12 horas
M, +3,0°C por hora, com um maximo de £5,0°C por 12 horas

¢ Esta ¢ a variagdo de temperatura do laboratorio. Estabilizagdo térmica das balangas e pesos padrdo também requer uma temperatura
de estabilizagdo apropriada do laboratdrio por 24 horas antes da calibrago.
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Tabela 11.15 - Condigdes Ambientais durante a calibragéo (umidade relativa) [1]

Classe do Padré&o A umidade relativa do ar (hr) deve estar na faixa
E; 40% a 60%, com um maximo de + 5% por 4 horas
E, 40% a 60%, com um maximo de + 10% por 4 horas
F 40% a 60%, com um maximo de + 15% por 4 horas

Para pesos padrao das classes E; e E,, a temperatura deve ser entre 18°C e 27°C.
As condicdes ambientais devem estar dentro das especificagcdes do instrumento de
pesagem.

Se a massa especifica do ar variar de 1,2 kg.m™ por mais de 10%, os valores das
massas especificas devem ser utilizados nos céalculos ¢ a massa convencional deve ser

calculada a partir da massa especifica.

11.5.9.3 Instrumento de pesagem
As caracteristicas metroldgicas do instrumento de pesagem utilizado devem ser
conhecidas a partir de medigdes anteriores, especialmente, sua resolugdo, linearidade,

repetibilidade e excentricidade devem ser tais que a incerteza exigida possa ser atingida.

11.5.9.4 Padrdes de referéncia

Os padroes de referéncia devem ser de classe de exatiddo mais elevada do que o
peso padrio a ser calibrado. Na calibragdo de pesos padrao da classe E;, o padrdo de
referéncia deve ter caracteristicas metrologicas similares ou melhores (propriedades

magnéticas, rugosidade da superficie, etc.) do que o peso padrio a ser calibrado.

11.5.9.5 Método da pesagem por comparacao direta

Usualmente, o peso padrdo a ser ensaiado deve ser calibrado por comparacao
contra um ou mais padrdes de referéncia. Em cada comparacao, as massas nominais do
padrdo a ser ensaiado e do padrdo de referéncia devem ser iguais. Um padrao de

verificagcdo pode ser utilizado para monitorar o processo de medicdo [15].
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11.5.9.6 Método da pesagem de subdivisdes

Um conjunto inteiro de pesos padrao pode ser calibrado contra um, ou mais,
padrdes de referéncia. Este método exige muitas pesagens dentro de cada década do
conjunto. Nestas pesagens, as combinagdes diferentes de pesos padrao de massa
nominal total igual sdo comparadas. Este método ¢ usado, principalmente, para calibrar
cole¢des de pesos padrao da classe E;, quando a mais elevada exatiddo ¢ exigida. Se
com este método, apenas um padrao de referéncia for utilizado, o numero de equagdes
de pesagem deve ser maior que o numero de pesos padrao desconhecidos e um calculo
de ajuste apropriado deve ser realizado, a fim de evitar a propagacgdo de erros. Se mais
de um padrdo de referéncia for utilizado, o nimero de equagdes de pesagem pode ser
igual ao niumero de pesos padrao desconhecidos. Neste caso, ndo é necessario nenhum
calculo de ajuste. A vantagem desse método estd no fato de que ele inclui uma certa
redundancia que oferece grande confiabilidade aos resultados. Entretanto, esse método,
particularmente o célculo de ajuste, exige uma matematica mais avangada.

Problemas podem surgir na calibracdo de pesos padrao da classe E; menores que
um grama. Isto é devido a uma incerteza relativamente grande dos padrdes de referéncia
nesta faixa. Além disso, a instabilidade dos instrumentos de pesagem e uma area
superficial grande sdo fatores que influenciam a incerteza da medi¢do de uma forma
negativa. Portanto, o método da subdivisdo ¢ extremamente recomendado para tais

pesos padrao.

11.5.9.7 Erros maximos admissiveis
Os erros maximos admissiveis na aprovacao de modelo e verificagdo inicial sao

apresentados na Tabela I1.16, a seguir, ¢ se referem a massa convencional.
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Tabela 11.16 - Erros maximos admissiveis para pesos padréo ( £dm em mg) [1]

T RT) w o s s s
. <} <5} <) <5} @ @ @
Valor nominal é c_Zé g g § @ §
@) O @) @) O O O
5000 kg 25000 | 80000 | 250000 | 800000 | 2500000
2000 kg 10000 | 30000 | 100000 | 300000 | 1000000
1000 kg 1600 | 5000 | 16000 | 50000 | 160000 | 500000
500 kg 800 | 2500 | 8000 | 25000 | 80000 | 250000
200 kg 300 1000 | 3000 | 10000 | 30000 100000
100 kg 160 500 1600 5000 16000 50000
50 kg 25 80 250 800 2500 8000 25000
20 kg 10 30 100 300 1000 3000 10000
10 kg 5,0 16 50 160 500 1600 5000
S5kg 2,5 8,0 25 80 250 800 2500
2 kg 1,0 3,0 10 30 100 300 1000
1 kg 0,5 1,6 5,0 16 50 160 500
500 g 0,25 0,8 2.5 8,0 25 80 250
200 g 0,10 0,3 1,0 3,0 10 30 100
100 g 0,05 | 0,16 0,5 1,6 5,0 16 50
0g 0,03 | 0,10 0,3 1,0 3,0 10 30
20g 0,025 | 0,08 0,25 0,8 2,5 8,0 25
10g 0,020 | 0,06 | 0,20 0,6 2,0 6,0 20
5¢g 0,016 | 0,05 0,16 0,5 1,6 5,0 16
2g 0,012 | 0,04 0,12 0,4 1,2 4,0 12
lg 0,010 | 0,03 0,10 0,3 1,0 3,0 10
500 mg 0,008 | 0,025 | 0,08 0,25 0,8 2,5
200 mg 0,006 | 0,020 | 0,06 0,20 0,6 2,0
100 mg 0,005 | 0,016 | 0,05 0,16 0,5 1,6
50 mg 0,004 | 0,012 | 0,04 0,12 0,4
20 mg 0,003 | 0,010 | 0,03 0,10 0,3
10 mg 0,003 | 0,008 | 0,025 | 0,08 0,25
5 mg 0,003 | 0,006 | 0,020 | 0,06 0,20
2 mg 0,003 | 0,006 | 0,020 | 0,06 0,20
1 mg 0,003 | 0,006 | 0,020 | 0,06 0,20

Para cada peso padrao, o valor da incerteza expandida, U, para k = 2, da massa

convencional, deve ser menor ou igual a 1/3 do erro maximo admissivel dado pela

Tabela I1.16, conforme Equagao 11.4.

Equacéo 11.4 - Incerteza expandida para cada peso padréo [1]

U <1/3-6m
Para cada peso padrao, a massa convencional, m; (determinada com a incerteza
expandida, U) nao deve diferir mais do que a diferenca do erro maximo admissivel om

menos a incerteza expandida, em relagdo ao valor nominal do peso padrao mo, conforme

Equagdo IL.5.
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Equacéo I1.5 - Limites para a massa convencional [1]
m, —(ém-U)<m_ <m, +(m-U)
Para os pesos padrdo das classes E; e E;, que estdo sempre acompanhados de
certificados de calibracdo fornecendo os dados adequados, o desvio em relagdo ao valor

nominal, Mg — M, deve ser levado em conta pelo usuério.

11.6 TECNICAS ESTATISTICAS

Serdo descritas a seguir as técnicas estatisticas empregadas no presente trabalho.

11.6.1 Estatistica descritiva

Conforme o proprio nome indica, a estatistica descritiva tem por finalidade
descrever as unidades de observacdo coletadas da amostra. Ela permite fazer
comentarios simples, da maneira mais informativa possivel, usando métodos numéricos
e métodos graficos. A interpretacdo dos resultados ndo estd incluida no foco da

estatistica descritiva, isto ¢ fungdo da inferéncia estatistica [22].

[1.6.1.1 Media aritmetica

A média aritmética de uma amostra ¢ um nimero que, levando em conta o total
de elementos da amostra, pode representar a todos sem alterar a soma total desses
elementos. Como a soma dos n elementos deve ser igual a n vezes a média aritmética,
para determinar a média aritmética (simples) da amostra (ou, apenas, média), calculada
a partir de um conjunto de valores, somam-se todos os valores e divide-se essa soma

pela quantidade total de valores [22]. E mostrada pela Equagio I1.6.
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Equacao 11.6 - Média aritmética

[1.6.1.2 Variancia amostral
E a medida de variabilidade resultante da divisdo por (n-1) da soma das
diferencas ao quadrado entre cada valor da amostra e a média da amostra [22]. O

. LN . . . 2 s ~
calculo da variancia amostral de n valores, simbolizada por s°, ¢ mostrado na Equagdo

I1.7.

Equacdo 11.7 - Variancia amostral

> 04 -%)’

n-1

S

11.6.1.3 Desvio padrao

No calculo da variancia amostral ao se elevar ao quadrado a diferenca entre cada
valor ¢ a média aritmética da amostra, a unidade de medida dos valores originais ¢
também elevada ao quadrado. Para que as unidades de medida retornem as suas
dimensdes originais, torna-se necessario extrair a raiz quadrada da varidncia amostral.
Quando isto ¢ realizado, define-se a mais importante medida de dispersdo de uma
amostra, denominada desvio padrdo amostral (ou simplesmente, desvio padrdo), raiz
quadrada positiva da varidncia amostral [22]. O desvio padrdo de n valores ¢

simbolizado por S, sendo calculado pela Equagao I1.8.

Equacdo 11.8 - Desvio padrao amostral
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11.6.2 Probabilidades

11.6.2.1 Distribuicdo normal de probabilidade

A distribuicdo mais amplamente usada nos problemas estatisticos ¢ a
distribuicao de DeMoivre-Laplace-Gauss, conhecida como distribui¢ao normal. Ela ¢
aplicada em situacdes nas quais os valores tendem a concentrar-se regularmente em
torno de um valor central [22]. A fun¢do da densidade de probabilidade de uma variavel

aleatoria DeMoivre-Laplace-Gauss ¢ dada pela Equacao I1.9.

Equagdo 11.9 - Funcao densidade de probabilidade de uma variavel aleatéria DeMoivre-Laplace-
Gauss

2

1
f(t)=
© o-N2-7

2
-exp[ =4 }para—oo<t<+oo
2.0

Legenda:
7, Média aritmética da populacéo

o Desvio padréo da populagéo

A Figura I1.18 mostra a distribuicdo de DeMoivre-Laplace-Gauss (Normal).

ity 1

Figura 11.18 - Distribuicdo normal de probabilidade (DeMoivre-Laplace-Gauss)
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A distribuicdo de DeMoivre-Laplace-Gauss constitui uma familia infinita de
distribuicdes, uma para cada u e para cada o. E simétrica em torno da média, ¢ a média

corresponde a0 maximo da fun¢ao [22].

11.6.2.2 Distribuicéo t de Student

Esta distribuicdo foi introduzida por William Gosset em 1908, que publicava os
seus trabalhos sob o pseudonimo de Student, para ndo divulgar a concorréncia da
fabrica em que trabalhava, a utilizacdo dos métodos estatisticos nos processos de
fabricacao.

Esta distribuicdo tem um papel importante na inferéncia estatistica, e fica
identificada por um pardmetro, o grau de liberdade. A varidvel aleatéria com a
distribuicdo de Student representa-se por t(n). A Equacdo II.10 mostra a funcdo da

densidade da probabilidade da distribuigao t.
Equacéo 11.10 - Funcdo densidade de probabilidade da distribuicao t
n+1
1" R
2

f(x)=—-(1+— , onde —o0 < X < +0

Jn-z-1(n/2)

Os valores de t, também, podem ser obtidos por tabelas.

11.6.3 Estatistica inferencial

O objetivo da estatistica ¢ a tomada de decisdo em situagdes de incerteza, e por
esse motivo os métodos de inferéncia estatistica podem ser unificados sob os conceitos
gerais da teoria da decisdo. As conclusdes a respeito de uma populagdo serdo baseadas

em informagdes limitadas a partir de uma amostra [22].
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Os dois principais procedimentos da estatistica inferencial sdo a estimagao e os

testes de hipoteses [22].

11.6.3.1 Teste de hipoteses a respeito da diferenca entre duas médias

O objetivo do teste de hipoteses ¢ verificar se sdo verdadeiras as afirmagdes
sobre os parametros de uma populacao [22].

Em qualquer teste, existem duas hipdteses: a hipdtese nula Hy e a hipotese
alternativa H;. A hipotese nula representa o status quo, ou seja, a circunstancia que esta
sendo testada, ¢ o objetivo dos testes de hipoteses ¢ sempre tentar rejeitar a hipdtese
nula. A hipétese alternativa representa o que se deseja provar ou estabelecer, sendo
formulada para contradizer a hipotese nula [22]. Usualmente, as hipoteses sao
formuladas do seguinte modo:

Hy: parametro da populagdo = valor numérico

H;: parametro da populagio # valor numérico

Esse ¢ um exemplo de um teste bilateral, em que a hipdtese alternativa ¢
estipulada para detectar afastamentos, em ambos os sentidos, de um parametro, a partir
de um valor especificado [22].

Deve-se lembrar que o objetivo do teste de hipoteses € sempre tentar rejeitar a
hipotese nula com base em uma amostra. Se ndo se conseguiu rejeitar a hipotese nula
em determinado teste, ¢ porque aquela amostra ndo forneceu elementos suficientes para
conseguir a rejeicao. Nos testes de hipoteses, a hipotese nula ¢ considerada verdadeira, a
menos que se prove o contrario. Se existe uma evidéncia, contraditoria estatisticamente
significativa para a hipotese nula, ela sera rejeitada; caso contrario, ndo sera rejeitada. O
nivel de significancia do teste (&) serve para se determinar a regido de rejeicdo, que
determina se a hipdtese nula serd verdadeira, ou seja, se aquela amostra forneceu

elementos suficientes para conseguir uma rejei¢ao, ou nao [22].
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Ocorre que se fixou o valor de « e se calculou o ponto de corte, regra inflexivel.
Modernamente, usa-se um valor normalizado do parametro como estatistica do teste,
dependendo de o desvio padrao da populagdo ser ou ndo conhecido [22].

No caso da média amostral, se o desvio padrdo da populagdo ¢ considerado

conhecido, o valor normalizado da média amostral ¢ dado por:

Equacdo I11.11 - Valor de z

Se o desvio padrdo da populacdo ¢ desconhecido, o valor padronizado da média

amostral ¢ dado por:

Equacéo 11.12 - Valor de t

Assim sendo a regido de rejei¢do ndo ¢ especificamente delimitada. Supde-se
que a hipdtese nula é verdadeira e calcula-se a probabilidade de se retirar aquela
determinada amostra. Se a probabilidade for muito baixa e a amostra foi selecionada,
entdo a hipdtese nula deve ser falsa, ou seja, deve ser rejeitada [22].

Essa probabilidade ¢ conhecida como valor p, associado a essa estatistica de
teste. Esse valor p, também conhecido como o nivel de significancia observado, ¢ entdo
comparado a «, o nivel de significancia escolhido. Se o valor p é menor que «, a
hipdtese nula ¢ rejeitada [22].

Ha dois tipos de erros nos testes de hipoteses: tipo I e tipo II [22].

O erro tipo I ocorre quando se rejeita uma hipdtese nula sendo a hipotese nula
verdadeira. A probabilidade de um erro tipo I ¢ indicada por ¢, o nivel de significancia

do teste [22].
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O erro do tipo II ocorre quando a hipdtese nula nao ¢ rejeitada apesar de ser
falsa. A probabilidade de um erro do tipo II ¢ simbolizada por S Para calcular a
probabilidade de um erro do tipo II necessita-se de informagdo adicional sobre o
parametro da populagao (ou, pelo menos, de uma afirmativa sobre ele) [22].

Os valores de « e fsdo relacionados entre si de tal sorte que, se todos os demais
parametros permanecerem constantes, o erro £ diminuird com o aumento do erro «, €
vice-versa [22].

Comumente deseja-se estudar os efeitos de tratamentos experimentais ou
diferencas de tratamentos entre dois grupos [22]. As duas grandes categorias nas quais
esses testes podem ser agrupados sdo as seguintes:

e Independentes, quando os dados sdo coletados de tal maneira que as
observagoes nao sao relacionadas umas as outras;

e Dependentes (comumente chamadas de pareadas), quando, ou uma
caracteristica ¢ medida duas vezes em condigdes diferentes, ou pares de
elementos sdo escolhidos de tal sorte que sejam semelhantes um ao
outro.

Em qualquer desses casos, os dados sdo resumidos pelas médias amostrais, as
quais podem ser comparadas por meio de um teste t ou pelo teste z [22].

Teste t para duas amostras em pares

Deve-se fazer uma suposicdo de que os dados sigam a distribui¢do normal de
probabilidade e os experimentos sdo dependentes.

As hipoéteses serdo:

Ho: (X—¥)=0
Hi: (X=V)#0

Rejeito a hipotese nula quando:
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Equacdo 11.13 - Rejeicdo da hipétese nula

SV Zt(az;n—l),onde W=x-y
Jn

Legenda:

W Média dos valores de W

Sw Desvio padréo dos valores de W

O programa computacional Microsoft Excel® fornece um suplemento para
analise de dados que executa a rotina para célculo do teste t: para duas amostras em par

para médias.

11.7 AVALIACAO DA MASSA ESPECIFICA EM PESOS PADRAO

Neste capitulo sera abordado, especificamente, o ensaio para avaliacdo de massa
especifica em pesos padrdo no controle metroldgico de aprovacdo de modelo, que ¢
executado pelo INMETRO, mais especificamente pela Divisdo de Instrumentos de
Medicao de Massas (DIMAS), da Diretoria de Metrologia Legal (DIMEL).

O ensaio para avaliagdo da rugosidade superficial de pesos padrdo ja foi
estudado e avaliado [10] e os ensaios de avaliacdo das propriedades magnéticas serdo

estudados oportunamente.

11.7.1 Consideracg0Oes Gerais

A determinagdao da massa de um corpo estd ligada diretamente com o seu
volume e sua massa especifica. Assim, fundamentalmente, para determinarmos a massa
de um corpo seria necessario que se indicassem duas grandezas: Volume e massa

especifica [16].
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O volume de um corpo pode ser determinado a partir de alguns métodos como,
por exemplo:

a) Pelo dimensionamento da forma geométrica do corpo;

b) Por meio de uma balanca hidrostatica;

¢) Por meio da imersdao do corpo em um liquido num recipiente de volume

conhecido.

A massa especifica pode ser definida com a razao entre a massa e o volume de
um dado material.

Cada material apresenta uma massa especifica distinta, que ¢ influenciada,
principalmente por sua composi¢ao quimica.

Portanto para que a massa especifica de um dado material seja avaliada ¢
necessario que se saiba o volume e a massa com uma exatidao razoéavel.

Sdo nestes conceitos basicos que se baseia os ensaios de avaliagdo da massa
especifica em pesos padrao. O volume e a massa sdo medidos para que se obtenha o
valor da massa especifica.

A recomendagdo internacional R 111 [1] apresenta uma série de métodos para a
determinagdo da massa especifica de pesos padrio, todos baseados neste conceito
apresentado. Este trabalho ird se concentrar no método D, que calcula a massa
especifica por meio da pesagem de um recipiente de ensaio com volume definido cheio
de um liquido de massa especifica conhecida, com o peso padrdo de ensaio dentro e fora
deste recipiente [1]. Este método ¢ um dos mais simples e tem uma incerteza baixa,
apesar de so ser possivel de realizar em tamanhos especificos de peso padrdo, e foi
escolhido devido ao fato de que o equipamento e do material utilizado para realizagao
deste método ser de mais facil obteng¢dao no mercado, além disso, este método cobre boa

parte dos pesos padrao que serdo futuramente ensaiados no pais, tanto em classes de
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exatiddo, quanto em tamanhos, ficando atrds somente dos métodos mais simples
(métodos E e F). A Tabela I1.17 mostra com quais classes de exatiddo e tamanhos de

pesos padrao o método D pode ser utilizado.

Tabela 11.17 - Classes e tamanhos de pesos padrao para o método D [1]

Pesos Padréo E,|E|F,
50 kg
20 kg
10 kg D
S5kg
2 kg

Como observado na Tabela I1.17, o0 método D limita os tamanhos dos padrdes a
serem ensaiados.

O sistema de medicdo de massa especifica que sera utilizado para os ensaios
permite apenas a avaliacdo da massa especifica de pesos padrao até 20 kg, portanto os

pesos padrdo que serdo objeto de estudo estardo compreendidos entre 2 kg e 20 kg.

11.7.2 Base Tebrica

11.7.2.1 Principio de medicéo

O principio de medigdo utilizado no método D ¢ uma idéia nova, que foi
desenvolvida para determinar com exatiddo a massa especifica de pesos padrao maiores
que 1 kg, quando o método tradicional de pesagem hidrostatica (padrdo suspenso em
agua por um fio fino abaixo da balanca) ¢ dificil de se realizar.

O picndmetro €, essencialmente, um equipamento utilizado para a medi¢do de
massa especifica de liquidos. Ele ¢ constituido por um vaso, que na maioria das vezes ¢
de vidro, com um nivel com exatidao ajustidvel para o liquido que esta dentro dele,
como mostra a Figura II.19. Usualmente um anel marcado no pequeno pescogo mostra o

volume pré-definido do picnémetro [17].
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V(M V(M)

Figura I11.19 — Picndbmetro de Gay-Lussac vazio e cheio

O volume ¢ definido pelo nivel do liquido no topo do tubo capilar.
Apds um enchimento cuidadoso, ¢ assumido que a Equagdo 11.14 ¢ verdadeira,
dizendo que o liquido contido no picnometro tem o volume V| (T) igual ao volume do

picnometro Vp(T), onde T é a temperatura.

Equagdo 11.14 - Volumes iguais
VL (T)=V,(T)

Volume e massa especifica sdo sempre uma fun¢io da temperatura (considerada
aqui como 20°C).

Este modelo ¢ uma descri¢do razoavel somente se ndo existirem bolhas de gés
no liquido dentro do picndmetro.

O volume do picnometro ¢ calibrado utilizando-se um método de conversao
gravimétrica, isto ¢, uma pesagem com ele vazio e depois completamente cheio com um
liquido com propriedades conhecidas, usualmente uma agua destilada pura e livre de ar.

A massa especifica do liquido p(T) pode ser obtida a partir da Equacao I1.15, se
a massa do liquido m_ ¢ medida. A pesagem do picndmetro vazio e cheio faz com que

se obtenha estd massa. Novamente este simples modelo matematico somente € correto
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se a massa do picndmetro mp (vazio) for constante e ndo existirem bolhas de gas no
liquido.

Equacéo 11.15 — Massa do liquido

m, = m,(cheio) — m, (vazio)

Se as duas condi¢des de pesagens ndo forem idénticas, isto €, a massa especifica
do ar, ou a temperatura do picndmetro nao forem as mesmas, correcdes sao necessarias
para se encontrar a massa correta do liquido m.

Para uma determinagao cuidadosa da massa do liquido, correcdes devido ao
empuxo do liquido devem ser aplicadas. Com a massa do liquido € o volume conhecido
do picnémetro, a massa especifica do liquido ¢ calculada de acordo com a Equagao

I1.16.

Equacéo 11.16 - Massa especifica do liquido
mL mL

V(T VoM

p(T)=

Inversamente, se a massa especifica do liquido ¢ dada, o volume do picndmetro
¢ calculado usando a Equacdo II.17. Esta ¢ uma maneira de realizar a calibracdo do

volume do picndmetro.

Equagéo 11.17 - Volume do picnémetro
mL

pL(T)

Ve(T) =

Variacdes no volume do picnometro relacionadas a temperatura sdo tratadas de

acordo com a Equagao I1.18.
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Equacéo 11.18 - Volume do picndmetro com variagdes de temperatura

Legenda:

Vp(T)

Vp(T20)

ap

Vo (T)=Ve(Ty)- [1 +0‘P(T _Tzo)]

Volume do picndmetro na temperatura atual (equivalente a
temperatura do liquido).

Volume do picndmetro na temperatura de referéncia de 20°C.

Coeficiente de expansdo térmica (10 ppm/°C para o vidro).

Uma extensdo do principio do picnémetro pode ser utilizada para o calculo de

volumes e massas especificas de solidos. A idéia bésica ¢ a de que um objeto solido O,

que ¢ colocado dentro do liquido contido no picndémetro, ird deslocar seu proprio

volume Vo(T), efetuando uma correspondente redugdo do volume do liquido contido

V(T) para V| o(T), de acordo com a Figura 11.20 e Equagao II.19.

Figura 11.20 - Picnémetro com agua destilada e objeto

Equacéo 11.19 — Calculo do volume do objeto sélido

Ve(M) =V (T)=Vo(T)+Vo(T) ou Vo(T)=Vo(T)-Vo(T)

52



O volume reduzido do liquido V| o esta relacionado a massa reduzida do liquido

Mo, conforme Equacao 11.20.

Equacéo 11.20 - Volume reduzido do liquido

m
Vio =—"2
™ pu(T)

O volume do picnémetro Vp(T) é conhecido a partir de uma calibragdao e da
medicdo da temperatura. O volume reduzido do liquido V o(T), pode ser determinado
por uma pesagem, se a massa especifica do liquido for conhecida. Usando uma éagua
destilada muito pura ¢ medindo a temperatura, a massa especifica p (T), é obtida de
tabelas, ou calculada utilizando-se uma equagdo analitica ajustada aos dados
experimentais.

Para o passo final no céalculo da massa especifica do solido po(T), de um objeto
na temperatura 7" ¢ com massa Mo, deve ser conhecida uma medi¢ao independente,

conforme Equacao I1.21.

Equagcdo 11.21 - Massa especifica do objeto sélido

mO
Po(T)—m

Deste modo, se a massa do objeto solido mp, for dada e, duas pesagens do
picnometro forem realizadas; uma contendo o solido e d4gua e outra contendo somente
agua, em ambos os casos cheios até uma marca pré-definida; entdo isto € suficiente para

a obtencdo do volume do objeto sélido e desta forma a sua massa especifica.

11.7.2.2 Obten¢do do modelo matematico para medi¢do da massa especifica
A massa especifica de um objeto ¢ medida utilizando-se duas pesagens [17]. Na

primeira o picnometro ¢ pesado contendo o objeto e o liquido (dgua com massa
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especifica conhecida). Na segunda pesagem o picndmetro ¢ pesado somente com o

liquido. A situagdo ¢ modelada nas Equagdes 11.22 e 11.23.

Equacao 11.22 - Pesagem do picndmetro com o sélido e o liquido

|

_Pa

]+mo.(1_&j+mm.[ _&jz.o. -
Pe Po PL Pradj

Equacédo 11.23 - Pesagem do picnémetro somente com o liquido

Legenda:

Mmp

Pa

Mo

MLo

PRad

mp_{ _&]m_( _&):.. P
Pp PL PRrad

Massa do picnémetro (assumida constante).

Massa especifica do ar (conhecida por medi¢cdo e assumida como sendo a
mesma em ambas as pesagens).

Massa especifica do material do picnémetro (assumida constante sob
condigdes de laboratdrio).

Massa do objeto solido (conhecida).

Massa especifica do objeto sélido.

Massa do liquido contido entre o objeto e o picndmetro, 1° medigdo
(indiretamente obtido).

Massa especifica do liquido (conhecida pela temperatura e assumida como
sendo a mesma em ambas as pesagens).

Indicagdo da balanga quando ¢ realizada a pesagem do picnometro com a agua
¢ 0 objeto, 1a medigdo.

Massa especifica de referéncia na qual a balanga foi ajustada durante a
calibracdo (conhecida).

Massa do liquido contido no picnémetro, 2* medigdo (conhecida

indiretamente).
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| Indicag@o da balanca quando ¢ realizada a pesagem do picnometro com a agua,

2% medicao.
Vo Volume do objeto so6lido na temperatura dada.
Vp Volume do picnémetro (conhecido em fungdo da temperatura).
Vi Volume do liquido (igual ao volume do picndmetro).

A diferenga entre a equacdo I1.22 e I1.23 ¢ apresentada na Equacao 11.24.

Equacéo 11.24 - Diferenca entre as pesagens

(mL_mLo)‘( _&j_mo'(l_pa]:(l_lo)'(l_ Pe J
PL Po PRrad

Como as massas dos liquidos sdo conhecidas através do volume do picndmetro e

a massa especifica do liquido, a seguinte substituicdo ¢ feita e mostrada na Equagao
I1.25.
Equacéo 11.25 - Substituicdo para simplificar Equacéo 11.16

m
(M. -my)=(o -Vp)—p - Vo =Vo)=p Vo =p, —

0

Inserindo na Equagdo I1.26, temos:
Equacéo 11.26 - Inserindo Equacéo 11.18 na Equacéo 11.17

[pL &Ml_&j_mo .(1_ palz(. ) |O).(1_AJ
Po PL Po PRrad

Entdo temos,

m my -
pL._O_O_/Orﬂ+&.mO_mO:(|_|O).(1_ Pa ]

RAd]

Colocando a equagdo em funcdo da massa especifica do objeto obtemos a

Equacao I1.27, que nos da a massa especifica do objeto.
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Equacéo 11.27 - Massa especifica do objeto

My - oL

Po =
Mo — (1= 1g)-| 1- P2

PRAdj

Por simplificacdo, muitas hipoteses assumidas influenciam a exatiddao dos
valores de massa especifica calculados. Uma delas é que a balanga ¢ perfeitamente
linear, um segundo é que a agua e o ar sempre t€m a mesma massa especifica em duas
situacdes diferentes de pesagem. Além disso, um valor constante de 1,2 kg/m® ¢ adotado

para a massa especifica do ar.

11.7.3 Calculo da Incerteza de Medicao

11.7.3.1 Introdugdo

Quando se relata o resultado de medi¢do de uma grandeza fisica, ¢ obrigatdrio
que seja dada alguma indicacdo quantitativa da qualidade do resultado, de forma tal que
aqueles que o utilizam possam avaliar sua confiabilidade [14].

E necessario entdo que exista um procedimento implementado, facilmente
compreendido e de aceitacdo geral para caracterizar a qualidade do resultado de
medig¢do, isto ¢, para avaliar e expressar a sua incerteza, isto €, a duvida acerca de quao
corretamente o resultado da medi¢cdo representa o valor da grandeza que estd sendo

medida.

11.7.3.2 DefinicGes e conceitos basicos
Incerteza de medigao ¢ definida como parametro, associado ao resultado de uma
medi¢do, que caracteriza a dispersdao dos valores que podem ser razoavelmente

atribuidos ao mesurando [3].
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Existem dois métodos para avaliagdo da incerteza: o do Tipo A e do Tipo B. O
método de avaliacao do Tipo A consiste na analise estatistica de séries de observagdes,
e o método do Tipo B consiste em avaliar a incerteza por outros meios que nao a analise
estatistica de séries de observagoes.

O objetivo de uma medicao ¢ determinar o valor do mensurando, isto €, o valor
de uma grandeza especifica a ser medida. Em geral, o resultado de uma medicdo ¢
apenas uma aproximagao ou estimativa do valor do mensurando e, assim, s6 ¢ completo
quando acompanhado pela declaragdo da incerteza dessa estimativa.

Em muitos casos, o resultado de uma medigao ¢ determinado com base em séries
de observacdes obtidas sob condigdes de repetibilidade. Supde-se que as variagcdes em
observacdes repetidas aparecam porque as grandezas de influéncia (temperatura
ambiente, umidade relativa, etc.), que possam afetar o resultado da medi¢do, ndo sdo
mantidas completamente constantes.

Essa falta de conhecimento sobre as grandezas de influéncia (temperatura
ambiente, umidade relativa, etc.) contribui para incerteza do resultado da medicao,
assim como contribui as variagdes das observagdes repetidas e qualquer incerteza
associada com o proprio modelo matematico utilizado.

Uma medi¢do tem imperfeicdes que ddo origem a um erro no resultado da
medi¢do. Tradicionalmente, este erro ¢ visto como tendo dois componentes: um
componente aleatdrio e um componente sistematico.

O erro aleatdrio se origina de variagdes temporais ou espaciais, estocasticas ou
imprevisiveis, de grandezas de influéncia. Nao ¢é possivel compensar este erro,
entretanto ele pode ser reduzido aumentando-se o numero de observagdes.

O erro sistematico, como o erro aleatdrio, ndo pode ser eliminado, porém ele

também, freqiientemente, pode ser reduzido. O efeito do erro sistematico pode ser
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quantificado e, se for significativo com relacdo a exatidao requerida da medi¢do, uma
corregdo ou fator de correcdo pode ser aplicado para compensar este efeito.
Na préatica, existem muitas fontes possiveis de incerteza em uma medicao,
incluindo:
a) Definicdo incompleta do mensurando;
b) Realizagdo imperfeita da defini¢do do mensurando;
¢) Amostragem ndo-representativa — a amostra medida pode ndo representar o
mensurando definido;
d) Conhecimento inadequado dos efeitos das condi¢des ambientais sobre a
medi¢do ou medi¢ao imperfeita das condi¢des ambientais;
e) Erro de tendéncia pessoal na leitura de instrumentos analdgicos;
f) Resolucdo finita do instrumento ou limiar de mobilidade;
g) Valores inexatos dos padrdes de medicao e materiais de referéncia;
h) Valores inexatos de constantes e de outros pardmetros obtidos de fontes
externas e usados no algoritmo de redugdo de dados;
1) Aproximagdes e suposicdes incorporadas ao método e procedimento de
medicao;
j) Variacdes nas observagdes repetidas do mensurando sob condigdes
aparentemente idénticas.
Essas fontes ndo sdo necessariamente independentes e algumas fontes de (a) a (i)
podem contribuir para a fonte (j).
No dominio da Metrologia Legal muitas vezes ocorre que um equipamento ¢é
ensaiado através de uma compara¢do com um padrio de medi¢do e as incertezas
associadas com o padrido e com o procedimento de comparagdo sdo despreziveis

relativamente a exatiddo requerida do ensaio. Um exemplo € o uso de um conjunto de
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pesos padrdao bem calibrados para verificar a exatiddo de uma balanga comercial. Em
tais casos, porque os componentes da incerteza sdo pequenos o bastante para serem
ignorados, a medi¢cdo pode ser vista como determinag¢dao do erro do equipamento sob

ensaio.

11.7.3.3 Andlise da incerteza de medicéo

A analise da incerteza ¢ baseada em [14] e a incerteza total de medi¢do ¢ dada

pela Equacdo 11.28.
Equacéo 11.28 - Incerteza total de medicéo [14]
n
U=k-uc(x)=2-us(x)= 2'”zu2(xi)
i=1
Legenda:

U Incerteza expandida no intervalo em torno do resultado da medigao
com o qual se espera abranger uma extensa fracdo da distribuigdo de
valores que poderiam ser atribuidos ao mensurando [14]. Este valor ¢,
normalmente, relatado em um certificado de calibragao.

k Fator de abrangéncia para a incerteza. O valor de k = 2 ¢ utilizado,
pois representa uma abrangéncia com um nivel de confianca de,
aproximadamente, 95 %.

uc (xi) Incerteza combinada, obtida pela combinagdo apropriada das
incertezas padrdo (comparado ao desvio padrdo).

u (x) Incerteza padrdo para os diferentes efeitos de influéncia no resultado
da medicdo.

Xj Varias contribui¢des individuais de incerteza (i=1 ... n).

A incerteza combinada ¢ calculada incluindo todos os efeitos, que podem
influenciar a medicdo significativamente. Estes efeitos devem ser fornecidos de tal

forma que correspondam ao desvio padrdo experimental.
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O desenvolvimento do processo deve considerar dois tipos de contribui¢do. A
dispersdo em medigdes repetidas € estatisticamente calculada, utilizando-se o desvio
padrao (avaliacao de incerteza do Tipo A). Outras contribui¢des nas quais o calculo
estatistico nao ¢ possivel sdo tratadas diferentemente (avaliacao de incerteza do Tipo B).
Para cada uma das contribui¢des X; uma incerteza maxima Ax; ¢ estimada.

Cada incerteza estimada ¢ multiplicada por um fator fi ¢ um coeficiente de
sensibilidade ¢;. O fator de distribuicdo fj transforma o maximo estimado para um nivel
padrao de probabilidade dependendo da distribuicdo de probabilidade assumida.

O coeficiente de sensibilidade c; define o peso da contribui¢do na incerteza
combinada. O coeficiente de sensibilidade ¢ a derivada parcial da massa especifica do
peso padrdo ensaiado com relagdo ao parametro de influéncia. A defini¢do destes dois
fatores ¢ mostrada nas Equagdes 11.29 e I1.30.

O modelo de medi¢do da massa especifica depende de n diferentes varidveis ou

parametros.

Equacéo 11.29 - Modelo de medicdo da massa especifica

pr = 1%,

Os componentes individuais da incerteza sdo estimados de acordo com a

Equacao I1.30.
Equacéo 11.30 - Componentes individuais da incerteza
ux,)=c, - f, - Ax :%- f, - AX
OX;
Legenda:
AXi Contribuicdo estimada para incerteza do efeito i maximo.
fi Fator de distribuicdo (1/2 para distribuicdo normal, 1/ V3 para

distribuigao retangular e 1/ V6 para distribuigdo triangular).
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u (x) Incerteza padrdo para os diferentes efeitos de influéncia no resultado
da medicao.

Cj Coeficiente de sensibilidade.

A parte mais dificil da andlise é encontrar as contribuigdes maximas estimadas

para a incerteza.

11.7.3.4 Repetibilidade do método (Incerteza do Tipo A)

Embora o calculo da incerteza, quando se determina o volume ou massa
especifica de pesos padrao grandes (> 1 kg) com a técnica do picndmetro, tenha muitos
componentes, a contribuicdo dominante vem da dispersdo do resultado quando a
medi¢do ¢ repetida. Por essa razdo uma consideragdo especial ¢ feita para a
reprodutibilidade antes de se discutir outras contribuigdes para a incerteza.

Esta dispersdo ¢ causada por manuseio, pela temperatura de medi¢do, mas na
maioria das vezes pelo processo de enchimento do picnometro. A habilidade do
operador tem uma grande influéncia sobre a dispersdo dos resultados.

Para uma estimativa confiavel da incerteza seriam necessarias muitas medigoes
repetidas, que consumiriam muito tempo e seriam caras. A fim de dar uma base para a
avaliacdo da incerteza em uma medi¢do apenas uma avaliacdo do Tipo A do método do
picnometro deve ser estabelecida para todo laboratério. Esta informag@o deve ser obtida
com varias medi¢des, com 0 mesmo equipamento, mesmas condigdes de trabalho e com
diferentes operadores.

Para uma boa estimativa da dispersdao esperada pelo menos dez medigdes
repetidas do mesmo peso padrdo devem ser realizadas para garantir um desvio padrdo
confidvel. Entretanto, uma forma pratica ¢ utilizar muitos desvios padrao diferentes
vindo de muitas séries pequenas, incorporando tamanhos diferentes de pesos padrio,

operadores diferentes e ocasides diferentes. Estes desvios padrdo combinados em um
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desvio padrao agrupado podem dar uma boa representagdo deste método. Uma
vantagem da técnica agrupada ¢ que sua confiabilidade continuamente pode ser
melhorada pela adi¢dao de novas informagdes sobre os desvios padrao.

Normalmente, uma série, que ¢ uma parte do processo de calculo do desvio
padrao experimental agrupado, deve conter pelo menos trés medigdes. O desvio padrao
experimental agrupado deve ser utilizado quando se deseja estimar a contribuicdo do
Tipo A em uma medigao.

A Equagao I1.31 mostra o desvio padrio experimental agrupado que ¢ composto
por ] séries de medigdes de massa especifica, nj nimero de medi¢des por série, S

desvios padrao por série, que correspondem aos graus de liberdade .

Equacéo 11.31 - Desvio padrao experimental agrupado

Os graus de liberdade sao dados pela Equagao I1.32.

Equagdo 11.32 - Graus de liberdade
v, =N, -1

O desvio padrao experimental agrupado ¢ a melhor forma para a determinagao
da contribui¢@o da incerteza do Tipo A.

Para se estabelecer uma boa reprodutibilidade, uma variagao das condicdes de
medi¢do, que ja ocorre na pratica, deve ser feita em diferentes séries de medi¢do (faixa
de temperatura da agua, preparacdo da agua, etc.). O método de medicdo deve ser
praticado muitas vezes antes de ser iniciado o processo de obtencdo do desvio padrao

experimental agrupado.

62



Para compor o desvio padrao agrupado € necessario pelo menos trés séries: uma
série com um peso padrao de 2 kg (5 medi¢des), outra com um peso padrao de 10 kg (3
medicdes) € uma com um peso padrao de 20 kg (3 medigdes). Isto € o minimo, mais
séries utilizando mais tamanhos de peso padrio e com mais medigdes poderdo ser

realizadas.

11.7.3.5 Estimativa de incerteza de medicéo

A incerteza de medigdo para o método D pode ser calculada pela Equagao I1.33.

Equacdo 11.33 - Incerteza para o método D

2 2 2 2
u u u u
Eij =[Cp .ﬁ} +(Cmt ﬂ] +(i] +2-(c, .u|)2 +(c, .UW)2
Pr ’ Pa mt P

com:
¢ Laplu-l) A= . __PA
Pa m, [
Pret * P My P m, - o
Legenda:
u, Incerteza estimada para a massa especifica do peso padrdo a ser
ensaiado.

Py Massa especifica do peso padréo a ser ensaiado.
u, Incerteza estimada para a massa especifica do ar.
Pa Massa especifica do ar.
u, Incerteza estimada para a massa do peso padrdo a ser ensaiado.
m, Massa do peso padrio a ser ensaiado.
u, Incerteza estimada para a massa especifica do liquido.
£ Massa especifica do liquido.
u, Incerteza estimada para a indicag@o do instrumento de pesagem.
Uy E a contribui¢do de incerteza relacionada aos dois niveis de agua,

com e sem peso padrao.
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A incerteza deste método ¢ da ordem de + 15 kg.m™, ou melhor, para pesos
padrao de 1 kg, mas reduz para padrdes maiores desde que se tenha: um pescogo fino
para o recipiente, 4gua mantida em uma temperatura uniforme e estavel dentro de *
0,1°C, volume do peso padrao ndo deve ser muito pequeno em relagdo a capacidade do
recipiente, selagem do recipiente ndo deve ser fraca além de ndo deve existir ar
aprisionado [1].

A incerteza expandida da medi¢do (U) ¢ dada pela Equagdo I1.34, sendo a soma
quadratica da incerteza do Tipo A (Ureyp), devido a repetibilidade, com a incerteza do

método D para a massa especifica do padrdo a ser ensaiado (U, ), para um fator de
abrangéncia, k = 2.
Equacdo 11.34 - Incerteza expandida de medicéo

2 2
U=Kk-Ju,” +Ug

A incerteza do Tipo A, devido a repetibilidade ¢ obtida por meio de observagdes

e analise estatistica e, ¢ calculada conforme Equagdo I11.35 [17].

Equacéo 11.35 - Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A)

Legenda:

n numero de observagoes.

Sp  desvio padrdo experimental agrupado

11.7.4 Sistema de Medicao de Massa Especifica

Para os ensaios de avaliacdo da massa especifica de pesos padrdo sera utilizado o

sistema de medicio de massa especifica P20Density”, fabricado pela Mettler Toledo®.
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11.7.4.1 Visdo Geral do Sistema de Medicéo

E um sistema de medi¢do de massa especifica que conta com um aparato para
medicdo e um programa computacional para auxiliar nos calculos da massa especifica.
Este programa computacional deve estar instalado em um computador, tipo PC,
preferencialmente proximo ao local onde serdo feitas as medigdes.

O aparato para medicdo da massa especifica serd instalado conforme a Figura

I1.21, que mostra a posi¢do dos tanques de agua destilada. A forca gravitacional sera

utilizada para drenar a dgua contida no sistema de medigao.

Tanque de
agua limpa

Tanque de
agua usada

Mesa de Trabalho

£ Prateleira

et
iy
ey

+ed ;E.

=
E§§5‘§§§§§§§E%EE&%EEE&%%&E%
-

e

Eﬁmmsmxm
foptre e

i

Figura 11.21- Montagem do sistema de medi¢do de massa especifica

A composi¢ao basica deste sistema ¢:
» Dois tanques de aproximadamente 25 litros para agua destilada;

>

» Equipamento para medir a massa especifica;
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» Mesa de trabalho;
» Prateleira (estante).
O equipamento para medir a massa especifica ¢ mostrado na Figura 11.22 e, ¢

constituido de:

1. Estagao de enchimento;

2. Valvula para agua limpa;

3. Valvula para dgua que sera descartada;

4. Tubo de enchimento;

5. Indicador de nivel;

6. Entrada de agua;

7. Suporte giratdrio para peso padrio;

8. Picnometro.

.y

A
]

Figura 11.22 - Partes do sistema de medi¢do de massa especifica

Serado relacionados a seguir, outros componentes necessarios ao sistema para que

as medi¢des tenham resultados satisfatorios.
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11.7.4.2 Comparador de Massa

O comparador de massa exerce uma influéncia muito importante na incerteza da
massa especifica. Com o aumento da resolugdo, a incerteza aumenta. A Tabela I1.18
mostra uma estimativa da contribuicdo do comparador de massa na incerteza da massa

especifica [17].

Tabela 11.18 - Contribuicdo do Comparador de Massa na Incerteza [17]

Resolucéo Contribuicdo na incerteza da massa especifica

2 mg 0,1086 kg/m’
5 mg 0,1092 kg/m’
10 mg 0,1115 kg/m’
20 mg 0,1202 kg/m’
50 mg 0,1691 kg/m’
01g 0,2813 kg/m’
02¢g 0,5304 kg/m’
05g 1,3026 kg/m®

lg 2,5985 kg/m’

As especificacdes do comparador de massa sdo as seguintes:

» Faixa de pesagem: 0a>30kg
» Resolucio: <50 mg
» Diametro da plataforma de pesagem: > 160 mm

O comparador de massa ¢ utilizado para fornecer com exatidio a massa do
picnometro e dos padrdes de referéncia.

O comparador de massa KA30-3®, em conjunto com o indicador de pesagem

ID7-MC®; ambos fabricados pela Mettler Toledo®™; ser4 utilizado nos ensaios.

11.7.4.3 Sensores ambientais
Para uma determinacdo mais exata da massa especifica do ar e da 4gua sensores

adequados devem ser utilizados. As recomendagdes quanto a exatiddo dos sensores sdo

dadas pela Tabela I1.19 [17].
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Tabela 11.19 - Recomendages quanto a exatiddo dos sensores ambientais [17]

Sensor Resolucdo Incerteza de calibracdo | Unidade
Temperatura do ar 0,01 a 0,001 0,05 a 0,005 °C
Pressdo 1 2 hPa
Umidade 0,1 0,3 %
Temperatura da agua | 0,01 a 0,001 0,05 a 0,005 °C

O sensor de temperatura (termOmetro) da &gua deve caber no tubo de
enchimento do picndmetro. E as suas dimensdes minimas sao:
» Comprimento minimo: 300 mm

> Diametro maximo: 5 mm

11.7.4.4 Agua destilada
A 4gua destilada deve ser livre de quaisquer particulas, isenta de ar, isenta de
minerais e estabilizada na temperatura ambiente [17].

Para evitar qualquer influéncia da 4gua utilizada as suas especificagdes sdo

dadas pela Tabela I1.20.

Tabela 11.20 - Especificacbes da agua destilada [17]

Especifica¢bes da dgua
Residuos de gas <]10,6| ppm
Resistividade >| 10 | MOhm
Condutividade <|0,1 | pus/cm
Elementos em suspensio Nenhum

O nivel de pureza e cristalinidade pode ser alcangado com os seguintes sistemas
de purificacao de agua:

> Osmose reversa;
» Micro-filtragem;
» Desgaseificagao;

» Destilagao.
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11.7.5 Ensaio

11.7.5.1 Consideracdes gerais
Temperatura de referéncia

A temperatura de referéncia (trer) € de 20°C. Se a medicao ¢ realizada em uma
temperatura diferente (tmeas) (outras temperaturas padrao de laboratorio sao 23°C ou
27°C), a massa especifica (p(tmeas)) deve ser recalculada para 20°C (p(tre)) utilizando o
coeficiente de expansdo volumétrica, y do material. Se y ndo ¢ explicitamente
conhecido, ¢ sugerido que se use o coeficiente para padroes de aco inoxidavel y = 50 x
10°°C™". A Equagio I1.36 mostra a massa especifica corrigida e sua respectiva incerteza

de medigao.

Equacéo 11.36 - Correcdo para a temperatura

p(tref ) = p(tmeas) X |_1 + 7(tmeas - 1:ref )J

plte) |
uz(p(tref )) = uz(p(tmeas)) ' |:p(tf)i| + u2(7) : pz(tmeas) : (trneas - tref )2 + uz(tmeas) : pz(tmeas) ' 72
Massa especifica da dgua e do ar
A Equagao I1.37 calcula a massa especifica da 4gua em fungao da temperatura de

acordo com a formula proposta por [21], levando em consideracao o ITS 90

(International Technical Stardard 90) e utilizando cinco coeficientes (a; a as).
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Equacdo 11.37 - Massa especifica da agua

(T+a)x(T+a,)|
a,-(T+a,)

pL=a5-1-

a, =—3,983035+0,00067 °C""

a, =301,797°C"

a, =522528,9°C~

a, = 69,34881°C"

a, =999,974950 + 0,00084 (kg /m*)”*

Legenda:
oL Massa especifica da agua
T Temperatura da agua
ajaas Coeficientes

Sendo a incerteza para a massa especifica da agua dada pela Tabela 11.21 [17].

Tabela 11.21 — Tabela recomendada para julgamento da incerteza da massa especifica da agua [17]

[kg/m°] Valor do gradiente de temperatura no Picnémetro em °C
Exatiddo 0,2°C 0,1°C 0,05 °C 0,02 °C 0,01°C
do 0,3°C 0,075 0,066 0,064 0,063 0,063
instrumento | 0,2 °C 0,059 0,047 0,044 0,043 0,043
utilizado 0,1°C 0,047 0,031 0,025 0,023 0,023
para 0,05°C 0,044 0,024 0,015 0,012 0,012
medigdo da | 0,03 °C 0,043 0,024 0,015 0,012 0,012
temperatura | 0,01 °C 0,043 0,023 0,014 0,011 0,010

A Equacdo II.38 fornece uma aproximagdo da formula do CIPM (Comité
Internationale des Poids et Mesures) para calculo da massa especifica do ar com maior
exatidao [19].

Equagcdo 11.38 - Massa especifica do ar

©0,34848 - p— 0,009 - (hr) x exp- (0,062 1)
Pa 27315+t

Onde p, é obtida em kg/m’, quando a pressdo, p é dada em mbar ou hPa, a

umidade relativa, hr ¢ expressa em porcentagem e a temperatura, t em °C. A Equagdo
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I1.30 tem uma incerteza relativa de 2 x 10™ numa faixa de 900 hPa < p < 1100 hPa,
10°C <t<30°Cehr<0,8.

Para pesos padrao da classe E;, a massa especifica do ar deve sempre ser
determinada baseada em correspondentes medi¢des. Entretanto, a Equagao 11.30 mostra
uma aproximacdo que pode ser feita para se estimar a massa especifica do ar em
laboratorios que ndo possuem meios para a determinacdo da massa especifica do ar por
meio de medigdes. A altura acima do nivel do mar € sempre conhecida. Sendo assim, se
a massa especifica do ar ndo ¢ medida, ela deve ser calculada pelo valor médio para o

laboratério de acordo com a Equagdo 11.39.

Equagcdo 11.39 - Massa especifica do ar para pesos padrao classe E1

Onde:

Po= 101325 Pa;
po=1,2 kg/m3;
g=9.8l1 m/sz; e,

h = altura acima do nivel do mar expressa em metros.

Penetracdo da 4gua na cavidade de ajuste

Pesos padrdao contendo cavidade de ajuste ndo devem ser imersos em agua, pois
a dgua pode entrar na cavidade durante a medigdo. Isto afetaria tanto a massa especifica
quanto a massa do peso padrao e seria danoso para a estabilidade do peso padrao. Para
pesos padrdo com cavidade, a determinacdo geométrica do volume (método E) ¢é a
primeira escolha. Se, entretanto, toda a dgua puder ser removida ap6s a medicdo, a
pesagem hidrostatica (métodos A, B ou C) deve ser realizada com a cavidade aberta e

com o cuidado de remover todo o ar preso no peso padrao.
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Remocao do ar

Para medi¢des mais exatas na agua ¢ muito importante remover as bolhas de ar
do peso padrao e do suporte do peso padrao. Isto também deve ser feito nas paredes do
recipiente utilizado nos métodos C e D, especialmente se padrdes pequenos estiverem
sendo ensaiados. Uma maneira pratica de reduzir o risco de bolhas de ar ¢ retirar o ar da
agua e do peso padrao pela aplicagdo de uma pressao sub atmosférica no recipiente por

aproximadamente 10 minutos.

Secando o peso padrao

Apbés a remogdo do peso padrio da agua, muitas gotas de agua ainda
permanecem na superficie do peso padrao. Estas gotas devem ser limpas com um pano
de algodao. Para a estabilizagdo, o peso padrdo pode ser deixado de cabega para baixo
sobre um suporte apropriado, de modo que receba ventilagdo e possa secar

naturalmente.

11.7.5.2 Preparagéo
Para permitir um processo de ensaio continuo, os seguintes itens devem ser
preparados:
> Padrodes de referéncia devem ser aclimatados;
» A agua destilada deve ser mantida a uma temperatura estavel e uniforme
dentro de + 0,1°C;
» O tanque de agua limpa deve estar cheio com agua destilada e em um
nivel mais elevado (prateleira);
» O tanque com agua utilizada deve estar vazio e abaixo do picnémetro;
» A estacdo de trabalho rotatdria deve estar com as valvulas de frente para

o operador;
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Seringa e o pequeno recipiente com dagua destilada devem estar
disponiveis para serem utilizados para o ajuste do nivel de liquido;

Luvas para manuseio de pesos padrao;

Sensores de medigdo para o ar e a dagua (Pressdao atmosférica,
temperatura do ar, umidade do ar, temperatura da agua) devem estar
disponiveis;

Massa convencional dos pesos padrio a serem ensaiados deve ser
conhecida;

PC com o programa computacional para calculos instalado;

Todos os pardmetros requeridos selecionados no programa

computacional.

11.7.5.3 Precauc0es

O picndmetro é um vaso com volume constante feito de vidro e Plexiglas” para

o melhor desempenho possivel. Para manter o volume constante todo o tempo, a tampa

superior deve ser manuseada com cuidado.

>

Y V. VYV V¥V

Colocar a tampa em superficies macias;

Montar cuidadosamente o vaso de vidro;

Apertar os parafusos apenas com a mao;

Nao aplicar mais de 3 N.m de torque nos parafusos;

Nio danificar o aro interno polido de Plexiglas®.

11.7.5.4 Procedimento de medicéo

Para a determinacdo da massa especifica os seguintes passos s30 necessarios:

1. Limpar o peso padrdo e inseri-lo no corpo de vidro inferior;

2. Centralizar o padrao no anel centralizador;
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

Inserir o suporte giratério apropriado entre a parede esquerda do vaso e o
peso padrao;

Colocar a tampa superior cuidadosamente no vaso de vidro e ter certeza de
que a tampa esta apoiada corretamente na superficie cortada do vaso de
vidro;

Colocar a anel de pressao em volta do acrilico superior com a curva para o
lado de cima e fixar o picndmetro na estacao rotatoria com os dois parafusos
do anel inferior. Apertar cuidadosamente os 4 parafusos do anel superior;
Apertar os parafusos restantes do anel de pressdo com cuidado;

Ter certeza de que o suporte rotatério do peso padrio esta posicionado do
lado esquerdo;

Libere a trava rotatoria e gire o picnometro em 45°;

Insira o tubo para enchimento dentro da entrada de agua e empurre até parar,
através dos furos do suporte. Para facilitar o deslizamento da selagem interna
na entrada de 4gua, umedega-a;

Abra a valvula de agua limpa (azul) lentamente e observe a agua fluindo
dentro do vaso;

Observe se ha formacgao de bolhas durante o processo de enchimento;

Encha o vaso até aproximadamente 7,5 cm abaixo da aresta do peso padrao;
Feche a valvula de dgua limpa;

Retorne o vaso a posi¢do correta cuidadosamente; O nivel de d4gua ndo deve
ondular; Tenha certeza que o nivel de 4gua ndo esta, nunca, abaixo da face
inferior do peso padrao;

Remova o tubo de enchimento cuidadosamente;

Libere todos os parafusos e retire a tampa superior;
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17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

29.

30.

31.

Remova com cuidado o suporte giratorio; Possivelmente, terd que mover o
peso padrdao um pouco com as luvas;

Feche a tampa novamente e tenha certeza de que a inclinagdo da tampa esta
adequadamente sobre a superficie cortada do vaso de vidro;

Coloque o anel de pressao em volta do acrilico superior com a curva do lado
de cima e aperte todos os 6 parafusos;

Aperte os parafusos com cuidado;

Insira o tubo de enchimento com cuidado até parar;

Abra a valvula de agua limpa (azul) e encha o vaso até aproximadamente 1
cm abaixo do topo;

Feche a valvula de dgua limpa (azul);

Puxe o tubo de enchimento até o tubo estar nivelado com a superficie interna
da tampa superior;

Abra a valvula de 4gua limpa (azul) devagar e encha o vaso até o topo; tenha
certeza de que a dgua ndo espirrou fora do tubo indicador de nivel;

Remova o tubo de enchimento;

Efetue uma medigao absoluta da massa;

Registre o valor da massa do picndmetro com o peso padrio e agua
destilada;

Mega a temperatura da agua e registre, inserindo o termometro no tubo de
entrada de 4dgua e ajustando a altura do termometro para o nivel superior da
borda do vaso de vidro;

Abaixe o sensor até aproximadamente 8§ cm acima do fundo do vaso de vidro
€ mega a temperatura e registre;

Remova o termdmetro e seque com uma toalha limpa;
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32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

44.

45.

46.

47.

Coloque o picnometro na estagdo de enchimento;

Insira o tubo de enchimento na entrada de agua até parar;

Abra a vélvula de 4gua usada (preta) e drene a dgua até 1 cm abaixo da aresta
superior do vaso de vidro;

Solte os parafusos e remova o anel de pressao, bem como a tampa superior;
Coloque a tampa superior numa superficie macia;

Remova o peso padrao do vaso de vidro com luvas;

Limpe o peso padrdo com uma toalha de fibras de algodao limpa;

Coloque a tampa superior ¢ o anel de pressdo no vaso de vidro e aperte os
parafusos cuidadosamente;

Encha o picnometro com agua limpa da mesma maneira que antes;

Efetue uma medigao absoluta da massa;

Registre o valor da massa do picnometro com agua destilada;

Registre as condi¢gdes ambientais do laboratdrio, temperatura do ar, pressao e
umidade relativa;

Insira o tubo de enchimento dentro da entrada de agua e drene a dgua do
picnometro;

Esvazie o picndmetro completamente inclinando o vaso de vidro;

Seque o vaso com um pano de fibras de algodao limpo;

Apbs a medicdo o peso padrao deve ser limpo e secado para eliminar
qualquer possivel influéncia da dgua destilada. Usar um pano de fibras de

algodao limpo para secar o peso padrao ensaiado;

11.7.5.5 Procedimento de céalculo

Os calculos para a obtengdo da massa especifica sdo efetuados pelo programa

computacional fornecido pela Mettler Toledo™ que em seu método rapido (fast method)
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utiliza a Equacdo I1.27 para o célculo da massa especifica, estando de acordo com a
recomendacao internacional R 111 [1].

Os dados que sdo fornecidos ao programa sao:

e Massa absoluta do picndmetro (recipiente) + peso padrao + dgua destilada.
e Temperatura média entre o topo e o fundo do vaso de vidro. Conforme

Equacao I1.40.

Equacao 11.40 - Temperatura média no interior do vaso de vidro

Legenda:

tm  Temperatura média no interior do vaso de vidro.
ts Temperatura no topo do vaso de vidro.
ti Temperatura no fundo do vaso de vidro.

e Massa absoluta do picndmetro + agua destilada.

Além disso, deve-se selecionar o picndmetro que foi utilizado, no caso o P20;
que teve seu volume e respectiva incerteza de medigao medidos previamente e inseridos
no banco de dados do software; o valor nominal do peso padrio que estd sendo
ensaiado, bem como a correcao (incerteza) em sua massa nominal, se necessario.

ApoOs o preenchimento destes dados, o programa efetua o calculo da massa
especifica do peso padrdo ensaiado, assim que o botdo “OK” for pressionado.

Para os calculos da massa especifica do ar do laboratorio (p,) € massa especifica
da agua destilada utilizada (o) a Equagdo 11.37 ou I1.38 e a Tabela I1.21 devem ser
utilizadas, respectivamente.

A incerteza de medicdo do método D ¢ calculada pela Equacao I1.33. E a

incerteza expandida de medi¢do ¢ calculada pela Equacao 11.34.
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O valor do desvio padrdo experimental agrupado (Sp) € obtido previamente por
meio de séries de medigdes com o picndometro em pesos padrdo de diversos tamanhos,
avaliando assim a incerteza do Tipo A (repetibilidade).

A contribui¢do para a incerteza, Uy, que esta relacionada com a incerteza do
instrumento de pesagem, ¢ uma incerteza do Tipo B, ou seja, € obtida por outros meios

e ndo pela analise estatistica.
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I11 - METODOS E MATERIAIS

111.1 METODOS

Utilizando o método D da versao revisada da recomendagao internacional OIML
R 111 [1] foram avaliadas as massas especificas de padrdes com massas de 2kg, Skg,
10kg e 20kg, construidos em ago inoxidavel austenitico da classe E,, com modelos ja
aprovados pela versdo antiga da recomendagdo e acompanhados de certificados de
calibragdo com informagdes sobre suas massas especificas.

Estes padroes fazem parte da colecdo de pesos padrao do laboratério de massas
da Diretoria de Metrologia Legal (DIMEL) do INMETRO, sdo padrdes de referéncia
para a rastreabilidade da Rede Brasileira de Metrologia Legal e Qualidade Industrial —
Inmetro (RBMLQ-I), que executa a verificagdo de instrumentos de pesagem em todo
pais.

Foi executado um ensaio de avaliagdo da massa especifica, utilizando o
procedimento de medicdo descrito em I1.7.5.4, em cada tamanho de peso padrio,
totalizando quatro procedimentos de medi¢do (ensaios).

Para a realizagdo dos ensaios ¢ calculo das incertezas de medi¢do foram
necessarios alguns ensaios preliminares que serviram para qualificar a avaliacdo da
massa especifica. Estes ensaios sdo:

1) Ensaios para obten¢do do volume do picndmetro e sua respectiva

incerteza da medicao;

2) Ensaios para obten¢do da incerteza de medi¢do do método D.
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111.1.1 Volume do picndmetro

O volume do picndémetro foi obtido por meio de um ensaio [17] que consiste,
basicamente, em:

a) Efetuar a pesagem do picnometro vazio (sem agua);

b) Determinar a massa do picndmetro cheio de agua;

¢) Medir a temperatura da agua e calcular a massa especifica da dgua (apenas

na primeira medi¢ao de volume) [17-21].

A massa especifica da agua (o) foi calculada por meio da Equacao I1.37.

Primeiramente, calcula-se as temperaturas médias da 4gua no topo e no fundo do

picnometro (Ttop € Tgot), conforme Equacdo II1.1 e II1.2.
Equacdo I11.1 - Temperatura média da 4gua no topo do picnémetro

+
T TopAnIespesagem TOpDepoispesagsm

Top — 2

Equacdo 111.2 - Temperatura média da agua no fundo do picnémetro

+
T _ BOtAmespesagem Bot Depoispesagem

Bot — 2
Depois, calcula-se as massas especificas da 4gua no topo e no fundo do
picnémetro (oL, € OLsa), Equacdes II1.3 e II1.4. Os coeficientes a; a as sdo dados na

Equacao I11.37.

Equacédo 111.3 - Massa especifica da agua no topo do picnémetro

_ (TTO +al)zx(TT0 +a2)
pLTOP —as' 1- pa3~(TTop+a:)

Equacdo 111.4 - Massa especifica da 4gua no fundo do picnémetro

(TBot +a )2 X (TBot + az)
& '(TBot + a4)

PL, =a;- 1-
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Entdo, calcula-se a massa especifica da agua, que ¢ a média aritmética das

massas especificas no topo e no fundo do picndmetro, conforme Equacao IIL.5.

Equacao I11.5 - Massa especifica da agua

_ pLTop + pLBot
| =
2

O volume do picnometro (Vp(T)) foi calculado e definido de acordo com a

Equacao II1.6.
Equacéo 111.6 - Volume do picnémetro
m, (cheio) — m, (vazio
v, (T = Me(cheio) - m, (vazio)
pu(T)
Legenda:

mp(cheio)  Massa do picndmetro cheio de agua
mp(vazio) Massa do picndometro vazio

o (T) Massa especifica da agua

O volume calculado pela Equacdo III.6 foi definido para uma determinada
temperatura de medi¢do. Estes valores obtidos devem ser corrigidos, por meio de fatores
de expansdo volumétrica, para determinagdo do volume padrdo a 20°C, de acordo com a

Equacao II1.7 a seguir.

Equacéo 111.7 - Volume padrao do picndmetro (a 20°C)

Ve :VP(T)((0925432 : (1 + 7PMMA(T - 20)))+ 0,74568 - (1 * Volass * (T - 20)))

Legenda:
Vp Volume do picnéometro a 20 °C
7PMMA Coecficiente de expansdo volumétrica do Plexiglas® =210 x 10-6 /°K
Yolass Cocficiente de expansdo volumétrica do vidro =9,9 x 10-6 /°K
0,25432 Frag¢do em volume da tampa superior em Plexiglas®
0,74568 Fragdo em volume do vaso de vidro
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Foram necessarias cinco repeti¢des do procedimento de obten¢cdo do volume do
picndmetro para se obter valores estatisticamente confidveis. A incerteza de medicao

(Tipo A) foi obtida pela Equagao I11.8, sendo S o desvio padrao.

Equagéo I11.8 - Incerteza de medicio do volume do picnémetro

S
U, =—
Ve /—5
Para os calculos tanto do volume quanto da incerteza de medicao foi utilizada

uma planilha de calculos (programa computacional).

111.1.2 Incerteza total de medicéo para o método D

A incerteza total de medicdo para método D foi calculada conforme Equacao
11.34.

Para obtencdo da incerteza devido ao método D, conforme recomendagdo R 111
[1], utilizou-se a Equagdo 11.33. E uma incerteza do Tipo B, ou seja, ¢ obtida por outros
métodos e nao pelo calculo estatistico.

A Equacao I1.35 fornece a incerteza devido a repetibilidade, que uma incerteza
do Tipo A, obtida por célculo estatistico.

Para obtenc¢do da incerteza devido a repetibilidade € necessario que se realizem
ensaios [17].

Foram realizadas quatro séries de medi¢do com padrdes da classe E,, com as
seguintes configuragdes:

1) Com um padrao de 2 kg e 5 repeticdes;

2) Com um padrio de 5 kg e 3 repetigdes;

3) Com um padrao de 10 kg e 3 repetigdes;

4) Com um padrao de 20 kg e 3 repeticdes.
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Entdo, desvio padrdo experimental agrupado (Sp) € calculado pela Equagdo II1.9

a seguir.
Equacéo 111.9 - Desvio padréo experimental agrupado
. :\/4-31 +2-5,+2-8,+2-5,
P 10
Legenda:

S1 Desvio padrdo da primeira série (padrao de 2 kg)
Sz  Desvio padrdo da primeira série (padrao de 5 kg)
Sz Desvio padrio da segunda série (padrdo de 10 kg)

S4  Desvio padrdo da terceira série (padrdo de 20 kg)

Este nimero de séries garante a confiabilidade do desvio padrao experimental

agrupado, segundo o fabricante do picndmetro [17].

A incerteza devido a repetibilidade para uma medicdo isolada de massa

especifica de peso padrao ¢ igual ao desvio padrdao experimental agrupado.

Foi utilizado o programa para calculo da massa especifica dos pesos padrao e
uma planilha de célculos (programa computacional) para o célculo da incerteza de

medi¢do do Tipo A.

111.1.3 Avaliacéo do efeito dos ensaios de massa especifica nos pesos padrao

Cada peso padrao (2 kg, 5 kg, 10 kg ¢ 20 kg) foi pesado, por 10 vezes
consecutivas, antes de se comegar a seqiiéncia de ensaios para avaliagio da massa
especifica, e depois da seqiiéncia de ensaios ter encerrado, para se avaliar o efeito dos

ensaios de massa especifica nos pesos padrao.
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111.2 MATERIAIS

Os seguintes ensaios foram realizados:

1) Ensaios para obten¢do do volume do picnometro e sua incerteza de
medi¢ao;

2) Ensaios para obtencdo da incerteza do Tipo A (repetibilidade) do
método D;

3) Ensaios para avaliagdo da massa especifica dos pesos padrio;

4) Ensaio para avaliagcdo dos efeitos do ensaio de massa especifica nos

pesos padrao.
Sera descrito o material que foi utilizado para execu¢do de cada ensaio listado

anteriormente.

111.2.1 Ensaios para obtencdo do volume do picnémetro

Para estes ensaios foram necessarios os seguintes materiais:

a) 01 Sistema de medi¢ao P20 — Picnometro (Figura II.1), descrito em 11.7.4;

Figura I11.1 - Sistema de medic¢do P20 - Picnbmetro
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b) 01 Termometro Digital — IOP THERM 48 — Tipo: Pt 100, com faixa de
calibragdao de —10 °C a 80 °C, resolucao do indicador de 0,1 °C ¢ incerteza

de 0,2 °C (Figura I11.2);

Figura 111.2 - Termdmetro Digital - IOP THERM 48

c) 35 litros de agua destilada, com a especificagdo citada em 11.6.4;
d) 01 Plataforma de pesagem — KA-30 Mettler Toledo, Max = 30 kg, com

resolucao de 1 mg e incerteza de 10 mg (Figura II1.3);

Figura 111.3 - Plataforma de pesagem — KA-30

e) 01 Dispositivo indicador de pesagem modelo ID7 Mettler Toledo, com n =

30000000 de divisdes (Figura I11.4);

ARRARA et

Ll =T

Figura I11.4 - Dispositivo indicador de pesagem - ID7
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f) 04 Galdes de 5 litros de capacidade para agua destilada (Figura I11.5);

Figura I11.5 - Galdes para dgua destilada

g) 01 Termo-higrometro e barometro digital — WST 9001 — Maro Elektronik,
com resolucdo para termdémetro de 0,1 °C, para higrometro 0,1 % e para

barémetro 0,1 hPa (Figura I11.6);

Figura 111.6 - Termo-higrometro e barémetro digital - WST 9001

h) 02 Barriletes de 20 litros cada para armazenar agua destilada (Figura I11.7);

Figura I11.7 - Barrilete e mesa de apoio
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1) 02 Mesas para apoio dos barriletes de 20 litros (Figura I11.7);

j) 01 Bancada de ensaio em concreto (Figura II1.8);

WS

Figura I111.8 - Bancada em concreto

k) Toalhas de papel;
1) Computador com planilha de calculos (programa computacional) para o

volume do picnometro e sua respectiva incerteza de medicao (Figura I11.9).

Figura 111.9 - Computador

O método de ensaio esta descrito em I11.1.1.

111.2.2 Ensaios para obtencéo da incerteza do Tipo A do método D

Para estes ensaios sdo necessarios os seguintes materiais:

a) 01 Sistema de medicao P20 - Picndmetro, descrito em 11.7.4 (Figura II1.1);
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b) 01 Termometro Digital — IOP THERM 48 — Tipo: Pt 100, com faixa de
calibragdao de —10 °C a 80 °C, resolucao do indicador de 0,1 °C ¢ incerteza
de 0,2 °C (Figura I11.2);

c) 35 litros de agua destilada, com a especificagdo citada em 11.6.4;

d) 01 Plataforma de pesagem — KA-30 Mettler Toledo, Max = 30 kg, com
resolugdo de 1 mg e incerteza de 10 mg (Figura II1.3);

e) 01 Dispositivo indicador de pesagem modelo ID7 Mettler Toledo, com n =
30000000 de divisoes (Figura I11.4);

f) 01 Peso padrdo — classe E, — valor nominal: 2 kg (Figura II1.10);

g) 01 Peso padrdo — classe E, — valor nominal: 5 kg (Figura II1.10);

h) 01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 10 kg (Figura I11.10);

1) 01 Peso padrio — classe E, — valor nominal: 20 kg (Figura I11.10);

Figura 111.10 - Pesos Padrao

j) 02 pares de luvas para manuseio dos pesos padrao;

k) 02 pingas para transporte de pesos padrao;

1) Tolhas de algodao macio para secar e limpar pesos padrao;

m) 04 Galdes de 5 litros de capacidade para agua destilada (Figura II1.5);

n) 01 Termo-higrometro e bardmetro digital — Maro Elektronik, com resolugao
para termometro de 0,1 °C, para higrometro 0,1 % e para barometro 0,1 hPa

(Figura I1.6);
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02 Barriletes de 20 litros cada para armazenar agua destilada (Figura I11.7);
02 Mesas para apoio dos barriletes de 20 litros (Figura I11.7);

01 Bancada de ensaio em concreto (Figura II1.8);

Toalhas de papel;

Computador com programa para o calculo da massa especifica de pesos
padrdo e planilha de célculos (programa computacional) para incerteza de

medi¢do do Tipo A do método D (Figura II1.9).

O procedimento de medicao estd descrito em II1.7.5 e o método de ensaio esta

descrito em II1.1.2.

111.2.3 Ensaios para avaliacdo da massa especifica de pesos padréo

Para estes ensaios sdo necessarios os seguintes materiais:

a)
b)

g)
h)

01 Sistema de medi¢ao P20 - Picndmetro, descrito em 11.7.4 (Figura I11.1);

01 Termometro Digital — IOP THERM 48 — Tipo: Pt 100, com faixa de
calibracao de —10 °C a 80 °C, resolucdo do indicador de 0,1 °C e incerteza
de 0,2 °C (Figura II1.2);

35 litros de agua destilada, com a especificacdo citada em 11.6.4;

01 Plataforma de pesagem — KA-30 Mettler Toledo, Max = 30 kg, com
resolugdo de 1 mg e incerteza de 10 mg (Figura II1.3);

01 Dispositivo indicador de pesagem modelo ID7 Mettler Toledo, com n =
30000000 de divisoes (Figura I11.4);

01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 2 kg (Figura I11.10);

01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 5 kg (Figura I11.10);

01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 10 kg (Figura II1.10);

01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 20 kg (Figura II1.10);
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)
k)

D

02 pares de luvas para manuseio dos pesos padrao;
02 pingas para transporte de pesos padrao;

Tolhas de algoddao macio para secar e limpar pesos padrao;

m) 04 Galdes de 5 litros de capacidade para agua destilada (Figura II1.5);

n)

01 Termo-higrometro e barometro digital — Maro Elektronik, com resolugdo
para termometro de 0,1 °C, para higrometro 0,1 % e para barometro 0,1 hPa
(Figura IIL.6);

02 Barriletes de 20 litros cada para armazenar agua destilada (Figura I11.7);
02 Mesas para apoio dos barriletes de 20 litros (Figura I11.7);

01 Bancada de ensaio em concreto (Figura II1.8);

Toalhas de papel;

Computador com programa para o calculo da massa especifica de pesos
padrdo e planilha de calculos (programa computacional) para incerteza de
medigdo total da avaliagdo da massa especifica dos pesos padrio (Figura

11L.9).

O procedimento de medicao e célculo esta descrito em 11.7.5.

111.2.4 Medicdes para avaliacao do efeito do ensaio de massa especifica

Para estas medigdes sdo necessarios os seguintes materiais:

a)

b)

d)

01 Plataforma de pesagem — KA-30 Mettler Toledo, Max = 30 kg, com
resolugdo de 1 mg e incerteza de 10 mg (Figura II1.3);

01 Dispositivo indicador de pesagem modelo ID7 Mettler Toledo, com n =
30000000 de divisoes (Figura I11.4);

01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 2 kg (Figura I11.10);

01 Peso padrao — classe E, — valor nominal: 5 kg (Figura I11.10);
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g)
h)

01 Peso padrao — classe E; — valor nominal: 10 kg (Figura II1.10);

01 Peso padrao — classe E; — valor nominal: 20 kg (Figura II1.10);

02 pares de luvas para manuseio dos pesos padrao;

02 pingas para transporte de pesos padrao;

Computador com programa computacional Microsoft Excel® para calculos

estatisticos (Figura II1.9).
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IV - RESULTADOS

1V.1 VOLUME DO PICNOMETRO

A seguir os resultados das medi¢des do volume do picnémetro.
Medicao 01
a) Temperatura da dgua destilada
Antes da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 20,5 °C
Fundo do picnometro = T = 20,4 °C
Depois da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 20,9 °C
Fundo do picnometro = T = 20,8 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura do ambiente 2 T, = 24,9 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1022,4 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR =61,4 %
c) Massas
Picnoémetro vazio = 4,635500 kg
Picnoémetro cheio = 10,392940 kg
d) Massa especifica da dgua destilada (calculada)
pL = 998,070 kg/m’

e) Volume do picnometro na temperatura de medi¢ao
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Vp(Ta) = 0,0057686 m’

f) Volume do picndmetro padronizado para 20 °C
Vp = 0,0057703 m’

Medicao 02

a) Temperatura da dgua destilada
Antes da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 21,1 °C
Fundo do picnometro = Tgo = 21,0 °C
Depois da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 21,3 °C
Fundo do picnometro = Tpo=21,0 °C

b) Condigdes ambientais
Temperatura do ambiente > T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1020,0 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 61,6 %

c) Massas
Picnoémetro vazio = 4,635560 kg
Picnoémetro cheio = 10,392525 kg

d) Massa especifica da agua destilada (calculada)
pL = 997,973 kg/m’

e) Volume do picnometro na temperatura de medi¢ao
Vp(Tar) = 0,0057687 m’

f) Volume do picndmetro padronizado para 20 °C

Vp = 0,0057704 m®
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Medicao 03

a) Temperatura da dgua destilada
Antes da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 20,8 °C
Fundo do picnometro = T = 20,7 °C
Depois da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 20,9 °C
Fundo do picnometro = T = 20,8 °C

b) Condigdes ambientais
Temperatura do ambiente > T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1021,9 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 61,7 %

c) Massas
Picnoémetro vazio = 4,636100 kg
Picnoémetro cheio = 10,394500 kg

d) Massa especifica da agua destilada (calculada)
pL = 998,038 kg/m’

e) Volume do picnometro na temperatura de medi¢ao
Vp(Tar) = 0,0057697 m’

f) Volume do picndmetro padronizado para 20 °C
Vp = 0,0057715 m’

Medicao 04

a) Temperatura da 4gua destilada
Antes da pesagem

Topo do picnémetro = Trop = 21,0 °C
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Fundo do picnometro = T = 20,8 °C
Depois da pesagem
Topo do picnémetro = Tro, = 21,0 °C
Fundo do picnometro = T = 20,9 °C

b) Condigdes ambientais
Temperatura do ambiente = T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1021,9 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 61,9 %

c) Massas
Picnoémetro vazio = 4,636250 kg
Picnémetro cheio = 10,392790 kg

d) Massa especifica da agua destilada (calculada)
pL=998,011 kg/m’

e) Volume do picnometro na temperatura de medi¢ao
Vp(Tar) = 0,0057680 m’

f) Volume do picndmetro padronizado para 20 °C
Vp = 0,0057698 m’

Medicao 05

a) Temperatura da 4gua destilada
Antes da pesagem
Topo do picnémetro = Trop = 21,2 °C
Fundo do picnémetro = T = 21,1 °C
Depois da pesagem
Topo do picnémetro = Trop = 21,4 °C

Fundo do picnémetro = T = 21,1 °C
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b) Condigdes ambientais
Temperatura do ambiente = T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1021,9 hPa
Umidade relativa do ar > UR =61,8 %

c) Massas
Picnoémetro vazio = 4,635695 kg
Picnoémetro cheio = 10,394760 kg

d) Massa especifica da agua destilada (calculada)
pL = 997,951 kg/m’

e) Volume do picnometro na temperatura de medi¢ao
Vp(Tar) = 0,0057709 m*

f) Volume do picndmetro padronizado para 20 °C
Vp = 0,0057726 m’

A Tabela IV.1 mostra os volumes medidos, média aritmética, desvio padrdo e

incerteza de medicao

Tabela 1V.1 - Volumes, média, desvio padréo e incerteza de medicéo

Medicdo Volume (m®)

01 0,0057703
02 0,0057704
03 0,0057715
04 0,0057698
05 0,0057726
Média 0,0057709

Desvio padrdo | 0,0000011

Incertezade |, 500005
medicdo

Volume do picnometro (média aritmética) e sua incerteza de medi¢do, de acordo
com Equacao IIL.8.

Vp = 0,0057709 + 0,0000005 m®, ou 5770,9 + 0,5 cm®
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V.2 INCERTEZA DEVIDO A REPETIBILIDADE (T1PO A) DO METODO D

A seguir os resultados das medi¢cdes para obtengdo da incerteza devido a
repetibilidade (Tipo A) do método D de medigdo de massa especifica de pesos padrao.
Peso Padrao de valor nominal de 2 kg
Medicao 01
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnémetro = Tro, = 21,6 °C
Fundo do picnometro = Tgo = 21,5 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,55 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1016,6 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 65,4 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 12,138480 kg
Picnoémetro + agua destilada = 10,390250 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,874 kg/m’
e) Volume do peso padrao
Vipeso = 252,6 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p = 7918,6 kg/m’
Medigao 02
a) Temperatura da agua destilada

Topo do picndémetro = Tro, = 20,9 °C
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Fundo do picnometro = T = 20,9 °C
Temperatura média = Tyeq = 20,9 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1020,4 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 60,4 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 12,138445 kg
Picnoémetro + agua destilada = 10,390280 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 998,017 kg/m’
e) Volume do peso padrao
Vpeso = 252,6 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p.=7917,7 kg/m’
Medigdo 03
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picndémetro = Tro, = 21,7 °C
Fundo do picnometro = Tgo = 21,6 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,65 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1020,5 hPa

Umidade relativa do ar 2 UR = 62,6 %
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Massas
Picnometro + agua destilada + peso padrao = 12,138305 kg

Picnometro + agua destilada = 10,391035 kg

d) Massa especifica da dgua destilada
pL = 997,852 kg/m’
e) Volume do peso padrio
Vpeso = 253,5 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p. = 7888.4 kg/m’
Medicao 04
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnoémetro = Tro, = 21,4 °C
Fundo do picnometro = Tgo = 21,3 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,35 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1016,0 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 59,7 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 12,139295 kg
Picnoémetro + dgua destilada = 10,392370 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,918 kg/m’
e) Volume do peso padrao

Vpeso = 253,9 cm’
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f) Massa especifica do peso padrao
p=7878.2 kg/m’
Medigao 05
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnémetro = Trop = 21,7 °C
Fundo do picnometro = Tgo = 21,6 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,65 °C
b) Condi¢des ambientais
Temperatura ambiente = T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1016,6 hPa
Umidade relativa do ar > UR = 65,6 %
c) Massas
Picndémetro + dgua destilada + peso padrao = 12,138595 kg
Picndémetro + dgua destilada = 10,390055 kg
d) Massa especifica da dgua destilada
pL = 997,852 kg/m’
e) Volume do peso padrio
Vpeso = 252,3 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
pe=7928.2 kg/m’
Peso Padréo de valor nominal de 5 kg
Medicdo 01
a) Temperatura da 4gua destilada
Topo do picnémetro = Trop = 22,2 °C

Fundo do picnémetro = T = 22,1 °C

100



Temperatura média = Tyeq = 22,15 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente =2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1015,2 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 65,6 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 14,758425 kg
Picnoémetro + dgua destilada = 10,389765 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,739 kg/m’
e) Volume do peso padrao
Vpeso = 633,4 cm®
f) Massa especifica do peso padrao
p = 7893,6 kg/m’
Medigao 02
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnémetro = Tro, = 22,2 °C
Fundo do picnometro = Ty = 22,0 °C
Temperatura média > Tyeq = 22,1 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,2 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1014,4 hPa

Umidade relativa do ar 2 UR = 65,4 %
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c) Massas
Picnometro + 4gua destilada + peso padrao = 14,758415 kg
Picnometro + agua destilada = 10,389745 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,750 kg/m’
e) Volume do peso padrio
Vpeso = 633,4 cm’®
f) Massa especifica do peso padrao
p = 7893,8 kg/m’
Medigdo 03
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnoémetro = Tro, = 21,4 °C
Fundo do picnometro = Tgo = 21,3 °C
Temperatura média 2> Tyeq = 22,35 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente =2 T, = 24,5 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1024,6 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 61,9 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 14,760360 kg
Picnoémetro + dgua destilada = 10,390650 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,918 kg/m’
e) Volume do peso padrao

Vpeso = 632,3 cm’
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f) Massa especifica do peso padrao
pe=7908,1 kg/m’
Peso Padrao de valor nominal de 10 kg
Medicao 01
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnémetro = Trop = 21,5 °C
Fundo do picnometro = Tpo = 21,4 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,45 °C
b) Condi¢des ambientais
Temperatura ambiente = T, = 24,6 °C
Pressdo atmosférica 2 P,. = 1024,5 hPa
Umidade relativa do ar 2> UR =61,9 %
c) Massas
Picndémetro + dgua destilada + peso padrao = 19,156300 kg
Picndémetro + dgua destilada = 10,390280 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,896 kg/m’
e) Volume do peso padrio
Vpeso = 1237,9 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p = 8078,2 kg/m’
Medicao 02
a) Temperatura da 4gua destilada
Topo do picnémetro = Trop = 21,7 °C

Fundo do picnémetro = T = 21,6 °C
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Temperatura média = Tyeq = 21,65 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente =2 T, = 24,9 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1022,1 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 62,7 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 19,157035 kg
Picnoémetro + dgua destilada = 10,390390 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,852 kg/m’
e) Volume do peso padrao
Vpeso = 1237,3 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p = 8081,9 kg/m’
Medigdo 03
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnémetro = Tro, = 21,0 °C
Fundo do picnometro = T = 20,9 °C
Temperatura média = Tyeq = 20,95 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 24,8 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1023,4 hPa

Umidade relativa do ar 2 UR =61,3 %
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c) Massas
Picnometro + agua destilada + peso padrao = 19,157210 kg
Picnometro + agua destilada = 10,392160 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 998,006 kg/m’
e) Volume do peso padrio
Vpeso = 1238,7 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p. = 8072,7 kg/m’
Peso Padrao de valor nominal de 20 kg
Medicao 01
a) Temperatura da agua destilada
Topo do picnémetro = Tro, = 21,3 °C
Fundo do picnometro = Tgo=21,2 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,25 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1023,0 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 62,1 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 27,856500 kg
Picnoémetro + agua destilada = 10,391240 kg
d) Massa especifica da agua destilada

pL = 997,940 kg/m’
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e)

f)

Volume do peso padrao
Vpeso = 2542,6 cm’
Massa especifica do peso padrao

pi = 7866,0 kg/m’

Medicdo 02

a)

b)

d)

Temperatura da dgua destilada

Topo do picnémetro = Trop = 21,4 °C
Fundo do picnémetro = Ty = 21,3 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,35 °C
Condi¢des ambientais

Temperatura ambiente = T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica 2 P, = 1020,6 hPa
Umidade relativa do ar > UR =61,6 %
Massas

Picndémetro + dgua destilada + peso padrao = 27,855505 kg
Picndémetro + dgua destilada = 10,390700 kg
Massa especifica da agua destilada
pL=997,918 kg/m’

Volume do peso padrao

Vpeso = 2543,1 cm’

Massa especifica do peso padrao

p = 7864.,4 kg/m’

Medicao 03

a)

Temperatura da dgua destilada

Topo do picnémetro = Trop = 21,6 °C
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Fundo do picnometro = Tgo = 21,5 °C
Temperatura média = Tyeq = 21,55 °C
b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente 2 T, = 25,0 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1018,9 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 62,2 %
c) Massas
Picnoémetro + dgua destilada + peso padrdo = 27,854705 kg
Picnoémetro + dgua destilada = 10,391895 kg
d) Massa especifica da agua destilada
pL = 997,874 kg/m’
e) Volume do peso padrao
Vipeso = 2545,2 cm’
f) Massa especifica do peso padrao
p=7857,9 kg/m’
A Tabela IV.2 mostra a obten¢do da incerteza devido a repetibilidade (Tipo A)
do método D, utilizado para medicdo da massa especifica dos pesos padrao da classe E,,

por meio do desvio padrao experimental agrupado, de acordo com 11.7.3.4.
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Tabela IV.2 - Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A) do método D

Massa especifica em kg/m’
Medicéo Sériej=1 | Sériej=2 | Sériej=3 | Sériej=4
Peso 2 kg | Peso5 kg | Peso 10 kg | Peso 20 kg
01 7918,6 7893,6 8078,2 7866,0
02 7917,7 7893,8 8081,9 7864.,4
03 7888.,4 7908,1 8072,7 7857.,9
04 7878,2
05 7928,2
Média 7906,2 7898.,5 8077,6 7862,8
Desvio padrao da série s; 21,6 8,3 4,6 4,3
NuUmero de medicdes n 5 3 3 3
Graus de liberdade v; 4 2 2 2
2 séries 18,3 kg/m’
Desvio padréo agrupado | 3 séries 16,0 kg/m’
4 séries 14,5 kg/m?
Incerteza 14,5 kg/m® Para uma medicéo

1V.3 AVALIACAO DA MASSA ESPECIFICA DE PESOS PADRAO

Foram avaliados 4 exemplares, um peso padrao com valor nominal de 2 kg, um
peso padrao com valor nominal de 5 kg, um peso padrao com valor nominal de 10 kg e
um peso padrdo com valor nominal de 20 kg, todos da classe de exatidao E,. Foram
utilizados os resultados de medi¢ao encontrados nos ensaios para obtencao da incerteza
de repetibilidade para avaliagio da massa especifica dos padroes. Os seguintes
resultados foram utilizados:
» Medigao 05 do peso padrao de valor nominal de 2 kg;
» Medigao 03 do peso padrao de valor nominal de 5 kg;
» Medigao 03 do peso padrao de valor nominal de 10 kg;
» Medigao 03 do peso padrao de valor nominal de 20 kg.
A seguir sdo apresentados os resultados da avaliagdo das massas especificas e
sua incerteza de medi¢do, de acordo com a recomendacao internacional OIML R 111.
Peso padrao de valor nominal de 2 kg
a) Temperatura média da dgua destilada

Twmed = 21,65 °C
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b)

d)

g)

h)

3

k)

Condig¢oes ambientais

Temperatura ambiente =2 T, = 25,0 °C

Pressdo atmosférica = P, = 1016,6 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 65,6 %

Massa do peso padrao (certificado de calibracao)
2,0000009 £ 0,0000008 kg

Massa especifica da dgua

p1= 997,852 + 0,047 kg/m’

Massa especifica do ar

pa = 1,1789 + 0,0002 kg/m’

Incerteza para indicacdo do instrumento

u; = 0,000010 kg

Incerteza relacionada aos dois niveis de dgua destilada
uy, = 0,000010 kg

Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A)

Urep = 14,5 kg/m3

Incerteza do Método D (Tipo B)

up: = 0,0000000030 kg/m’

Incerteza expandida de medicao, para k = 2

U =29 kg/m’

Massa especifica do peso padrao e sua incerteza de medigdo

pi= 7928 + 29 kg/m’

Peso padréo de valor nominal de 5 kg

a)

Temperatura média da agua destilada

Twmea = 21,35 °C
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b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente > T, = 24,5 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1024,6 hPa
Umidade relativa do ar 2> UR =61,9 %

¢) Massa do peso padrao (certificado de calibragado)
5,0000001 + 0,0000002 kg

d) Massa especifica da dgua
p1=997,918 + 0,047 kg/m’

e) Massa especifica do ar
pa=1,1910 + 0,0002 kg/m’

f) Incerteza para indicagdo do instrumento
u; = 0,000010 kg

g) Incerteza relacionada aos dois niveis de agua destilada
uy, = 0,000010 kg

h) Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A)
Urep = 14,5 kg/m3

1) Incerteza do Método D (Tipo B)
up: = 0,0000000005 kg/m’

j) Incerteza expandida de medigao, para k =2
U =29 kg/m’

k) Massa especifica do peso padrio e sua incerteza de medicao, para k = 2
p.= 7908 + 29 kg/m’

Peso padréo de valor nominal de 10 kg

a) Temperatura média da dgua destilada

Twmea = 20,95 °C

110



b) Condigdes ambientais
Temperatura ambiente > T, = 24,8 °C
Pressdo atmosférica = P, = 1023,4 hPa
Umidade relativa do ar 2> UR =61,3 %

¢) Massa do peso padrao (certificado de calibragado)
10,000009 £ 0,000004 kg

d) Massa especifica da dgua
p1= 998,006 + 0,047 kg/m’

e) Massa especifica do ar
p. = 1,1883 +0,0002 kg/m’

f) Incerteza para indicagdo do instrumento
u; = 0,000010 kg

g) Incerteza relacionada aos dois niveis de agua destilada
uy, = 0,000010 kg

h) Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A)
Urep = 14,5 kg/m3

1) Incerteza do Método D (Tipo B)
up: = 0,0000000003 kg/m’

j) Incerteza expandida de medigao, para k =2
U =29 kg/m’

k) Massa especifica do peso padrio e sua incerteza de medicao, para k = 2
p.= 8073 + 29 kg/m’

Peso padréo de valor nominal de 20 kg

a) Temperatura média da dgua destilada

Twmea = 21,55 °C
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b)

d)

g)

h)

3

k)

Condig¢oes ambientais

Temperatura ambiente =2 T, = 25,0 °C

Pressdo atmosférica = P, = 1018,9 hPa
Umidade relativa do ar 2 UR = 62,2 %

Massa do peso padrao (certificado de calibracao)
20,000004 £ 0,000008 kg

Massa especifica da dgua

p1=997,874 + 0,047 kg/m’

Massa especifica do ar

pa=1,1821 + 0,0002 kg/m’

Incerteza para indicacdo do instrumento

u; = 0,000010 kg

Incerteza relacionada aos dois niveis de dgua destilada
uy, = 0,000010 kg

Incerteza devido a repetibilidade (Tipo A)

Urep = 14,5 kg/m3

Incerteza do Método D (Tipo B)

up: = 0,0000000003 kg/m’

Incerteza expandida de medicao, para k = 2

U =29 kg/m’

Massa especifica do peso padrao e sua incerteza de medigdo, para k =2

p.= 7858 + 29 kg/m’
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1V.4 EFEITO DO ENSAIO DE MASSA ESPECIFICA NOS PESOS PADRAO

Os resultados das pesagens efetuadas antes e depois dos ensaios de massa
especifica nos pesos padrao sdo apresentados a seguir.

Peso padréo de valor nominal de 2 kg

Tabela 1V.3 - Peso padréo 2 kg - Antes dos ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 1,999880
02 1,999900
03 1,999895
04 1,999885
05 1,999890

06 1,999890
07 1,999880
08 1,999900

09 1,999905
10 1,999905

Tabela IV.4 - Estatistica descritiva - Antes dos ensaios

Media aritmética 1,999893 kg
Desvio padrio 0,000009 kg
Variancia 0,000000000090 kg”

Tabela IV.5 - Peso padréo 2 kg - Apds 0s ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 1,999925
02 1,999935
03 1,999930
04 1,999920
05 1,999905
06 1,999935
07 1,999915
08 1,999915
09 1,999920
10 1,999910

Tabela V.6 - Estatistica descritiva - Ap6s dos ensaios

Media aritmética 1,999921 kg
Desvio padrio 0,000010 kg
Variancia 0,000000000104 kg”
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Peso padréo de valor nominal de 5 kg

Tabela I1V.7 - Peso padréo 5 kg - Antes dos ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 4,999865
02 4,999850
03 4,999870
04 4,999880
05 4,999860
06 4,999895
07 4,999885
08 4,999870
09 4,999880
10 4,999860

Tabela IV.8 - Estatistica descritiva - Antes dos ensaios

Media aritmética 4,999872 kg
Desvio padrio 0,000014 kg
Variancia 0,000000000184 kg”

Tabela 1V.9 - Peso padréo 5 kg - Apds 0s ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 4,999850
02 4,999855
03 4,999850

04 4,999840
05 4,999860
06 4,999830

07 4,999845
08 4,999845
09 4,999830
10 4,999860

Tabela V.10 - Estatistica descritiva - Ap6s dos ensaios

Media aritmética 4,999847 kg
Desvio padrio 0,000011 kg
Variancia 0,000000000117 kg

Peso padrao de valor nominal de 10 kg

Tabela 1V.11 - Peso padréo 10 kg - Antes dos ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 9,999930
02 9,999950
03 9,999935
04 9,999925
05 9,999935
06 9,999925
07 9,999925
08 9,999900
09 9,999915
10 9,999935
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Tabela IV.12 - Estatistica descritiva - Antes dos ensaios

Media aritmética 9,999928 kg
Desvio padrio 0,000013 kg
Variancia 0,000000000179 kg

Tabela V.13 - Peso padrao 10 kg - Ap0s 0s ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 9,999875
02 9,999865
03 9,999870

04 9,999900
05 9,999875
06 9,999880
07 9,999865
08 9,999890
09 9,999865
10 9,999840
Tabela 1V.14 - Estatistica descritiva - Ap6s dos ensaios
Media aritmética 9,999873 kg
Desvio padrio 0,000016 kg

Variancia 0,000000000262 kg”

Peso padrao de valor nominal de 20 kg

Tabela 1V.15 - Peso padréo 20 kg - Antes dos ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 20,000065
02 20,000105
03 20,000095
04 20,000105
05 20,00011
06 20,00009
07 20,00006
08 20,000095
09 20,000095
10 20,000115

Tabela 1V.16 - Estatistica descritiva - Antes dos ensaios

Media aritmética 20,000094 kg
Desvio padrio 0,000018 kg
Variancia 0,000000000328 kg”

Tabela 1V.17 - Peso padrao 20 kg - Ap0s 0s ensaios

Medicdo | Peso (kg)
01 20,000180
02 20,000155
03 20,000210
04 20,000150
05 20,000130
06 20,000120
07 20,000105
08 20,000140
09 20,000175
10 20,000150
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Tabela 1V.18 - Estatistica descritiva - Ap6s dos ensaios

Media aritmética 20,000152 kg
Desvio padrio 0,000031 kg
Variancia 0,000000000951 kg
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V - DISCUSSAO

V.1 VOLUME DO PICNOMETRO

O volume do picndémetro obtido por meio dos ensaios foi:
Vp = 0,0057709 + 0,0000005 m®, ou 5770,9 + 0,5 cm®
O volume especificado pelo fabricante é:
V =5530,0+0,2 cm®
A diferenca entre o volume obtido por meio de ensaios € o volume especificado
pelo fabricante pode ser explicada pelos seguintes motivos:

Diferengas no manuseio;

- Temperaturas de medicao distintas;

Processos de enchimento do picndmetro executados de maneira diferente;

Habilidade do operador.

A incerteza de medi¢do obtida por ensaios ¢ da mesma ordem de grandeza da
incerteza de medigao fornecida pelo fabricante do picndmetro.

O valor obtido por ensaios foi utilizado nos célculos para avaliacdo da massa

especifica dos pesos padrao.

V.2 INCERTEZA TOTAL DE MEDICAO DO METODO D

A incerteza total de medigdo do Método D, de ensaio de massa especifica de

pesos padrao conforme recomendacdo internacional OIML R 111, foi obtida pela
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Equagao 11.34, que fornece a incerteza expandida de medicdo, com um fator de
abrangéncia k = 2. Esta incerteza ¢ igual a:
U =29 kg/m®
Esta incerteza ¢ composta pela incerteza para o Método D dada pela
recomendacao internacional OIML R 111, uma incerteza do Tipo B, igual a:
Ut = 0,0000000003 kg/m®
E pela incerteza devido a repetibilidade (Tipo A), igual a:
Urep = 14,5 kg/m?®

A incerteza devido a repetibilidade foi obtida para uma medi¢@o apenas, ou seja
Urep = Sp.

A incerteza para o Método D contribui muito pouco com a incerteza total, pois
seu valor ¢ muito menor que a incerteza devido a repetibilidade, logo a incerteza devido
a repetibilidade ¢ a mais importante na composi¢do da incerteza total de medicao.

A incerteza para o método D € pequena porque os instrumentos utilizados para a
medi¢do da massa especifica dos pesos padrdo possuem uma exatiddo alta e os pesos
padrao utilizados sdo da classe E,, uma classe de referéncia e bastante exata.

A incerteza devido a repetibilidade foi alta em compara¢do a incerteza total
esperada para o ensaio que era de + 15 kg/m’, estimada pela recomendacio
internacional OIML R 111, mas estd na mesma ordem de grandeza desta incerteza
esperada. Esse distanciamento entre a incerteza obtida nos ensaios e a incerteza
estimada pela recomendacao internacional OIML R 111 ¢ devido & maneira como o
ensaio foi conduzido, ou seja, pela inexperiéncia do operador neste ensaio (falta de
habilidade), pois esta foi a primeira vez que este ensaio foi executado no Brasil. Esse
efeito da inexperiéncia do operador pode ser minimizado pela repeti¢do dos ensaios até

que a incerteza seja reduzida.
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V.3 AVALIACAO DA MASSA ESPECIFICA DOS PESOS PADRAO

Para avaliar a massa especifica dos pesos padrao, os resultados de medigao

obtidos nos ensaios serdo comparados com os limites especificados pela recomendagao

internacional OIML R 111.

As massas especificas dos pesos padrao ensaiados sdo mostradas na Tabela V.1.

Tabela V.1 - Massas especificas dos pesos padrao

Peso Padrao Massa Especifica
2kg 7928 + 29 kg/m’
5kg 7908 + 29 kg/m’
10 kg 8073 + 29 kg/m’

20 kg 7858 + 29 kg/m’

Os limites da recomendagao internacional sao dados pela Tabela V.2.

Tabela V.2 - Limites da recomendacéo internacional OIML R 111

Limite Massa especifica
Inferior 7810 kg/m’
Superior 8210 kg/m’

Os graficos das Figuras V.1 a V.4 a seguir fazem as comparagdes entre as

massas especificas medidas e os limites que constam da recomendacdo internacional

OIML R 111.

g0 - — — — — —
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928

FE00

0 —— — —

Figura V.1 - Comparacao entre limites da recomendacdo R 111 x Resultados de medi¢do da massa
especifica do peso padréo de 2 kg (valores em kg/m®)

119




g0 b — — — — - — - — — — -

2000
7937

0

TET9

311 ] A

Figura V.2 - Comparacao entre limites da recomendacéo R 111 x Resultados de medi¢io da massa
especifica do peso padréo de 5 kg (valores em kg/m®)
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Figura V.3 - Comparacao entre limites da recomendacéo R 111 x Resultados de medicdo da massa
especifica do peso padréo de 10 kg (valores em kg/m®)
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Figura V.4 - Comparacao entre limites da recomendacéo R 111 x Resultados de medi¢io da massa
especifica do peso padréo de 20 kg (valores em kg/m?®)

E possivel constatar que todos os pesos padrio encontram-se com suas
respectivas massas especifica dentro dos limites estabelecidos pela recomendacao
internacional OIML R 111.

Todos os pesos padrao utilizados t€ém seu modelo aprovado no exterior pela
recomendacao internacional OIML R 111, logo, o fato deles terem sua massa especifica
dentro dos limites comprova que o ensaio foi executado de maneira satisfatoria. Neste
caso, a falta de habilidade do operador nao prejudicou a avaliacdo da massa especifica

dos pesos padrao.

V.4 EFEITO DO ENSAIO DE AVALIACAO DE MASSA ESPECIFICA NOS PESOS PADRAO

Para se avaliar o efeito do ensaio de massa especifica nos pesos padrao foram
efetuadas medicdes das massas dos pesos padrdo antes e apos os ensaios de avaliagdo da
massa especifica. Estas medi¢des sdo amostras que serdo analisadas estatisticamente.

Para analisar as amostras sera utilizada a inferéncia estatistica para verificar se

as médias das populagdes, aqui chamadas de py e p,, medigdes antes do ensaio e
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medicoes depois do ensaio, respectivamente, sao iguais. Para isso serd feito um teste de
hipoteses, conhecido como teste t para diferencas entre médias e algumas suposigdes
sdo feitas:

- A distribuicao de probabilidade das amostras segue a distribuigdo normal;

- Os experimentos sao dependentes, ou em par, ou seja, a mesma caracteristica

foi medida em condig¢des diferentes;

As hipdteses sdo as seguintes:

Ho: (1 — py) = 0 (médias das populacdes sdo iguais)

Hi: (pux — py) # 0 (médias das populagdes ndo sdo iguais)

O nivel de significancia (o) € igual a 0,05, ou seja, 95 % de confianga.

Os calculos foram efetuados pelo programa computacional Microsoft Excel®.

Os resultados do teste sdo mostrados na Tabela V.3.

Tabela V.3 - Resultados do teste t em par para médias

Peso Padrdo | Valor p o Resultado
2 kg 0,00015 | 0,05000 | As médias podem ndo ser iguais
Skg 0,00824 | 0,05000 | As médias podem ndo ser iguais

10 kg 0,00007 | 0,05000 | As médias podem ndo ser iguais
20 kg 0,00042 | 0,05000 | As médias podem ndo ser iguais

Por meio do teste estatistico constatou-se que as médias podem ndo ser iguais,
ou seja, a hipdtese nula (Hy) foi rejeitada em todos os testes.

Este resultado demonstra que o procedimento de medicdo da massa especifica
pode ter causado alguma alteracdo na massa dos pesos padrao.

Esta alteracdo pode ser causada pelo acumulo de 4gua destilada nas ranhuras
microscopicas que existem na superficie do peso padrdo. Para que este efeito do ensaio
de massa especifica seja minimizado, além de secar muito bem o peso padrdo, o padrdo
deve ficar em um ambiente com umidade relativa baixa e controlada durante algum
tempo, antes de ser calibrado. Este tempo ndo deve ser menor que 24 horas, que ¢ o

tempo usual de estabiliza¢do do peso padrdo da classe E,.
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VI - CONCLUSOES

Observou-se que, conforme analise estatistica, os pesos padrao podem apresentar
alteragdes de massa, antes e depois do ensaio, mas que de forma alguma
impossibilitariam os pesos de serem recalibrados e reutilizados, apenas deveria ser dado
um tempo de estabilizagdo (ndo menos que 24 horas), em ambiente com umidade
relativa do ar controlada em torno de 50 %, para que os residuos de agua destilada que
se acumulam nas ranhuras microscépicas dos pesos padrio possam evaporar
naturalmente.

Quanto a influéncia do ensaio de massa especifica nos pesos padrao conclui-se
que nao ¢ significativa em curto prazo de tempo. Seria necessario um acompanhamento
em longo prazo de um conjunto de pesos padrdo submetido aos ensaios de massa
especifica para se avaliar melhor a influéncia do ensaio.

O processo de medigdo da massa especifica foi demorado e a falta de
experiéncia do operador resultou numa incerteza de medicdo maior que a esperada.

Entretanto, os resultados da medi¢do da massa especifica dos pesos padriao
foram satisfatorios, porque todos os resultados de medi¢do encontrados estavam dentro
dos limites estabelecidos pela recomendagdo internacional OIML R 111 e os pesos
padrdo avaliados ja tinham sido aprovados pela recomendagdo internacional OIML R
111 na Europa, logo os resultados das medi¢des de massa especifica deviam estar dentro
dos limites estabelecidos pela recomendagao.

Com tudo que foi exposto pode se concluir que o processo de medicao de massa
especifica de pesos padrio utilizando o método D da recomendagdo internacional OIML

R 111 pode ser utilizado para avaliar a massa especifica de pesos padrao da classe E;
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fabricados no pais; podendo inclusive ser utilizado para avaliar pesos padrao da classe
Fi, desde que ndo possuam camara de ajustagem; com massas nominais de 2kg a 20kg,
sem prejuizo para o peso padrao e com confiabilidade, desde que o operador seja
devidamente treinado para a execugdo deste ensaio € que se obedegca ao tempo de
estabilizacao antes de calibrar o peso padrao, a proxima etapa do processo de aprovacao

de modelo de peso padrao.
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VIl - SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

As sugestoes sdo as seguintes:

1) A medicao da massa especifica utilizando-se outros métodos descritos na
recomendacao internacional R 111 ¢ neste trabalho, como o A, B ou C.

2) O estudo do efeito do magnetismo sobre os pesos padrdo, também
abordado na recomendacdo internacional R 111.

3)  Acompanhamento em longo prazo do efeito do ensaio de massa especifica

nos pesos padrio.
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