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RESUMO

Incerteza € um parametro metrologico definido e inerente a qualquer experimento
cientifico. Determinar, quantificar e combinar as incertezas melhora o padrdo de
qualidade e a confiabilidade metrologica dos resultados obtidos. Neste trabalho, a
incerteza da medicdo de atenuacdo de liquidos foi estudada com o objetivo de se
identificar os principais parametros que influenciam nesta incerteza. Para medir a
atenuacao utilizou-se o método ultrassdnico de transmissao => recepc¢do. Portanto,
para cada frequéncia estudada, empregou-se um par de transdutores de mesma
frequéncia nominal de ressonancia. Foram utilizados 4 transdutores e 9 pontos de
frequéncias variando entre 1.0 MHz e 5.0 MHz. Para o arranjo experimental
proposto, foram encontradas incertezas combinadas inferiores a 1% em todos os
casos.
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1 INTRODUCAO

A incerteza de medicdo é um parametro, associado ao resultado de uma
medicdo, seja ela uma calibragdo ou um ensaio, que caracteriza a dispersdo dos
valores que podem ser atribuidos ao mensurando (ABNT, INMETRO, 2003). A
incerteza pode ser entendida como o grau de duvida inerente ao processo de
medicdo, no qual j& ndo é mais possivel a aplicacdo de correcdes para que a
mesma seja eliminada por completo.

Na avaliacdo da conformidade, a incerteza vem sendo utilizada para definicao
de regras de decisao para aceitacéo e rejeicao (ISO, 1998).

Vale lembrar que a incerteza € composta de diversos componentes, conforme
sugere 0 GUM (ABNT, INMETRO, 2003), sendo, entdo, necesséria uma avaliacdo
completa e cautelosa de todas as suas fontes.

O ultrassom vem sendo aplicado em diversas etapas de processos quimicos,
quer seja na aceleracdo da reacao (LIDA, TUZIUTI, YASUI, KOZUKA, TOWATA,
2008) quanto na separacdo de compostos ou mesmo na sua identificacdo e andlise
(GEORGOGIANNI, KONTOMINAS, TEGOU, AVLONITIS 2007). Outras atividades
correlacionadas, tais como medicdo de vazao, também se mostram apropriadas a
utilizacdo do ultrassom como principio fisico de execucédo do processo. Entretanto,
do ponto de vista metrolégico, ainda ha muito que se fazer.

Alguns trabalhos sobre a medicdo do coeficiente de atenuacéo e velocidade
de propagacéo tém sido publicados, como os de Stavarache et al. (STAVARACHE,
VINATORU, Y. MAEDA, 2007) e Bulent Koc (BULENT, 2009), porém estes
apresentam apenas valores médios e desvio-padrao.

Assim, esse trabalho surge para corroborar e evidenciar cientificamente a
utilizacdo do ultrassom em sonoquimica e no controle de processos quimicos de
maneira mais abrangente.

2 OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho é aplicar o método descrito no GUM para expressar
as incertezas de medicdo da velocidade de propagacao, viscosidade, amplitude do
sinal entre outros parametros necessarios para o célculo do coeficiente de
atenuacao de liquidos, utilizando o ultrassom, através do método implementado no
Laboratorio de Ultrassom (Labus) do Inmetro.

3 METODOLOGIA

3.1 Configuracao experimental

As amostras utilizadas para medicdo da atenuacdo foram inseridas em um
cilindro de 20 mm de altura e 64 mm de diametro, sendo sua extremidade inferior
vedada por uma pelicula de PVC. A amostra de referéncia continha apenas agua
destilada e a amostra teste continha apenas glicerol a 99,5%. Escolheu-se glicerol
99,5% como amostra teste devido aos parametros dessa amostra ser de



conhecimento prévio e fartamente difundido na literatura especializada (J.A. DEAN,
Lange’s Handbook of Chemistry). Foram utilizados pares de transdutores de
frequéncia de ressonancia nominal de 1,00 MHz (frequéncia de 1,00 MHz),
2,25 MHz (frequéncias de 2,00 MHz, 2,25 MHz e 2,50 MHz), 3,50 MHz (frequéncias
de 3,00 MHz, 3,50 MHz e 4,00 MHz) e 5,00 MHz (frequéncias de 4,50 MHz e
5,00 MHz). Todos os transdutores sao da Panametrcis-NDT (OLYMPUS - NDT,
Panametrics). Devido a baixa atenuacdo obtida utilizando os transdutores de
1,00 MHz, utilizou-se um cilindro de maiores dimensdes (50 mm de altura e 64 mm
de diametro). Por outro lado, para os transdutores de 5,00 MHz utilizou-se um
cilindro de menor espessura (10 mm de altura e 64 mm de diametro), pois nesta
freqiéncia a atenuacdo € muito grande, impossibilitando uma medicdo com
suficiente acuracia em amostras com maior espessura, ja que o sinal da amplitude
torna-se muito pequeno.

As medic¢bes foram realizadas em duas etapas e o método utilizado foi o de
transmissao => recepcao. Na primeira etapa o cilindro contendo apenas agua é
posicionado entre dois transdutores, tal que um destes ira emitir o ultrassom e o
outro ira receber o sinal transmitido através da amostra. Na segunda etapa o cilindro
contendo a glicerina a 99,5% é posicionado entre 0os mesmos transdutores, na
mesma distancia.

Estas medi¢Bes realizadas utilizando o cilindro com apenas agua serdo
usadas como referéncia. llustra-se a montagem experimental na Figura 1.
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Figura 1. Montagem experimental utilizada na medicéo de atenuacéo, onde «Tr Emissor» € o
transdutor emissor e «Tr Receptor» é o transdutor de recepc¢éo.

Todos o0s parametros utilizados no método implantado no Labus foram
avaliados quanto suas incertezas padrdao Tipo A e Tipo B, bem como a incerteza
padrdo combinada. O propésito de classificacdo Tipo A e Tipo B € o de indicar as
duas maneiras diferentes de avaliar as componentes da incerteza. Na avaliacao do
Tipo A, o método de avaliagdo da incerteza baseia-se na analise estatistica de uma



série de observacles. E na avaliacdo do Tipo B, o método de avaliacdo da incerteza
baseia-se por outros meios que ndo a andlise estatistica de uma série de
observacoes.

A incerteza padrdo combinada de um resultado de medicdo € a incerteza
padronizada quando este resultado é obtido por meio dos valores de varias outras
grandezas, sendo igual a raiz quadrada positiva de uma soma de termos, sendo
estes as variancias ou covariancias destas outras grandezas, ponderadas de acordo
com quanto o resultado da medi¢éo varia com mudangas nestas grandezas.

3.2 Formulacao tedrica

3.2.1 Formulacéao e célculos de incerteza para encontrar a atenuacao tedrica

A equacao utilizada para o calculo da atenuacgdo tedrica estd descrita na
equacao (1).

_ 20.log{exp[xe; |}
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onde X é o comprimento da amostra e
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Sendo a frequéncia utilizada, 7 é a viscosidade dinamica, 7=é a

viscosidade de bulk, +é a densidade da amostra e °A ¢ a velocidade da amostra.
Para encontrar a incerteza da atenuacédo teorica de acordo com a equacgao
(3), necessita-se do conhecimento das incertezas de todos os parametros utilizados
na equacao (1).
Nesta equacéo, as variaveis ¢ representam o coeficiente de sensibilidade de
cada parametro e # sua incerteza.

2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
/Lla-l— = Cf 'll’lf +C}7 'll'lq +CqB '/’1778 +CpA 'lLl,OA +CCA 'lLlCA (3)

Para facilitar o calculo dos coeficientes de sensibilidade realizou-se uma
simplificacdo na férmula tedrica da atenuacdo (1), cujo resultado é apresentado na
equacao (4):
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sendo
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E assim, pode-se reescrever a equacéao (4) como:
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Pode-se, assim, ter um coeficiente de sensibilidade e uma incerteza para 0s
valores numéricos (constantes), como demonstrado na equacao (7), simplificando a
férmula tedrica.

20.47°.7,09.log e

A férmula simplificada entdo esta apresentada na equacao (8).

£2,
AT, =, —1
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(8)

Sendo assim, a férmula utilizada para encontrar a incerteza da atenuacéo
tedrica sera:
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Coeficientes de sensibilidade utilizados nos céalculos da atenuacao
tedrica

Os coeficientes de sensibilidade s&o obtidos derivando-se parcialmente a
equacao (8), conforme apresentado nas equagdes (10-13).
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Incertezas padréo do Tipo A e B e aincerteza padrdao combinada
Para a frequéncia utilizou-se apenas a incerteza padrao do tipo B:

resol.
H :( 2\/5} (14)

onde «resol.» & a resolucao do instrumento utilizado para gerar o sinal, neste
caso, o gerador de sinais modelo 33250A (Agilent Tecnologies, CA, EUA). O fator de

2J3¢ utilizado, levando-se em consideracdo que as medi¢cOes realizadas por este
equipamento fornecem resultados que seguem uma distribuicdo retangular.

Para as variaveis #» e 7 foram utilizadas as incertezas padrdo do Tipo A,

obtidas por meio do célculo do desvio-padrdo de cinco medigdes. O valor de © ¢
obtido pela equacéo (15).
v :% (15)

Logo, para se estimar a incerteza da velocidade da amostra, precisa-se
conhecer as incertezas da espessura da amostra (X) e o tempo (t) que a onda
demorou para percorrer uma determinada espessura. Sendo assim, a incerteza da
velocidade é dada pela equacgédo (16).

2 _

ul=ciul+clul (16)

Coeficientes de sensibilidade utilizados nos célculos da velocidade
Os coeficientes de sensibilidade s&@o obtidos derivando-se parcialmente a
equacao (15), conforme apresentado nas equacoes (17-18).
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Incertezas-padrao do tipo A e B, bem como a incerteza combinada para
o calculo daincerteza da velocidade

Para as variaveis X e t, foram utilizadas a incerteza padrdo do Tipo A, obtida
por meio do célculo do desvio-padrédo de cinco medic¢des. As incertezas do Tipo B de
t foram baseadas na informacdo do osciloscopio modelo DSO6032A (AGILENT
TECHNOLOGIES, CA, USA), utilizado no experimento, conforme apresentado nas
equacodes (19-20).
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3.3.2 Formulacdo e calculos de incerteza para encontrar a atenuacao
experimental.

A equacao utilizada para o célculo da atenuacdo experimental estd4 descrita
na equacao (22). Onde VO é a amplitude do sinal de referencia (no caso agua), V € a

amplitude do sinal da amostra, e *¢é a espessura da amostra, no caso glicerina

99,5%.
V
20log| -2
g[v j

ATE :X—e (22)
Para encontrar a incerteza da atenuacdo experimental de acordo com a
equacao (23), necessita-se do conhecimento das incertezas de todos os parametros
utilizados na equacao (22).
2
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Coeficientes de sensibilidade dos parametros utilizados nos calculos da
atenuacéo experimental.

Os coeficientes de sensibilidade s&o obtidos derivando-se parcialmente a
equacao (22), conforme apresentado nas equacoes (24-26).
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Coeficiente de sensibilidade dos parametros utilizados nos calculos da
atenuacdo experimental.

Para a variavel * utilizou-se a mesma incerteza calculada para a espessura

(X) no calculo da atenuacéo tedrica. Para as variaveis V e Vo, utilizou-se a incerteza
padrdo do Tipo A, obtida por meio do célculo do desvio-padrédo de cinco medicdes.
As incertezas do Tipo B sdo demonstradas a seguir:
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4 APRESENTACAO DOS DADOS E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Utilizando-se os parametros tais como definidos nas equacodes (1) e (22), os
resultados das medicbes de atenuacado tedrica e experimental, realizadas com a
amostra padrao de glicerina 99,5%, se encontram na Tabela 1 expressa em dB/cm.
Nela pode-se observar que os resultados tedricos e experimentais sdo equivalentes
para todas as frequéncias nominais de ressonancia utilizadas. A viscosidade é
dependente diretamente da temperatura e, portanto foi corrigida em todas as
medi¢gOes variando entre 19°C e 23°C. As incertezas padrdo combinadas das
variaveis que descrevem os mensurandos em questdo, tanto para os calculos da
atenuacao tedrica quanto experimental, estdo descritas na Tabela 2.

Tabela 1- Resultado da média das medi¢des para os célculos da atenuagéo tedrica e experimental.

f X TEORICO EXPERIMENTAL
[MHz] [cm]
CA Tk o7 A-IF Vo V A-E
[m/s] [m.Pa] [m'l] [dB/cm] [V] [V] [dB/cm]

1.00 5.62 1885.2 | 1.0744 5.9 0.51 3.247 2.266 0.55
2.00 1.99 1888.4 | 1.1401 24.7 2.15 4.603 2.709 2.3
2.25 2.00 1880.1 | 1.1669 32.4 2.82 4.906 2.569 2.81
2.50 1.98 1885.4 | 1.1042 37.6 3.27 4.28 2.144 3.07
3.00 2.14 1895.6 1.087 52.4 4.56 0.808 0.271 4.42
3.50 2.12 1896.1 | 1.1512 75.5 6.56 1.13 0.244 6.24
4.00 1.72 1881 0.9954 86.8 7.54 1.053 0.309 6.96
4.50 1.59 1882.9 | 0.9825 109.3 9.44 0.783 0.171 8.82
5.00 1.19 1913.3 | 0.994 122.05 10.4 0.517 0.198 9.42

As incertezas-padrdo combinadas tanto da medicdo da atenuacdo tedrica
quanto da experimental obtiveram consideraveis resultados para todas as faixas de
frequéncias testadas, como mostra a Tabela 2. Comparando-se o0s resultados
apresentados nestas tabelas, pode-se afirmar que a incerteza do calculo da
atenuacao experimental € maior do que a incerteza do célculo da atenuagéo tedrica,
como o esperado.

Conforme sugerido nos manuais metrologicos, uma avaliagdo detalhada da
incerteza de todos os parametros envolvidos na medicdo possibilita uma analise
mais detalhada dos resultados, permitindo identificar com maior exatiddo onde pode



estar localizado um possivel problema e corrigi-lo. Desta forma, os experimentos
podem ser aprimorados fornecendo assim resultados mais confiaveis.

Analisando-se a Tabela 2, verifica-se que a incerteza-padrdo combinada da
velocidade é a incerteza que mais contribui para a incerteza-padrdo combinada do
calculo da atenuacdao tedrica. O valor dessa grandeza foi obtido utilizando a equacao
(16). Nesta, a incerteza-padrao do Tipo A do tempo de propagacado para a glicerina
99,5% representa a maior contribuicdo para a incerteza final. Esse fato pode ser
atribuido, em parte, ao procedimento de substituicdo da amostra de referéncia pela
amostra de glicerina, o que pode causar um pequeno desalinhamento entre os
transdutores. Melhorando-se a reprodutibilidade desse procedimento seria possivel
diminuir a incerteza da velocidade. Outro fator importante que pode ser observado
nessas tabelas é contribuicdo da viscosidade na incerteza do célculo da atenuagéo
tedrica, sendo este o segundo fator mais importante. O valor dessa grandeza foi
obtido através da temperatura, uma vez que a viscosidade é dependente da
temperatura. A utilizacdo de termbmetros calibrados e a realizacdo das medi¢des
em temperaturas controladas podem resultar em diminuicdo da incerteza da
viscosidade.

Para o célculo de atenuacdo experimental, observa-se nas tabelas que a
incerteza-padrdo combinada da amplitude do sinal (V) é a varidvel que mais
contribui para a incerteza do calculo da atenuacdo experimental. E isso ocorre
devido & atenuacdo na glicerina ser grande e quando se obtém uma amplitude do
sinal em [mV], aumenta-se consideravelmente a incerteza do sinal e
consequentemente aumenta também a incerteza do célculo da atenuacao
experimental. Pode-se observar, também, que com o aumento da frequéncia
contribui para o aumento da incerteza de medi¢gdo da atenuagdo. Porém, existem
alguns casos que nao seguem essa regra, devido a amplitude do sinal recebido
apos propagacao através da amostra ser de menor intensidade, mesmo utilizando-
se o cilindro com agua.



Tabela 2 - Componentes da incerteza padrdo combinada dos célculos da atenuacgéo teérica e

experimental da glicerina 99,5% nas frequéncias de 1 a 5 MHz.

Frequéncia TEORICO EXPERIMENTAL
Componente -I:

(MH2) Ne Pa | Ca AT, Vo \% X AT

# 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™ | 2.3x10* 41x107 | 3.8x107 | 4.2x10°

1.00 G 1.1x10™ | 2.3x10° | 1.6x10" | 6.6x10™ 2.3x10™" | 4.6x10" | 9.8x10°
(u)c) | 87x10™ | 1.3x107 |2.6x10™ | 1.5x10% | 1.3x10° | 9.2x10° | 1.8x107 | 4.1x10° | 1.6x10"

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™° | 1.4x10° 1.1x10™ | 3.7x107 | 3.8x10™"

2.00 G 4.7x10™ | 3.6x102 | 298 | 1.2x10° 0.89 257 | 3.3x10°
(u)c) | 3.9x10™ [21x10* | 47x10™ [ 1.7x10 | 1.9x10* | 9.6x10* | 9.4x10°* | 1.2x10°* | 4.3x10™"

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™ | 2.1x10° 1.1x10™ | 3.8x107 | 1.2x10™"°

2.25 Ci 6.4x10"% | 59x10% | 513 | 2.1x10° 78x10" | 285 | 5.1x10°
(4)e) | 5:3x10™ [3.4x10* |8.1x10™ [ 43x10™ [ 2.1x10* [ 9.3x10* | 1.1x10*" | 6.0x10°* | 45x10*"

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™ | 1.6x10° 1.2x10" | 3.2x10 | 2.0x10™°

2.50 Gi 7.1x10™ | 9.0x10% | 697 | 2.8x10° 1.04 405 | 5.4x10°
(4Xc) | 5.9x10% |5.2x10™ | 1.1x10° | 45x10™ [ 2.2x10% | 1.2x10* | 1.3x10™ | 1.1x20°"" | 5.0x10™

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™° | 2.2x10° 6.9x10 | 3.7x10™ | 7.8x10™

3.00 G 9.4x10™ | 1.8x10" | 134 | 5.3x10° 25 2.2x10° | 1.2x10™
(ue) | 7.9x0™ |1.0x10™ | 2.1x10° | 1.2x10™ | 35x10% | 1.7x10™" | 8.3x10” | 9.3x10™ | 5.1x10™

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™ | 1.8x10° 74x10% | 3.7x10™ | 2.8x10™"

3.50 Ci 14x10™ | 33x10" | 278 | 1.1x10® 13 2.6x10° | 3.6x10°
(ue) | 12x10™ |1.9x10% | 4.4x10° | 2.0x10™ | 45x10% | 9.6x10% | 9.7x10 | 1.0x10° | 4.4x10™

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™° | 3.7x10° 7.9x10% | 3.1x10™* | 1.1x10°

4.00 G 14x10™ | 58x10" | 367 | 1.5x10° 292 | 3.4x10° | 6.1x10
(u)de) | 1.2x10™ |3.4x10% | 5.8x10° | 55x10* | 75x10* [ 2.3x10* | 1.0x10™" | 7.0x10° | 5.8x10™"

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™° | 4.8x10° 50x10™ | 3.3x10™ | 1.3x10”

4.50 G 1.8x10™ | 94x10" | 575 | 2.3x10° 55x10° | 1.1x10° | 8.6x10°
(ude) | 15x20™ |5.7x10™ | 9.1x10° | 1.1x10™ | 1.1x10™" | 2.8x10% | 3.8x10™" | 1.1x10° | 6.4x10™

Hi 8.3x10™ | 5.7x10° | 1.6x10™ | 7.3x10° 45x10" | 3.4x10™ | 7.5x10™"°

5.00 Ci 18x10™ | 116 724 |11xw0™ 2.8x10* | 1.9x10° | 6.7x10"
(uc) | 15x10™ |6.7x10% | 1.1x10° | 7.8x10% | 2.8x10" | 1.3x10™ | 6.7x10" | 5.0x10° | 8.9x10™




A Figura2 mostra a relagcdo entre a frequéncia e a atenuacdo, e suas
respectivas incertezas, onde se pode observar que a atenuagdo aumenta em fungao
da frequéncia e, de forma geral, a incerteza também segue essa tendéncia. Todavia,
os valores de incerteza encontrados no célculo experimental, estdo associados as
diferencas na amplitude do sinal, que pode variar dependendo da frequéncia
nominal de ressonéncia de cada transdutor.
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Figura 2 - Gréfico do coeficiente de atenuagdo experimental e tedrico em fungdo da frequéncia com
suas respectivas incertezas.

5 CONCLUSAO

Foi realizado um estudo da incerteza na medicdo de atenuacdo em liquidos
(glyceral), a partir de calculos tedricos e experimentais. Constatou-se que, para a
atenuacdo teorica, a maior fonte de incerteza € devido a medicao da velocidade e da
viscosidade. No caso da velocidade, a maior contribuicdo para a incerteza foi devido
a variabilidade na captacédo do tempo de pico.

Para a atenuacdo experimental, a maior incerteza é devido a medicdo da
amplitude do sinal, uma vez que quanto maior for a atenuacdo na amostra menor
sera o sinal e, conseqiientemente, maior sera a incerteza.

ABSTRACT

Uncertainty is a metrological parameter defined and intrinsic in any scientific
experiment. Determine, quantify and combine uncertainties improves the standard of
quality and metrological reliability of the results. In this work, the uncertainty of
measurement of attenuation of fluid was studied with aiming of identify the main
parameters that influence this uncertainty. To measure the attenuation, it was used
the ultrasonic transmission=> reception method. Therefore, for each frequency



studied, it was used a pair of transducers of the same nominal frequency of
resonance. It was used four transducers and nine points of frequencies ranging
between 1.0 MHz and 5.0 MHz for the experimental arrangement proposed, it was
found combined uncertainty less than 1% in all cases.

Keywords: ultrasound, attenuation, measurement uncertainty.
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