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“I often say that when you can measure what you are speaking about, and express it in
numbers, you know something about it; but when you cannot measure it, when you cannot

express it in numbers, your knowledge is of a meagre and unsatisfactory kind. ”

“What is not defined, you cannot measure. What is not measured, it cannot improve. What

IS not improving, degrades forever.”

Lord Kelvin

“I can live with doubt and uncertainty and not knowing. I think it is much more interesting

to live not knowing than to have answers that might be wrong. ”

Richard Feynman

“It is better to be

roughly right than precisely wrong.”

John Keynes






Resumo

O trabalho desenvolvido centrou-se na preparacao da acreditacdo NP EN ISO/IEC 17025 do
Laboratdério de Metrologia da empresa Frilabo para prestacdo de servigcos na area das

temperaturas, no ensaio a camaras térmicas e na calibracdo de termometros industriais.

Considerando o ambito do trabalho desenvolvido, séo abordados nesta tese conceitos
tedricos sobre temperatura e incertezas bem como consideracfes técnicas de medicdo da
temperatura e célculo de incertezas. Sdo também referidas considera¢des sobre os diferentes

tipos de camaras térmicas e termometros.

O texto apresenta os documentos elaborados pelo autor sobre os procedimentos de ensaio a
camaras térmicas e respetivo procedimento de calculo da incerteza. Também estdo presentes
neste texto documentos elaborados pelo autor sobre os procedimentos de calibragdo de

termometros industriais e respetivo procedimento de calculo da incerteza.

Relativamente aos ensaios a camara térmicas e calibracdo de termdémetros o autor elaborou
os fluxogramas sobre a metodologia da medicdo da temperatura nos ensaios, a metodologia
de medicdo da temperatura nas calibragdes, e respetivos calculos de incertezas.

Nos diferentes anexos estdo apresentados varios documentos tais como o modelo de folha
de calculo para tratamento de dados relativos ao ensaio, modelo de folha de célculo para
tratamento de dados relativo as calibracGes, modelo de relatorio de ensaio, modelo de
certificado de calibragdo, folhas de céalculo para gestdo de clientes/equipamentos e
numeracdo automatica de relatérios de ensaio e certificados de calibracdo que cumprem o0s
requisitos de gestdo do laboratério. Ainda em anexo constam todas as figuras relativas a
monitorizacdo da temperatura nas camara térmicas como também as figuras da disposicao

dos termometros no interior das camaras térmicas.

Todas as figuras que aparecem ao longo do documento que ndo estdo referenciadas séo da

adaptacdo ou elaboragdo propria do autor.



A decisdo de alargar o ambito da acreditacdo do Laboratdrio de Metrologia da Frilabo para
calibracdo de termdmetros, prendeu-se com o facto de que sendo acreditado como
laboratdrio de ensaios na area das temperaturas, a realizacdo da rastreabilidade dos padrdes

de medida internamente, permitiria uma gestdo de recursos otimizada e rentabilizada.

A metodologia da preparacdo de todo o processo de acreditacdo do Laboratério de
Metrologia da Frilabo, foi desenvolvida pelo autor e esta expressa ao longo do texto da tese

incluindo dados relevantes para a concretizacdo da referida acreditacdo nos dois ambitos.

A avaliacdo de todo o trabalho desenvolvido sera efetuada pelo o organismo designado IPAC
(Instituto Portugués de Acreditacdo) que confere a acreditacdo em Portugal. Este organismo
ird auditar a empresa com base nos procedimentos desenvolvidos e nos resultados obtidos,
sendo destes 0 mais importante o Balanco da Melhor Incerteza (BMI) da medicado também
conhecido por Melhor Capacidade de Medicdo (MCM), quer para 0 ensaio as camaras
térmicas, quer para a calibragdo dos termometros, permitindo desta forma complementar os

servicos prestados aos clientes fidelizados a Frilabo.

As camaras térmicas e 0s termdmetros industriais sdo equipamentos amplamente utilizados
em diversos segmentos industriais, engenharia, medicina, ensino e também nas instituicdes
de investigacdo, sendo um dos objetivos respetivamente, a simulacdo de condig¢des
especificas controladas e a medicdo de temperatura. Para entidades acreditadas, como os
laboratdrios, torna-se primordial que as medicBGes realizadas com e nestes tipos de
equipamentos ostentem confiabilidade metroldgical, uma vez que, resultados das medigGes

inadequados podem levar a conclusdes equivocadas sobre os testes realizados.

Os resultados obtidos nos ensaios a cdmaras térmicas e nas calibrac@es de termometros, sdo

considerados bons e aceitaveis, uma vez que as melhores incertezas obtidas, podem ser

! Confiabilidade metrolégica — Capacidade de ter confianga nos resultados obtidos através de medigdes.
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comparadas, através de consulta publica do Anexo Técnico do IPAC, com as incertezas de
outros laboratorios acreditados em Portugal.

Numa abordagem mais experimental, pode dizer-se que no ensaio a camaras térmicas a
obtencdo de incertezas mais baixas ou mais altas depende maioritariamente do
comportamento, caracteristicas e estado de conservacdo das camaras, tornando relevante o

processo de estabilizacdo da temperatura no interior das mesmas.

A maioria das fontes de incerteza na calibracdo dos termdmetros sdo obtidas pelas
caracteristicas e especificacdes do fabricante dos equipamentos, que se traduzem por uma
contribuicdo com o mesmo peso para o calculo da incerteza expandida (a exatiddo de
fabricante, as incertezas herdadas de certificados de calibracdo, da estabilidade e da

uniformidade do meio térmico onde se efetuam as calibracées).

Na calibracdo dos termdémetros as incertezas mais baixas obtém-se para termometros de
resolucbes mais baixas. Verificou-se que os termémetros com resolucdo de 1°C nao
detetavam as variacGes do banho térmico. Nos termdmetros com resolugdes inferiores, o
peso da contribuicdo da dispersdo de leituras no calculo da incerteza, pode variar consoante
as caracteristicas do termometro. Por exemplo os termdmetros com resolucdo de 0,1°C,

apresentaram o maior peso na contribuicdo da componente da disperséo de leituras.

Pode concluir-se que a acreditacdo de um laboratério € um processo que nao é de todo facil.
Podem salientar-se aspetos que podem comprometer a acreditacdo, como por exemplo a ma
selecdo do ou dos técnicos e equipamentos (ma formacéao do técnico, equipamento que ndo
seja por exemplo adequado a gama, mal calibrado, etc...) que vao efetuar as medigdes. Se

néo for bem feita, vai comprometer todo 0 processo nos passos seguintes.

Deve haver também o envolvimento do todos os intervenientes do laboratorio, o gestor da
qualidade, o responsavel técnico e os técnicos, sé assim € que € possivel chegar a qualidade
pretendida e a melhoria continua da acreditacdo do laboratério. Outro aspeto importante na
preparacdo de uma acreditacdo de um laboratdrio é a pesquisa de documentacao necessaria
e adequada para poder tomar decisbes corretas na elaboracdo dos procedimentos
conducentes a referida. O laboratério tem de mostrar/comprovar através de registos a sua

competéncia.
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Finalmente pode dizer-se que competéncia € a palavra chave de uma acreditacdo, pois ela
manifesta-se nas pessoas, equipamentos, métodos, instalacbes e outros aspetos da instituicao

a que pertence o laboratorio sob acreditacao.

Palavras-Chave: Camaras Térmicas, Termometros, Ensaio, Calibragdo, Temperatura,
Metrologia, Padrdo, Rastreabilidade, Uniformidade Térmica, Estabilidade Térmica,
Incerteza, Acreditacdo, NP EN ISO/IEC 17025.
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Abstract

The developed work was focused on the accreditation NP EN ISO / IEC 17025 of the Frilabo
Metrology Laboratory to provide services in the field of temperatures, in the thermal

chambers test and calibration of industrial thermometers.

Considering the scope of this work, are discussed in this thesis theoretical concepts of
temperature and uncertainties as well as technical considerations of temperature
measurement and calculation uncertainties. They are also referred to considerations about

the different types of thermometers and thermal chambers.

The text presents the documents prepared by the author on the procedures to test thermal
chambers and respective uncertainty calculation procedure. They are also present in the texto
documents drawned up by the author of the industrial thermometers calibration procedures

and respective uncertainty calculation procedure.

For the thermal chambers tests and thermometers calibration the author elaborated the
flowcharts about temperature measurement methodology in testing, temperature

measurement methodology in calibration, and respective calculations of uncertainty.

The various annexes are presented several documents such as spreadsheet model for tests
data analysis, spreadsheet model calibrations data analysis, model for test report template,
model for calibration certificate template, spreadsheet models for customer/equipment
management and automatic numbering of test reports and calibration certificates regarding
to laboratory management requirements. Still attached there is all the figures relating to the
temperature monitoring in the thermal chambers as well as the figures relating to

thermometers disposition inside the thermal chambers.

All figures that appear throughout the document that are not referenced are the adaptation or

the author's own elaboration.



The decision to extend the scope of accreditation of Frilabo Metrology Laboratory for
thermometers calibration, caught up with the fact that being accredited as a testing laboratory
in the field of temperature, achieving traceability of internal measurement standards, allow

a optimized management resources.

The methodology of the preparation of the entire accreditation process of the Frilabo
Metrology Laboratory, was developed by the author and is expressed throughout the text of

the thesis the relevant data for the realization of such accreditation in two areas.

The evaluation of all the developed work will be carried out by the agency appointed IPAC
(Portuguese Institute of Accreditation) which provides accreditation in Portugal. This
accreditation organism will audit the company on the basis of developed procedures and the
achieved results, and of these the most important to Balance the Best Uncertainty (BMI)
measurement also known as Best Measurement Capability (MCM), or for testing the thermal
chambers, or for the calibration of thermometers, thus allowing complement the services
provided to loyal customers loyal to Frilabo.

The thermal cameras and industrial thermometers are widely used in various industries,
engineering, medicine, teaching and also research institutions, one of the goals respectively,
the simulation of specific controlled conditions and temperature measurement. For
accredited entities, such as laboratories, it is essential that the measurements taken with and
in this types of equipment bearing metrological reliability, since inadequate results of

measurements can lead to erroneous conclusions about the realised tests.

The results obtained in thermal chambers test and thermometers calibration, are considered
good and acceptable, since the best uncertainties obtained can be compared through public
consultation of the IPAC Technical Annex, with the uncertainties of other accredited

laboratories in Portugal.

In a more experimental approach, we can say that in thermal chambers test to obtain lower
or higher uncertainty mainly depends on the behavior, characteristics and chambers

conservation state, concerning which the temperature stabilization process inside the same.

Most sources of uncertainty in the thermometers calibration are obtained by the

characteristics and the equipment manufacturer's specifications, which amount to a



contribution of the same weight in calculating the expanded uncertainty (accuracy
manufacturer, uncertainties inherited calibration certificates , stability and uniformity of the

thermal environment where the calibrations are carried out).

In thermometers calibration lower uncertainties are obtained for lower thermometers
resolutions. It was found that the thermometers with a resolution of 1°C do not detected no
variations in the thermal bath. In thermometers with lower resolutions, the weight of the
contribution readings dispersion in the calculation of uncertainty, may vary depending on
the thermometer characteristics. For example, thermometers with a resolution of 0.1°C, are

the heaviest weight in the readings dispersion component of the contribution.

It can be concluded that a laboratory accreditation is a process that is not at all easy. Aspects
can be noted that may compromise the accreditation, such as poor selection in the technicians
and equipment (untrained technician, equipment which is not suitable for example to the
range, poorly calibrated, etc ...) that will perform the measurements. If not done well, it will
compromise the whole process in the following steps.

There must also be the involvement of all laboratory workers, quality manager, technical
manager and technicians, only then is it possible to reach the required quality and continuous
improvement of laboratory accreditation. Another important aspect in the preparation of a
laboratory accreditation is the search of a necessary and proper documentation to be able to
make correct decisions in the preparation of procedures leading to that. The laboratory has

to show/prove by records its competence.

Finally it can be said that competence is the keyword of an accreditation, as it manifests
itself in people, equipment, methods, installations and other aspects of the institution to

which it belongs under the laboratory accreditation.

Keywords: Thermal Chambers, Thermometers, Test, Calibration, Temperature,
Metrology, Standard, Traceability, Thermal Uniformity, Thermal Stability, Uncertainty,
Accreditation, NP EN ISO/IEC 17025.
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1. INTRODUCAO

1.1. MOTIVACAO E CONTEXTUALIZACAO

O trabalho apresentado neste texto insere-se na obtencdo do grau de Mestre em Engenharia
constituindo uma prova para a conclusdo do Mestrado em Engenharia de Instrumentagéo e
Metrologia (MEIM).

Este projeto surgiu do desejo de realizar um trabalhno no ambito da Metrologia de
Temperaturas. A Frilabo encontrava-se a recrutar pessoal técnico qualificado na area da
Metrologia com o objetivo de fazer a acreditacdo de ensaios na area das temperaturas e ja

tinha efetuado varios contactos.

Constatando-se que o grau de dificuldade deste projeto estava ao nivel de uma tese de
mestrado, foi estabelecido um protocolo entre o ISEP e a Frilabo para a implementacdo da
acreditacdo do Laboratério de Metrologia da Frilabo no ensaio de camaras térmicas em
diferentes gamas de temperatura, e mais tarde entdo, em calibracdo de termémetros, ndo s6
para poder efetuar servicos a entidades externas, mas também para rentabilizar e rastrear os
padrdes internamente. Para perceber melhor o porqué desta necessidade, passa-se a

descrever um pouco o perfil da empresa.

De momento, a Frilabo é fundamentalmente uma empresa intermediaria de comercializagcéo

de bens de laboratorio e de diagndstico laboratorial. Possui uma gama de produtos de



aplicacdo vasta em areas laboratoriais, hospitalares e para fertilizagdo in vitro
(equipamentos, consumiveis, reagentes, meios de cultura, entre outros), representando
marcas de referéncia no mercado europeu e internacional (Biocare Europe, Liofilchem,
Applichem, Orange Scientific, Santa Cruz, Metabion, Amcor, Bioplastics, Labogene,

Biosan, Panasonic, entre outros).

Desde sempre esteve posicionada no mercado como um intermediério na troca de bens
laboratoriais. Contudo, face as adversidades do mercado atual, dominado pelas grandes
empresas internacionais de logistica, na area laboratorial e diagndstico, que assumem cada
vez mais as representacOes exclusivas de marcas de destaque neste mercado, a Frilabo
decidiu definir outro tipo de estratégia, ou seja, passar a ser também uma empresa de

produtos e servigos proprios.

As grandes empresas internacionais, face a concorréncia de pequenos distribuidores locais,
acabam por absorver as empresas disponiveis no mercado de bens laboratoriais, deixando
sem opg¢des de comercializacdo as pequenas empresas/distribuidores, como é caso da
Frilabo. Assim, ser apenas uma empresa de comercializa¢do de produtos deixou de ser a
estratégia Unica da empresa, e pelo contrario, optar por ser uma empresa de especializacdo
em determinados bens e servicos. Assim, mantendo uma marca propria, pode desenvolver
produtos e servigos, aproveitar o seu know how de mercado comercial e promové-lo junto

dos mercados nacionais e internacionais.

Surgiu entdo o Laboratério de Metrologia da Frilabo, desenvolvido inicialmente para prestar
servicos de calibracdo na area dos pequenos volumes (micropipetas). Tendo agora uma boa
posicdo nos clientes ja fidelizados, decide alargar o seu leque de servigos e projeta a ideia de
obter a acreditacdo para ensaios em camaras térmicas e calibracdo de termometros

industriais.

1.2. OBJETIVOS

No &mbito da acreditacdo do referido laboratério, para prestacdo de servi¢os de ensaio a
camaras térmicas e calibracdo de termometros industriais, o presente trabalho teve por

finalidade a proposic¢ao e cumprimento dos seguintes objetivos:



e Pesquisar, analisar e avaliar as diferencas existentes entre os documentos que se

referem a medicdo da temperatura;

e Desenvolvimento de procedimentos internos e instrucbes de trabalho para a
realizacdo de ensaios com vista a determinacdo da uniformidade e estabilidade
térmica das camaras e calibracdo de termdmetros que contemplem os requisitos
minimos e o calculo da incerteza de medicdo (procedimentos de medicdo da

temperatura na execucgdo dos ensaios e calibragdes e de calculo de incertezas);

e Execucdo das medicGes de temperatura, nas instalagdes da empresa e de alguns dos
seus clientes, em varios tipos de camaras térmicas em diferentes gamas de
temperatura e avaliacdo dos resultados com base nos procedimentos internos

desenvolvidos;

e Execucdo das calibracbes em termdémetros de resolugdes distintas em varios pontos
de temperatura e avaliacdo dos resultados com base nos procedimentos internos

desenvolvidos;

e Expressao da Melhor Capacidade de Medigédo (MCM), ou BMI (Balanco de Melhor
Incerteza) de forma a harmonizar a sua apresentacdo nos documentos relacionados a

acreditacdo de laboratdrios pelo Instituto Portugués de Acreditacdo (IPAC).

e Consciencializar clientes da Frilabo, proprietarios e usuarios de cadmaras térmicas e
termémetros industriais que as medi¢fes de temperatura acreditadas garantem a

confiabilidade metroldgica nos resultados.

1.3. CALENDARIZACAO

A motivacdo deste trabalho e a sua prossecu¢do conduziu a calendarizacdo apresentada na
Tabela 1.



Tabela 1 Calendarizacéo do projeto

2015
Jul Ago Set

Atividades desenvolvidas 2016

Mar Abr Mai Jun Out Nov Dez

Estudo das normas e

documentagao técnica

Aquisicao de equipamentos
para os ensaios e sua
calibragdao
Procedimentos de medicao e
de cdlculo de incertezas
(ensaios)

Implementagao dos
procedimentos de forma a
obter histérico de medigdes e
de incertezas (ensaios)
Participagdo num ensaio de
aptiddo de camaras térmicas
Aquisicao de equipamentos
para as calibragoes e sua
calibragao
Procedimentos de medicao e
de calculo de incertezas
(calibragoes)
Implementagdo dos
procedimentos de forma a
obter historico de medigdes e
de incertezas (calibragées)
resultados obtidos
Entrada de instrugdo de
processo para o IPAC
Auditorias externas e
concegao da acreditagao para
prestagao de servigos nos dois
ambitos

1.4,  ORGANIZACAO DO DOCUMENTO

Este documento estd organizado em 8 capitulos sendo que o Capitulo 1 faz a introducdo ao
documento, descrevendo o enquadramento, os objetivos do trabalho e a sua organizagéo.
Neste capitulo também se mencionam as caracteristicas da empresa Frilabo e a sua

necessidade de preparar a acreditacdo que consta dos objetivos deste trabalho.

O Capitulo 2 situa o leitor relativamente ao panorama nacional e internacional da medi¢édo

de temperatura em ensaios e calibragdes.



O Capitulo 3 aborda alguns conceitos—fundamentais da Metrologia para este projeto,
incluindo nogOes de rastreabilidade de padrdes, incertezas na medicdo e defini¢des do

Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM) relevantes nos temas abordados.

Os conceitos tedricos relativos ao ensaio das camaras térmicas e calibracdo de termometros
sdo descritos no Capitulo 4, ou seja, sdo abordados conceitos referentes a grandeza
temperatura bem como & instrumentacdo com ela relacionada que s&o os termémetros e as

camaras térmicas.

O Capitulo 5 aborda as questdes mais importantes da norma NP EN ISO/IEC 17025 que
dizem respeito ao processo de acreditagdo de laboratorios, expondo a necessidade da referida

acreditacéo.

No Capitulo 6 o texto apresenta os documentos elaborados pelo autor sobre os
procedimentos de ensaio de camaras térmicas e respetivo procedimento de calculo da
incerteza. Constam ainda neste capitulo, a descricao de todos os equipamentos utilizados, 0s
resultados obtidos, fluxogramas elaborados pelo autor sobre a metodologia de medicéo da
temperatura nos ensaios e sobre 0 método do calculo da incerteza e ainda aspetos de teor
experimental observados durante as acreditacbes dos servicos de Ensaio a Camaras

Térmicas.

No Capitulo 7 o texto apresenta os documentos elaborados pelo autor sobre os
procedimentos de calibracdo de termometros industriais e respetivo procedimento de célculo
da incerteza. Constam ainda neste capitulo, a descricdo de todos os equipamentos utilizados,
os resultados obtidos, fluxogramas elaborados pelo autor sobre a metodologia de medicao
da temperatura nas calibragdes e sobre 0 método do célculo da incerteza e ainda aspetos de
teor experimental observados durante as acreditacfes dos servicos de Calibracdo de

Termdmetros Industriais.

No Capitulo 8, estdo apresentadas as principais conclusdes do trabalho e ainda sugestdes de

melhoria, bem como-possiveis trabalhos futuros.

Finalmente, nos diferentes anexos estdo apresentados varios documentos tais como o0 modelo
de folha de célculo para tratamento de dados relativos ao ensaio, modelo de folha de calculo

para tratamento de dados relativo as calibra¢fes, modelo de relatério de ensaio, modelo de



certificado de calibragdo, folhas de céalculo para gestdo de clientes/equipamentos e
numeracao automatica de relatdrios de ensaio e certificados de calibragdo que cumprem os
requisitos de gestdo do laboratério. Ainda em anexo constam todas as figuras relativas a
monitorizacao da temperatura nas camara térmicas como também as figuras da disposicéao

dos termOmetros no interior das camaras.



2. ESTADO DE ARTE

Neste capitulo é feita uma abordagem ao referencial normativo e documentagdo técnica
existente, num contexto nacional e internacional, relativa & medicdo de temperatura em
camaras térmicas e a calibracdo de termometros. O referencial normativo diz respeito a
documentacao que tem vindo a ser desenvolvida de acordo com as diretrizes e o parecer de
entidades superiores, que contém os requisitos técnicos e de gestdo para realizar uma

acreditacéo.

2.1. ORGANISMOS DE ACREDITACAO

No panorama nacional e internacional, na prestacdo de servigos de ensaios e calibragoes,
existem varios laboratorios que sdo acreditados por organismos de acreditacdo local. A
acreditacdo é de caracter voluntario e representa o reconhecimento formal das competéncias
de um laboratério para desenvolver atividades especificas, seguindo requisitos

estabelecidos.

Em Portugal, os laboratérios séo acreditados pelo Instituto Portugués de Acreditacdo

(IPAC), e constituem uma rede de laboratorios portugueses acreditados. Neste momento,



através do diretdrio de entidades acreditadas do site do IPAC, constata-se que existem 20
laboratérios acreditados para prestagdo de servigos de ensaio a camaras térmicas, com a
designacdo de acreditacio de “Equipamentos e instalagdes para controlo
ambiental/climatico” e 21 laboratorios acreditados para prestacao de servigos de calibragdes
em temperatura e/ou humidade, com a designacdo de acreditacdo de “Temperatura e

humidade”.

Para além do IPAC, existem organismos de acreditacdo bastante conhecidos e crediveis

como se pode observar na Tabela 2.

Tabela 2 Organismos de acreditagéo de outros paises

Pais Organismo de Acreditagdo Local

m INMETRO - Instituto Nacional de Metrologia, Normalizagdo e Qualidade Industrial
m COFRAC - Comité Frangais d’Accréditation

UKAS — United Kingdom Accreditation Service

DKD — Deutscher Kalibrierdienst

m ENAC - Entidad Nacional de Acreditacion

SINAL - Sistema Nazionale per I’Accreditamento di Laboratori

A acreditacdo deve ser feita segundo metodologias harmonizadas em todo o Mundo e por
ISSO 0s organismos da Tabela 2, juntamente com o IPAC entre outros, s&o membros de
cooperacBes internacionais de laboratérios de acreditacdo, o International Laboratory
Accreditation Cooperation (ILAC), o European co-Operation for Accreditation (EA) e o
International Accreditation Forum (IAF). Assim, o IPAC e outros organismos de
acreditacdo local passam a ser signatarios de Acordos de Reconhecimento MUtuo destas
organizacOes internacionais, fazendo com que as acreditacdes passem por ser também uma
ferramenta de globalizacdo, de modo a facilitar o comércio e a aceitacdo de resultados
provenientes de calibracdes e ensaios (e noutros ambitos: inspecdes, certificacdo de sistemas

de gestdo, certificacdo de produtos, etc.).

2.2. REFERENCIAL TECNICO

A quantidade de documentacéo referente a medicdo de temperatura em cAmaras térmicas ou
a calibracdo de termdmetros ndo € extensa. Foi realizada uma analise critica das

metodologias de avaliagdo mencionada nos documentos elaborados em diferentes paises



(incluindo Portugal) de acordo com as recomendagdes dos organismos de acreditacdo, a qual
é apresentada no texto abaixo.

Convém ressaltar que o procedimento de pesquisa adotado na analise do panorama nacional
e internacional relativo ao ensaio a cdmaras térmicas e calibracdo de termdmetros industriais
foi de caracter exploratdrio, uma vez que a aquisi¢do de maior conhecimento relativamente
aos termos e definicbes que estdo descritos, requer a consulta dos documentos originais que

aqui sao referidos.

2.2.1. MEDIGCOES DE TEMPERATURA EM CAMARAS TERMICAS
Franca — Association Francaise de Normalisation (AFNOR)

A AFNOR ¢é um grupo organizado que se foca na normalizacéo e na certificacdo, sendo o
lider francés no que toca a gestdo de qualidade, ambiente e seguranca. A AFNOR
desenvolveu a norma, NF X 15-140 — Enceintes Climatiques et Thermostatiques de 2002,
que define e descreve os critérios para caracterizacdo e verificagdo de cAmaras termostaticas
(apenas medicgdes de temperatura) e climaticas (medicGes de temperatura e humidade). Esta
norma também define a metodologia que se aplica as cdmaras com ou sem ventilagédo forcada
de ar, construidas para executar ensaios climaticos (com controlo de temperatura e
humidade) e térmicos (apenas com controlo de temperatura), bem como o célculo da
incerteza. Os métodos descritos nesta norma sao validos nas seguintes faixas de temperatura
e humidade: -100 a 600 °C e 0 a 100 % HR. Para medi¢es em camaras que ndo excedam
um volume de 2 m® a norma sugere a colocacgdo de 9 sensores no seu interior, e 15 sensores
para volumes compreendidos entre 2 e 20 m®. Esta norma refere ainda o tipo de sensores a
serem utilizados e a sua disposicdo no espaco da camara: podem ser termopares do tipo T, J
e K, ou termorresisténcias (RTDs) de platina de 100 Q a 0 °C (Pt 100) e quanto a disposicéo,
no caso da caracterizagdo da camara vazia, esses sensores devem ocupar as arestas e 0 centro
delimitado pelo espaco de trabalho. Este espago de trabalho € caracterizado pelas distancias
iguais das paredes da camara em 1/10 de cada uma das dimensdes do volume interno

(comprimento, largura e altura) da camara (Figura 2).



Volume interno total

/‘ Espaco de trabalho ./’

./' L

Figura 1 Representacdo do espaco de trabalho delimitado pela disposi¢cdo dos sensores

Quanto ao registo das leituras, devem acontecer, no maximo, a uma cadéncia de 1 minuto.
Apos a estabilizacdo?, no minimo 30 medigBes devem ser registadas por sensor e o periodo

minimo de medicdes é de 30 minutos.

A diferenca méaxima de temperatura em ambiente estavel entre os valores médios obtidos,
com o acréscimo da incerteza expandida, designa-se de homogeneidade. No entanto, a

2 Estabilizacdo — Termo utilizado quando a temperatura apresenta oscilagdes constantes em torno de um valor estabelecido.

10



diferenca entre o valor médximo e minimo obtido, com o acréscimo da incerteza expandida e
no mesmo ambiente estavel, designa-se de homogeneidade méaxima. Na norma aparece
também o termo estabilidade, que é a diferenca entre os valores maximos e minimos obtidos
para cada ponto durante o tempo de medicéo e estabilidade maxima, o ponto com o valor

maximo de estabilidade.

Alemanha — Deutscher Kalibrierdienst (DKD)

Na Alemanha, o organismo de acreditacdo ja mencionado anteriormente, 0 DKD, publicou
em 2009 o guia DKD-R 5-7 — Calibration of Climatic Chambers, versdo traduzida para
inglés do DKD-R 5-7 — Kalibrierung von Klimaschréanken, publicado em 2004, que se
refere a caracterizacdo de camaras e a estimativa da incerteza de medic¢do, no ambito dos

laboratdrios acreditados pelo mesmo.

Ao contrario do termo espaco de trabalho utilizado na norma da AFNOR, o guia alemé&o
utiliza o termo volume Util, que é o volume parcial da camara definido pelos locais de
medicdo dos sensores. Este guia diz ainda que local de medicao € a posicao espacial na qual
um sensor é posicionado no volume util, e local de medigdo de referéncia como sendo, a

partida, o centro do volume util.

A caracterizacdo da camara passa por: comparar a indicacdo da temperatura pelo sensor
interno da camara com os valores medidos do espaco Util; estimar a incerteza de medicéao
sob condicdes definidas; teste de conformidade com as tolerancias definidas pelo usuario ou
especificacbes técnicas (quando solicitado); caracterizacdo somente em locais de medicdo

individuais (se solicitado).

O guia aleméao apresenta-se um pouco complexo e ainda com algumas restri¢cdes, como por
exemplo, a cdmara s6 pode ser caracterizada se houver a disponibilidade de especificacGes
técnicas do fabricante, documentos técnicos sobre os sensores, informacgdes adicionais como
por exemplo a especificacdo e a posicdo dos sensores e caracteristicas de isolamento, entre

outras.

E feita uma distingdo entre cAmaras com ou sem circulagio de ar no volume (til e apresenta

trés métodos de caracterizagdo. O primeiro método é com o volume (til sem carga, o segundo
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método apresenta preenchimento de 40% do volume (til com corpos de ensaio® e o terceiro
método para locais de medicéao individuais que ndo formem um volume atil. No primeiro e
segundo caso, 0 numero e posi¢do dos sensores apresenta a mesma configuracdo da norma

francesa, 9 sensores, sendo posicionados nas arestas e no centro do volume util.

Para as medicOes, este guia ndo apresenta sugestdes de sensores/transdutores, apenas
estabelece que todos os instrumentos usados para a sua realizacdo devem estar devidamente
calibrados, e quanto ao registo das medicdes, volta a estar novamente de acordo com a horma
francesa, que diz que apds a estabilizacdo, pelo menos 30 leituras devem ser registadas

durante 30 minutos.

Contrariamente a norma francesa, a homogeneidade surge aqui definida como néo-
homogeneidade espacial, determinada através da maior diferenca de temperatura entre um
local de medicdo e o local de referéncia (o guia define local de referéncia o sensor colocado
no centro do volume (til). Por sua vez a estabilidade aparece como nao-estabilidade temporal
e é medida igualmente para cada ponto, mas através da diferenca entre a temperatura média

temporal e a temperatura média medida no ponto.

A incerteza do sistema de medicdo é estimada através da combinacdo de todas as
contribuicdes de incerteza, tais como: incerteza de calibracdo; resolucdo; outras fontes

detalhadas no guia.

Reino Unido — Society of Environmental Engineers (SEE)

A SEE é uma sociedade profissional formada por engenheiros que existe para promover a
consciencializacdo das questdes relativas a engenharia ambiental e para fornecer aos

membros da sociedade formacdo dentro desta area. Desta sociedade faz parte um grupo

3 Corpo de ensaio — Itens que simulam os objetos de carga.
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técnico que preparou o guia do Reino Unido intitulado SEE:2003 — A Guide to Calculating
the Uncertainty of the Performance of Environmental Chambers, de 2003.

No que diz respeito a quantidade e disposicdo de sensores, este guia concorda com o guia
alemé&o e com a norma francesa, no entanto, para volumes maiores, sensores extras poderdo
ser utilizados. Para o caso de uma camara onde seja evidenciada a dissipacao de calor, as
medicdes devem ser efetuadas de maneira a que efeitos de dissipacdo possam ser

quantificados.

Aqui  surgem os termos flutuacdo  (estabilidade térmica) e  gradiente
(uniformidade/homogeneidade térmica). O primeiro diz respeito as variagcdes de temperatura
em cada ponto de medicdo e é calculado através da dispersao de leituras (desvio-padrao) de
uma repetibilidade de medicdes, o segundo corresponde a maior dispersdo das medicGes de
em todos 0s pontos, num dado momento, ou seja, 0 maior desvio-padrdo registado ao longo
do tempo de medicéo. Se a incerteza apresentada for para cada ponto de medicéo, o valor
utilizado para a fonte de incerteza relativo a estabilidade térmica é o desvio-padréo obtido
para esse ponto. Ja se a incerteza apresentada for corresponde a uma medicéo global, ou seja,
a média de todos o0s sensores, serd contabilizada a uniformidade térmica juntamente com a

maior estabilidade térmica verificada.

Volta a estar de acordo com o guia aleméo, no que diz respeito a ndo recomendar nenhum
tipo de sensor de temperatura em especial, apenas requer que sejam calibrados para as

condicdes de uso.

Relativamente a aquisicao dos dados, este guia concorda também com o guia alemé&o e com
a norma francesa, pelo que recomenda que a aquisicao deva ser feita apés a estabilizacdo da

temperatura.

Este guia refere ainda dois tipos de analise para a incerteza de medicdo: o caso médio
(avarage case analysis) e o pior caso (worst case analysis). Na analise do cado médio,
calcula-se a incerteza para a condicdo média, a e declaracdo de conformidade é a seguinte:
“A temperatura medida durante o teste foi [valor obtido + incerteza obtida] com um nivel de

confianca de 95%.”. A analise do pior caso utiliza os valores do ponto de medi¢do que
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apresenta uma maior diferenca em relacio ao setpoint®. E adicionada a incerteza expandida
do ponto de medigdo a diferenca entre o valor médio obtido no ponto de medig&o e o valor
de setpoint juntamente com o dobro do valor de flutuacdo nesse ponto, e é declarada a
seguinte condicdo de conformidade: “Nenhum ponto da cadmara sob teste esteve fora da faixa

[setpoint + incerteza obtida] com um nivel de confianca de 95%”.

Brasil — Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (INMETRO)

Desta entidade, faz parte a CGCRE (Coordenacdo Geral de Acreditacdo do INMETRO).
Este grupo, inserido na estrutura organizacional do INMETRO, é a parte que se foca nas
questdes relacionadas com a acreditacdo de laboratérios da rede brasileira. Recentemente,
em 2013, o CGCRE desenvolveu um documento de caracter orientativo que apresenta
sugestBes para que os laboratdrios acreditados e postulantes a acreditacdo estabelecam
procedimentos para a calibracdo de cdmaras térmicas sem carga, 0 DOQ-CGCRE-028 —

Orientacao para a Calibracdo de Camaras Térmicas sem Carga.

Como o proprio titulo diz, este documento somente se aplica a calibracdo de camaras
térmicas sem carga e define também fontes de incerteza para o calculo da incerteza
expandida. No que diz respeito ao posicionamento dos sensores no interior da camara, este
documento esta de acordo com a norma francesa, com o guia aleméo e com o guia britanico,
e sugere que a cAmara seja ensaiada em pelo menos 3 patamares® de temperatura com as
seguintes condicOes de ensaio: a temperatura ambiente esteja entre 15 e 35 °C, a humidade
relativa do ar esteja entre 25 e 75% HR e a pressao atmosférica de 860 a 1060 hPa. Diz ainda
que a camara deve estar nivelada, em local livre de vibracdes, radiacdo solar e interferéncias

eletromagnéticas.

4 Setpoint — Valor de temperatura que ¢ selecionado no controlador da camara térmica.

5 patamar — Termo utilizado com o mesmo sentido de interpretagdo que “ponto de temperatura”.
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Quanto a instrumentacdo, esta norma refere que o tipo de sensores a serem utilizados no

espacgo da camara podem ser Pt 100 (como a norma francesa) e termopares do tipo N, Je T.

Quanto ao registo das leituras, volta a estar de acordo com as referéncias anteriores: os dados
devem ser registados, no minimo, a cada 1 minuto. Apés a estabilizacdo da temperatura,

devem ser realizadas, no minimo, 30 medigdes por sensor.

A caracterizagdo de uma camara térmica, para efeito deste documento, consiste na
determinacéo dos seguintes parametros: uniformidade térmica, estabilidade térmica e desvio
da temperatura de controlo. A estabilidade e uniformidade térmica séo obtidas da mesma
maneira que no guia briténico (pelos desvios-padrdes) e o desvio da temperatura de controlo
é determinado pela diferenca entre a temperatura estabelecida como temperatura de controlo
(setpoint) e a temperatura média da camara. No entanto, refere ainda alguns parametros, cuja
avaliacdo pode ser solicitada pelo cliente: tempo de recuperacdo apds uma acdo intencional;
taxa de mudanca da temperatura; sobre-temperatura (temperature overshoot); efeito da

radiacdo térmica; outros parametros exigidos em normas/regulamentos especificos.

Portugal — Associacdo de Laboratdrios Acreditados de Portugal (RELACRE)

Por ultimo, faz-se uma analise do Guia RELACRE 19 — Camaras Térmicas: Conceitos
Basicos, Realizacao do Ensaio Térmico e Avaliacdo do Relatério de Ensaio. Desenvolvido em
2003 pelo grupo de trabalho GT06 da RELACRE, este guia integra conceitos basicos de
metrologia das temperaturas nesta area, como seja uniformidade e estabilidade térmica,
conceitos sobre termodindmica e aborda alguns tipos de cAmaras térmicas onde é possivel efetuar

0 ensaio.

Este guia ndo evidencia o facto de a camara ser ensaiada com ou sem carga, apenas diz que a
disposi¢do dos sensores na cdmara térmica deve ser feita de forma a otimizar o estudo da
variacao espacial da temperatura. Numa primeira abordagem, a camara deve ser ensaiada na sua
globalidade, ou pode apenas incidir na zona de utilizacdo (exemplo: uma s prateleira). No caso
de volumes muito pequenos, o0 numero de sensores a usar fica condicionado a possibilidade de
colocacdo dos mesmos. Assim, podera haver camaras em que apenas seja possivel estudar 1 ou

2 pontos (1 ou 2 sensores).
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Da mesma maneira que os documentos anteriores, 0s sensores devem ser colocadas com alguma
distancia das paredes e/ou prateleiras, para que o sensor ndo contacte com superficies condutoras

(cerca de 1/10 da dimens&o), sugerindo ainda algumas sugestées de como fazer o mapeamento®.

O Guia RELACRE 19 néo faz também referéncias ao tipo de sensores a utilizar, destacando s6
gue o equipamento de medicdo de temperatura a utilizar no ensaio de camaras térmicas deve
estar calibrado e rastreado, ser adequado a gama de temperaturas a ensaiar e possuir resolu¢édo

adequada as exigéncias dos métodos ou fungdes a que a camara se destina.

Aqui voltam a surgir os termos estabilidade e uniformidade térmica, mas com uma conotacéo
diferente dos referenciais anteriores, onde as mesmas aparecem. Desta vez, estabilidade
térmica € definida como a aptiddo para manter, ao longo do tempo, a mesma temperatura
(desvio temporal) e é calculada em cada ponto de medigdo através da diferenca entre a
temperatura méxima e minima registada para esse ponto. Por sua vez, uniformidade térmica
¢ a aptidao para manter a mesma temperatura nos varios pontos espaciais da camara (desvio
espacial) e é calculada através da diferenca entre o valor médio mais alto e o valor médio

mais baixo do conjunto dos sensores usados.

Respeitante & aquisicdo dos dados, este guia ndo refere o nimero de leituras nem o tempo de
ensaio. Apenas refere que n leituras devem ser efetuadas e o seu tempo de amostragem deve
ser calculado através da determinacdo do periodo de oscilacGes constantes de temperatura

em torno do setpoint, ja em fase de estabilizacao.

O guia dispde ainda de alguns anexos onde exemplifica o calculo de incerteza e dois métodos

de teste de conformidade.

6 Mapeamento — Termo que se refere a disposi¢do e nimero de sensores utilizados no espaco da camara térmica.
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2.2.2. CALIBRACAO DE TERMOMETROS

A Frilabo decidiu fazer a calibracdo do conjunto (sensor de temperatura + indicador de

temperatura)’, ou seja, de um termometro industrial como se pode ver na Figura 2.

Sendo assim, ndo sera discutida a matéria relativa a calibracdo apenas do sensor e calibracao
apenas do indicador, pelo que a analise serd exclusivamente focada na calibracdo do

conjunto, o que tornou mais simples a analise dos documentos de referéncia existentes.

Indicacdo da
temperatura ¥—__

Sensor de
temperatura

Figura 2 Termometro industrial (sensor e equipamento de leitura)

Assim, o laboratorio da Frilabo ndo podera aceitar um pedido de calibragdo de um sensor
termopar ou de uma Pt 100, pois ndo ira dispor de um procedimento nem de instrumentacdo

necessaria para esse ambito.

" Um sensor de temperatura, por exemplo, uma Pt 100, por si s6 ndo é um termometro, visto que néo dispde de indicacdo

do valor da temperatura. Para se poder utilizar o termo termémetro, terd de ser um conjunto que contemple um elemento
sensor acoplado a um sistema de aquisicéo de dados que permite ler e mostrar num indicador digital ou analégico (p.e.,

um multimetro digital que permita converter um sinal lido em tenséo ou resisténcia para temperatura).
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No entanto, existem laboratérios acreditados que tém a flexibilidade de poder prestar
servicos de calibracdo a termometros (0 sensor juntamente com o indicador da temperatura),
a sensores de temperatura e a indicadores de temperatura, separadamente, atraves de
processos de simulacdo. Esta simulacdo acaba por ser um método de substituicdo. Ou seja,
na calibracdo de um indicador de temperatura, estes laboratorios utilizam o método da
substituicdo de um sensor de temperatura, um termopar por exemplo, por um dispositivo
elétrico equivalente capaz de simular uma forca eletromotriz térmica. J& se o sensor a ser
substituido fosse uma Pt 100, o dispositivo elétrico equivalente tem de ser capaz de simular

resisténcia, a fim de calibrar o indicador de temperatura.

Ap0s a compreensao deste caso, foi entdo que se partiu para uma analise/pesquisa debrucada

apenas no @mbito que toca a calibra¢do do conjunto (sensor + indicador).

A nivel nacional, ndo existe nenhum documento de caracter orientativo ou norma com
indicacBes para a calibracdo de um termémetro. No contexto internacional, a Associagdo
Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) desenvolveu em 2000 uma norma focada apenas
para a calibracdo de sensor de temperatura com indicador, a NBR 14610 — Temperature
Indicator with Sensor: Calibration by Comparison with Standard Instrument. Esta norma,
juntamente com a experiéncia do autor em calibracdo de equipamentos, foi o principal ponto
de partida para a elaboracdo do procedimento de calibracdo de termémetros que o laboratério

da Frilabo ira dispor.

A norma apresenta definicdes tedricas, algumas do VIM, e definicBes técnicas
complementares a calibragdo, como por exemplo a definicdo de meio térmico. O meio
térmico pode ser qualquer equipamento que proporcione uma uniformidade e uma
estabilidade térmica na regido onde estdo inseridos o sensor do termdémetro padrdo e 0s que

estdo em calibracéo.

A norma descreve o procedimento de calibracdo em relacdo as condicGes do local onde é
efetuada, os cuidados a ter antes e durante a calibracdo e os pontos de calibracéo, pois a
calibracdo pode ser feita para varios valores de temperatura. Quanto ao registo das leituras,
0 método é parecido com o das camaras térmicas. Apés a estabilizagdo do meio térmico
deve-se registar pelo menos 3 leituras de cada termdmetro padrdo e do termémetro a ser

calibrado.
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No que diz respeito a avaliagdo dos resultados, a norma apresenta o calculo do erro da

calibracdo e enuncia algumas fontes para o célculo de incerteza.
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3. METROLOGIAE

QUALIDADE NA MEDICAO

A Metrologia como ciéncia da medi¢do compreende tudo o que respeita ao processo de
medicéo, abrangendo os instrumentos, a capacidade do operador e as condi¢des ambientais

do local onde se efetuam [,

Quando se mede uma grandeza, surge inevitavelmente a preocupacéo de saber qual a relacdo
entre o valor obtido e o valor real dessa grandeza. Torna-se entdo fundamental, definir
conceitos tais como incerteza, calibracdo, rastreabilidade, exatiddo, entre outros, uma vez
que existem inumeros fatores que levam a ocorréncia de erros. Erros estes, que precisam de
ser identificados e classificados, de modo a poder reduzi-los, ou até mesmo, elimina-los. Séo

estes temas que sao focados, com maior énfase, neste capitulo.

3.1.  OSNIVEIS DE ATUACAO DA METROLOGIA

A metrologia atua em 3 niveis com diferentes caracteristicas, aos quais correspondem

geralmente instituicdes proprias, por vezes com estatutos completamente distintos. Estes
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niveis sdo designados por Metrologia Cientifica (ou Primaria), Metrologia Legal e

Metrologia Industrial. A Figura 3 apresenta um esquema das areas de atuacdo da metrologia.

[ Areas da Metrologia }

Padrdes internacionais e
nacionais

Pesquisas e metodologias
cientificas relacionadas ao
mais alto nivel de
qualidade metrologica

Protegdo ao consumidor
em relagdo as unidades de
medida, métodas e
instrumentos de medigao
de acordo com as
exigéncias técnicas e legais
obrigatdrias

Aplicagdo da metrologia
no controlo dos processos
produtivos na garantia dos

produtos finais

Figura 3 Areas ou niveis de atuacdo da Metrologia

A Metrologia Cientifica trata da realizacdo fisica das unidades de medida e das constantes
fisicas fundamentais. Efetua a conservacdo e o desenvolvimento de padrbes e da
instrumentacdo em laboratérios adequados, designados Laboratérios Primérios, que
atualizam no nosso pais as unidades do sistema Sl (Sistema Internacional de Unidades), de
acordo com recomendacdes internacionais [Y). E a “dnica metrologia” que é independente de

outras entidades em termos de rastreabilidade.

A Metrologia Legal insere-se no controlo metrologico aplicado a dominios de natureza
obrigatdria e legal, resultante de exigéncias referentes as medi¢des, unidades de medida,
instrumentos e métodos de medicdo, que sdo desenvolvidos por organismos e entidades
competentes [ 2 Este tipo de Metrologia permite proteger o consumidor enquanto
comprador de produtos e servigos, e o vendedor, enquanto fornecedor destes, fazendo por
exemplo a verificagdo da exatiddo dos instrumentos de medicdo, especialmente em

atividades comerciais.

A Metrologia Industrial da apoio as atividades de controlo de processos e de produtos,
mediante a integracdo dos meios metrolOogicos existentes quer nas empresas, quer nos

laboratdrios e outros organismos.

22



Um laboratério de Metrologia Industrial, como o Laborat6rio de Metrologia da Frilabo, rege-

se pelos seguintes aspetos:

e Dominio da metrologia em causa;
e Performance de atuacdo (melhores incertezas de medicéo);

e Escolha do tipo de atividade a desenvolver (calibragéo de instrumentos, controlo de
produtos ou de processos, analises, ensaios, entre outros);

e Elaboracdo de manuais de procedimentos (procedimentos internos de ensaio, de
calibracdo ou de calculo de incertezas, normas, registos, documentos emitidos,

relatorios de ensaio, certificados de calibracgo) [,

3.2. TERMINOLOGIA MAIS IMPORTANTE PARA ESTE PROJETO

O dominio da Metrologia € muito vasto, pelo que é crucial que toda a terminologia
relacionada com a ciéncia e técnica da medi¢do seja bem conhecida e escolhida. Esta
terminologia tem de ter um carécter universal, ou seja, deve apresentar conceitos bem
definidos e com igual significado para todos os utilizadores, sem entrar em conflito com a
linguagem comum [l Quem define estes termos é o Vocabuléario Internacional da
Metrologia (VIM). Este documento € o resultado do trabalho conjunto de oito organismos
mundialmente reconhecidos ligados as medi¢des e a normalizagdo técnica, 0s quais

constituem o conhecido Joint Committee for Guides in Metrology (JCGM) e que sé&o:
Bureau Internacional de Pesos e Medidas (BIPM — Bureau International de Poids et
Mesures);

Comissdo Internacional de Eletrotécnica (IEC - International Electrotechnical

Commission);

Federacdo Internacional de Quimica Clinica e Medicina Laboratorial (IFCC — International

Federation of Clinical Chemistry and Laboratory Medicine);

Cooperacao Internacional de Acreditacéo de Laboratorios (ILAC — International Laboratory
Accreditation Cooperation);

Organizacdo Internacional de Normalizagdo (ISO — International Organization for

Standardization);
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Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada (IUPAC — International Union of Pure and
Applied Chemistry);

Unido Internacional de Fisica Pura e Aplicada (IUPAP — International Union of Pure and

Applied Physics);

Organizacdo Internacional de Metrologia Legal (OIML — International Organization of
Legal Metrology).

No texto seguinte, faz-se a apresentacdo da defini¢cdo dos termos e conceitos relacionados
com a ciéncia da medicdo e que sdo muito importantes no ambito deste projeto. Esta

descricdo tem por objetivo, sobretudo, elucidar o leitor sobre este assunto.

Medicao [VIM 2.1] — Processo de obtencéo experimental de um ou mais valores que podem

ser, razoavelmente, atribuidos a uma grandeza.

Meétodo de medicdo direto — O valor da grandeza é obtido diretamente e ndo atraves da
medicdo de outras grandezas que estejam relacionadas por meio de uma funcdo com a
grandeza a medir. Exemplo de medicdao direta: medi¢do de um comprimento com uma régua

ou paquimetro (escalas graduadas).

Meétodo de medicéo indireto — O valor da grandeza ¢ obtido através da medicdo de outras
grandezas que estdo relacionadas com a grandeza a medir por uma determinada funcao.
Exemplos de medig6es indiretas: medicdo da temperatura recorrendo a um termopar ou a
uma termorresisténcia, lendo respetivamente a forca eletromotriz ou a resisténcia, que estes
dispositivos produzem sob o efeito da temperatura. Medicdo do volume de um cilindro

através da medicéo do diametro e da altura recorrendo a um paquimetro.

Mensuranda [VIM 2.3] — Grandeza que se pretende medir.

A especificacdo de uma mensuranda requer o conhecimento da natureza da grandeza e a
descricdo do estado do fendmeno, do corpo ou da substancia da qual a grandeza é uma

propriedade, incluindo qualquer constituinte relevante e as entidades quimicas envolvidas.

Exatidao de medicéo ou Exatidao [VIM 2.13] — Aproximacao entre um valor medido e um

valor verdadeiro de uma mensuranda.

Erro de medicdo ou Erro [VIM 2.16] — Diferenca entre o valor medido de uma grandeza

e um valor de referéncia.
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Erro sistematico [VIM 2.17] — Componente do erro de medi¢do que, em medicdes

repetidas, permanece constante ou varia de maneira previsivel.

O erro sistematico € igual a diferenca entre o erro de medicéo e o erro aleatdrio.

Erro aleatorio [VIM 2.19] — Componente do erro de medicdo que, em medicOes repetidas,

varia de maneira imprevisivel.

O erro aleatorio é igual a diferenca entre o erro de medicao e o erro sistematico.

Repetibilidade dos resultados (de uma medicédo) — Aproximacéo entre os resultados de
medic¢des sucessivas da mesma mensuranda efetuadas nas mesmas condi¢Ges de medicao.
Estas condigdes sdo chamas de condigdes de repetibilidade e incluem: mesmo procedimento
de medigdo, mesmo observador/técnico, mesmo instrumento de medic¢do utilizado nas
mesmas condi¢des, mesmo local e repeticdo num determinado intervalo de tempo. A
repetibilidade pode ser expressa quantitativamente em termos das caracteristicas da

dispersdo dos resultados (1.

Reprodutibilidade dos resultados (de uma medi¢ao) — Aproximagéo entre os resultados
das medicGes da mesma mensuranda, efetuadas com alteracdo das condi¢es de medicéo.
Para que uma expressdao da reprodutibilidade seja valida é necessario que sejam
especificadas as condicBes alteradas. As condigdes alteradas podem incluir: principio de
medicdo, método de medicdo, observador/técnico, instrumento de medicdo, padrdo de

referéncia, condigdes de utilizacio e tempo [,

Incerteza de medicdo [VIM 2.26] — Parametro ndo negativo que caracteriza a dispersdo dos

valores atribuidos a uma mensuranda, com base nas informacdes utilizadas.

Avaliacao de Tipo A da incerteza de medicdo [VIM 2.28] — Avalia¢do de uma componente
da incerteza de medicdo por uma analise estatistica dos valores medidos, obtidos sob

condicdes definidas de medicao.

Avaliacao de Tipo B da incerteza de medicédo [VIM 2.29] — Avalia¢do de uma componente
da incerteza de medicdo determinada por meios diferentes daquele adotado para uma
avaliacdo de tipo A da incerteza de medicao.

Incerteza-padréo [VIM 2.30] — Incerteza de medicdo expressa na forma de um desvio-

padréo.
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Incerteza-padrdo combinada [VIM 2.31] — Incerteza-padrdo obtida ao se utilizarem
incertezas-padrao individuais associadas as grandezas de entrada num modelo de medicéo.

Graus de liberdade [GUM C.2.31] — Em geral, € 0 nUmero de termos de uma soma menos

0 ndmero de limitacGes em termos da soma.

Graus de liberdade efetivos [GUM G.4.1] — Numero de graus de liberdade associado a
incerteza padrdo combinada, estimados através da equagdo de Welch-Satterthwaite.

Incerteza de medicdo expandida [VIM 2.35] — Produto de uma incerteza-padrédo

combinada por um fator maior do que o nimero um.

O fator depende do tipo de distribuicdo de probabilidade da grandeza de saida e da
probabilidade de expanséo escolhida.

O termo “fator” nesta defini¢do se refere ao fator de expansao.

Probabilidade de expansdo [VIM 2.37] — Probabilidade de que o conjunto de valores

verdadeiros de uma mensuranda esteja contido num intervalo expandido especificado.

Geralmente, este termo costuma ser confundido com o conceito estatistico “nivel de

confianga”, visto que no GUM ¢ utilizado o termo inglés “confidence level”.

Fator de expansao, k [VIM 2.38] — Numero maior do que 1 pelo qual uma incerteza-padrao

combinada é multiplicada para se obter uma incerteza de medicdo expandida.

Calibracéo — Conjunto de operac@es que estabelece, em condicdes especificas, a relacdo
entre os valores indicados por um instrumento de medicdo ou um sistema de medicgéo, ou
valores representados por uma medida materializada ou um material de referéncia, e 0s
valores correspondentes das grandezas realizados por padrées. O resultado de uma
calibragdo tanto permite a atribuicdo de valores da mensuranda as indicagdes, como a
determinacdo das correcBes a aplicar. Uma calibracdo pode, também, determinar outras

propriedades metroldgicas, tal como o efeito das grandezas de influéncia 1.

Calibracédo direta — Na calibragcdo direta, a grandeza padrdo de entrada é aplicada
diretamente ao sistema de medicéo a calibrar e as medidas sdo comparadas com os valores

padrdo (Figura 4).

26



Valor padrio

' Ty
Grandeza padrio Sistema de medigéo a Medida
calibrar L )

Figura 4 Calibragdo direta

Calibracao indireta — Na calibracdo indireta, a grandeza que se deseja medir € fornecida
por um meio externo (gerador da grandeza), que atua simultaneamente no sistema de
medicdo em calibracéo e no sistema de medicéo padréo. Os resultados do sistema de medicéao
em calibragdo sdo comparados com os do sistema de medicdo padréo (considerados como
verdadeiros). Dessa forma, os erros podem ser determinados e as corre¢oes efetuadas (Figura
5).
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Figura 5 Calibragdo indireta

Rastreabilidade metroldgica [VIM 2.41] — Propriedade de um resultado de medicéo pela
qual tal resultado pode ser relacionado a uma referéncia através de uma cadeia ininterrupta

e documentada de calibragdes, cada uma contribuindo para a incerteza de medicéo.

Instrumento de medicdo [VIM 3.1] — Dispositivo utilizado para realizar medigdes,

individualmente ou associado a um ou mais dispositivos suplementares.

Sistema de medicéo [VIM 3.2] — Conjunto de um ou mais instrumentos de medicéo e
frequentemente outros dispositivos, compreendendo, se necessario, reagentes e fontes de
alimentacdo, montado e adaptado para fornecer informacdes destinadas a obtencdo dos
valores medidos, dentro de intervalos especificados para grandezas de naturezas

especificadas.
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Um sistema de medicdo pode consistir em apenas um instrumento de medigé&o.
Instrumento de medicéo indicador [VIM 3.3] — Instrumento de medi¢do que fornece um
sinal de saida contendo informacGes sobre o valor da grandeza medida.

Exemplos: Voltimetro, micrometro, termometro, balanca eletronica.

Transdutor de medicéo [VIM 3.7] — Dispositivo, utilizado em medicdo, que fornece uma
grandeza de saida, a qual tem uma relacéo especificada com uma grandeza de entrada.
Exemplos: Termopar, transformador de corrente elétrica, extensdmetro.

Sensor [VIM 3.8] — Elemento de um sistema de medicao que é diretamente afetado por um

fendmeno, corpo ou substancia que contém a grandeza a ser medida.

Exemplos: Bobina sensivel de um termometro de resisténcia de platina, boia de um

instrumento de medicdo de nivel.

Resolucdo (de um dispositivo indicador) [VIM 4.14] — Menor variacdo da grandeza

medida que causa uma variacao percetivel na indicagdo correspondente.

Exatidao (de um instrumento de medicéo) — Aptidédo de um instrumento de medicao para
dar indicacBes proximas do verdadeiro valor da mensuranda. A exatiddo € um conceito

qualitativo F1.

Erro maximo admissivel [VIM 4.26] — Valor extremo do erro de medicdo, com respeito a
um valor de referéncia conhecido, admitido por especificacGes ou regulamentos para uma

dada medicdo, instrumento de medi¢do ou sistema de medicdo.

Padrédo de medicdo [VIM 5.1] — Realizacdo da definicdo de uma dada grandeza, com um

valor determinado e uma incerteza de medicéo associada, utilizada como referéncia.

Padrédo de medicéo internacional [VIM 5.2] — Padrédo de medicdo reconhecido pelos
signatarios dum acordo internacional, tendo como propdsito a sua utilizacdo mundial.
Exemplo: Prot6tipo internacional do quilograma.

Padré&o de medicao nacional [VIM 5.3] — Padréo de medicéo reconhecido por uma entidade

nacional para servir dentro dum estado ou economia, como base para atribuir valores a outros

padrdes de medicédo de grandezas da mesma natureza.
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Padrdo de medicao primario [VIM 5.4] — Padrdo de medigdo estabelecido com auxilio
dum procedimento de medicdo priméario ou criado como um artefacto, escolhido por

convencao.

Padrdo de medicéo de referéncia [VIM 5.6] — Padrdo de medicdo estabelecido para a
calibracdo de outros padrfes de grandezas da mesma natureza numa dada organizacdo ou

num dado local.

Padrdo de medicdo de trabalho [VIM 5.7] — Padrdo de medicdo que é utilizado

rotineiramente para calibrar ou controlar instrumentos de medic¢éo ou sistemas de medicéo.

3.3. RASTREABILIDADE DOS PADROES DE MEDICAO

Um padro® de medicdo é uma medida materializada, instrumento de medigdo, material de
referéncia ou sistema de medicao destinado a definir, realizar, conservar ou reproduzir uma
unidade, ou um ou mais valores de uma grandeza, para servirem de referéncia. Por exemplo,
séo conhecidos os seguintes padrdes de medigéo: padrdo de massa de 1 kg com uma incerteza

associada de +3 ug; resisténcia-padrao de 100 © com uma incerteza associada de £1 pQ.

A rastreabilidade é a propriedade do resultado de uma medicdo, ou o valor de um padréo,
que poder ser relacionado a referéncias estabelecidas, padrdes internacionais ou nacionais,
através de uma cadeia ininterrupta e documentada de comparagdes 151, Esta propriedade é
fulcral em metrologia, uma vez que permite a uniformidade nas medi¢bes em qualquer

momento e em qualquer lugar do planeta (61,

A cadeia ininterrupta de comparagdes, na rastreabilidade, exige que ndo se pode efetuar

calibragao em “anel fechado”, isto ¢, ndo deve ser efetuada calibracdo de um equipamento

8 padrao — A origem da palavra Padrdo, é a tradugdo portuguesa do termo inglés standard, ou measurement standard

(padrdo de medicéao), quando aplicado no ambito da Metrologia.
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B com um outro equipamento A que posteriormente ird calibrar o equipamento C. Chama-

se a isto Efeito de Zanzibar®.

A relacdo dos termos rastreabilidade e padrbes de medicdo, permite criar uma hierarquia de
qualidade que relaciona sistemas de medicdo a padrbes que, por sua vez, estdo relacionados
a outros padrbes de qualidade superior. A unidade de medida, que por sua vez esta
relacionada com as defini¢fes das unidades base Sl, € o elemento do topo desta hierarquia

como se pode ver na Figura 6.

As relagdes hierarquicas sdo estabelecidas com base nos niveis de exatiddo e incerteza
envolvidos, sendo que os niveis mais baixos da hierarquia possuem um menor nivel de
qualidade, menor exatido e uma incerteza maior associada aos padrdes [¢117], Esta hierarquia

também esté relacionada com os niveis de atuacdo dos laboratérios.

9 Efeito de Zanzibar — Zanzibar é uma ilha situada no Oceano indico, na Tanzania. No século X1X, ndo era facil acertar

relégios, sendo geralmente feito através dos sinos das igrejas, mas isto na Europa. Em Africa, particularmente em
Zanzibar, ndo havia naquela altura sino que avisasse a populacdo das horas. Foi entdo que um capitdo reformado, que
tinha ao seu dispor um canhdo e bastante polvora, resolveu passar a disparar um tiro de canhdo ao meio-dia, para que
todos na regido pudessem acertar os seus relogios. Para assegurar a “hora certa”, 0 capitdo deslocava-se ao relojoeiro da
ilha e ai acertava o seu relégio. O relojoeiro, pessoa também preocupada com a exatiddo dos seus rel6gios, acertava-os
ao ouvir o tiro de canhdo, que por ser bastante longe o obrigava a utilizar um auxiliar auditivo. N&o é claro na histdria o
que aconteceu, mas é de crer que o capitdo um dia comegou a desconfiar do seu reldgio, quando ao disparar o canhao

verificou que o sol ja se estava a por [,
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(Laboratdrios Primarios — IPQ)

Padrdes Secundarios

(Laboratdrios Acreditados)

Padrdes de Trabalho

Figura 6 Rastreabilidade Metroldgica — Hierarquia dos padrdes de medi¢do

Como se disse anteriormente, o nivel superior é constituido pelas definicdes fundamentais

das unidades de medida do SI.

No segundo nivel, o Bureau Internacional de Pesos e Medidas (BIPM), mantém os padroes
internacionais, nao estando estes disponiveis ao utilizador normal para comparagdo ou
calibragdo M [ 81 Estes padres sdo reconhecidos por um acordo internacional e a sua
utilizacdo € destinada a ser universal, para isso, esta classe de padrBes sdo constantemente
testados atraves de medidas muito exatas e absolutas. Um dos principais objetivos e
responsabilidades do BIPM é estabelecer os padrdes das grandezas fundamentais e as escalas
das principais grandezas fisicas e conservar os padrdes internacionais € de forma a serem
utilizados para calibracdo dos padrdes dos laboratorios primarios, correspondentes ao

terceiro nivel da hierarquia.

Nesse nivel, os padrées mantidos pelos laboratérios primarios sdo designados de padrdes
primarios, reconhecidos como sendo detentores das mais elevadas qualidades metrologicas

dentro de um pais ou estado. Por exemplo, no caso de Portugal, a organizacéo responsavel
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pelo mantimento destes padrdes é o IPQ (Instituto Portugués de Qualidade). O IPQ, como
laboratério nacional, ndo disponibiliza os seus padrBes para usos externos, pelo que a sua
principal funcdo é servir como referéncia a calibracdo dos padrdes de laboratorios
acreditados (quarto nivel), fornecedores de servicos de calibracdo a terceiros, que por sua
vez, servem de base aos padrfes de laboratdrios acreditados, que realizam ensaios para a
avaliacio e certificacdo de varios produtos I,

Neste quarto nivel, estdo os padrbes secundarios, que sdo os padrbes utilizados em
laboratdrios industriais e sdo normalmente mantidos por uma empresa em particular. Estes
padrGes sdo enviados periodicamente aos laboratorios primarios para calibracdo e

comparagao com os padrdes primarios.

Um laboratorio como a Frilabo podera prestar servicos de calibracdo e ensaio desde que
tenha os dois ambitos acreditados. Os laboratdrios acreditados para estes dois ambitos
poderéo fazer a gestdo da rastreabilidade dos seus padrdes de trabalho internamente, desde

que o padrdo a utilizar seja rastreavel a um padrdo primario.

Por fim, no ultimo nivel de rastreabilidade, estdo os padrdes de trabalho, habitualmente
calibrados por comparacdo com um padrdo de referéncia (ou secundario). Estes padrdes sdo
de fundamental existéncia num laboratério, sendo utilizados para se poder efetuar medi¢des

acreditadas ao cliente, ou verificagdes de instrumentos de utilizagdo mais comuns 171,

3.4. INCERTEZA NA MEDICAO

Segundo a definicdo do VIM, a incerteza de medig¢ao é um “parametro ndo negativo que
caracteriza a dispersdo dos valores atribuidos a uma mensurada, com base nas informacdes
utilizadas”. Numa abordagem metrologica, o resultado de uma medicgéo so estard completo
se, para além do valor médio da grandeza que se pretende conhecer, incluir uma estimativa

da incerteza desse valor médio %!, Ou seja, da forma:
Resultado da medicédo = Valor medido + Incerteza da medicéo

O resultado de uma medicao quando expresso desta maneira permite caracterizar o “grau de
confianga” que se tem nas medi¢Oes efetuadas, sendo uma indicacdo dos limites maximos
(superior e inferior) dos erros que, se supde, possam ter sido cometidos ao medir uma dada

grandeza. Dada a impossibilidade de prever qual o sinal destes erros e a sua ordem de
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grandeza, a incerteza ¢ sempre indicada como “+” Pl O termo “incerteza” indica assim

uma estimativa provavel do erro.

Ao longo dos anos, foram-se seguindo diferentes abordagens para calcular o valor da
incerteza de uma medicdo. Da mesma maneira que o VIM uniformizou a terminologia dos
conceitos relacionados com os sistemas de medicéo a nivel global, foi também necessario a
criacdo de um método de avaliacdo e indicacdo das incertezas de medicdo que fosse aceite
mundialmente, ou seja, aplicavel a todos os tipos de medicdo da metrologia no dominio da
fisica e da quimica. Deste modo, e devido a importancia da rastreabilidade internacional,
este método deve permitir a intercomparacdo de resultados entre os varios laboratérios

existentes.

Apds recomendacdes das observacgdes realizadas pelo JCGM, a ISO preparou um documento
aceite mundialmente para uniformizar os processos de avaliacdo e interpretacdo dos valores
de incerteza especificados pelos varios laboratorios metroldgicos. Este documento € o Guide
to Expression the Uncertainty in Measurement (GUM) o qual fornece as regras para a
expressao da incerteza da medicdo, na padronizacao, calibracdo, acreditacdo laboratorial e

servigos metroldgicos.

Como é essencial ter em atenc¢do o tipo de incerteza com a qual estamos a trabalhar, uma das
primeiras, e mais importantes recomendacGes do GUM ¢é a classificacdo das fontes de

incertezas: avaliacdo de incerteza de Tipo A e Tipo B.

3.5. FONTES DE INCERTEZA

Quando se esta a medir uma grandeza, como por exemplo a temperatura (quer seja em ensaio
ou calibracdo), é sabido que depende de um conjunto de outras grandezas (de entrada), que
incluem as que constam dos certificados de calibracdo, dos padrdes utilizados, as que
intervém no processo de medicdo e as grandezas de influéncias (métodos de medicao,
condigdes ambientais, etc), entre outras.

Considerando que Y é a grandeza que esta a ser medida, denominada de mensuranda, ndo é
obtida diretamente, mas sim determinada a partir das outras grandezas, através da relacdo

funcional f dada da seguinte forma:

Y =1 (X1, X2, X3, «uty Xn)
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Esta funcéo deve conter todas as grandezas e fatores de corre¢do que podem contribuir de

forma significativa para a incerteza da medicéo.

As grandezas Xn, sdo fontes de incerteza que tém de ser usadas como desvios-padréo
experimentais, também designados por incertezas-padrédo das grandezas de entrada, na

avaliacdo da incerteza combinada.

Embora de forma ndo exaustiva, € comum considerar cinco tipos (ou “familias”) de fontes

de incerteza, como mostra a Tabela 3.

Tabela 3 Alguns tipos de fontes de incerteza para a medigéo F!

Fonte de incerteza Contribuigdo para a incerteza do resultado

Resolucao finita

Dificuldade na leitura

Estado de conservagdo

Instabilidade das leituras

Incerteza devida a rastreabilidade (calibragdo)

Objeto da medicao
Equipamento a calibrar/ensaiar
Instrumentos de medi¢ao ou padrao

usado .
Deriva ao longo do tempo
Exatidao
Método de medigao utilizado Adequabilidade do método ao fim em vista

Formacgdo e experiéncia
Paralaxe (capacidade visual)
Leitura e registo de valores
Tempo de reagdo
Temperatura ambiente
Humidade relativa

Pressdao atmosférica

Poeiras

Vibragdes

Ruido eletromagnético

Operador

Condi¢des ambientais

Cada uma destas fontes contribui para a incerteza do resultado final com um determinado
“peso” que ¢ fun¢do da maior ou menor sensibilidade da mensuranda a variacdo de cada
umas das grandezas de entrada. Como veremos adiante, tal “peso” é contabilizado a partir
dos coeficientes de sensibilidade, que ndo s&o mais do que as derivadas parciais da fungédo

que relaciona a mensuranda com as diversas grandezas de entrada.

Todas as fontes de incerteza devem ser recolhidas e listadas, e, dependendo do conhecimento
que se tenha sobre cada uma destas fonte de incerteza-padrdo considerada, estas podem
contribuir como uma incerteza-padrdo do Tipo A ou do Tipo B, como ja vimos.
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3.5.1. AVALIACAO DA INCERTEZA-PADRAO DE TIPO A

A incerteza-padrdo de tipo A é baseada na analise estatistica de observacgdes repetidas da

mensuranda, obtidas com as mesmas condi¢des de medicéo.

Na grande maioria dos casos, a melhor estimativa para o valor esperado de uma quantidade
que varia aleatoriamente e para o qual temos um numero de leituras independentes obtidas

sob condicdes de repetibilidade, ¢ a média aritmética (1% [241;

n
1
X = —Z X;
n .
=1 Equacéo 1
Assim, quando a estimativa da grandeza de entrada xi, (i = 1, 2, 3, ..., n) obtida em n

medicdes, a incerteza padréo é obtida pela estimativa da varincia da media. A variancia é

dada por 129

2

n —
(x; — %)?
Sx = _—

: n—1
i=1

Equacéo 2
A raiz quadrada da variancia ¢ denominada de desvio padrdo experimental, e caracteriza a
dispersdo dos valores observados a volta do valor médio [ '], Assim sendo, a melhor

estimativa da variancia da média € dada pela seguinte expressao:

Equacéo 3

Uma vez estimado s, a incerteza padrdo a ser associada a fonte de incerteza avaliada
depende apenas do procedimento de medicéo utilizado. Se apenas uma medicdo é efetuada,
a incerteza padrdo é dada por a seguinte equacao:

Uy = Sy
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Equacéo 4

Entretanto, se em vez de uma, n medi¢des sdo efetuadas e o seu valor médio é usado para
calcular o resultado da medicdo, a incerteza-padrdo corresponde ao desvio padrdo da média

de n medicdes, ou seja:

Equacgéo 5

O GUM diz ainda que v é o numero de graus de liberdade associado a determinacao da
incerteza-padrdo. O numero de graus de liberdade é calculado como o nimero de dados

usados para estimar o desvio-padrdo experimental (n) menos 1:

v=n-—-1

Equacéo 6

3.5.2. AVALIACAO DA INCERTEZA-PADRAO DE T1PO B

A incerteza-padrdo de tipo B é obtida através de outros métodos. Em vez da informacéo
estatistica, esta € avaliada através de informacéao cientifica sobre a variabilidade das variaveis

que contribuem para a incerteza I,

Todas as incertezas do tipo B poderiam ser também avaliadas pelo tipo A através de uma
investigacdo estatistica exaustiva de casa componente de incerteza. Mas, para isso, um
laboratério necessitaria de recursos e tempo ilimitados para fazer andlises estatisticas de
varias séries de observacGes. Como ndo é uma pratica muito econémica, muitos dos
componentes de incerteza precisam de ser avaliados por outros meios mais praticaveis, ou
seja, a incerteza-padrao é avaliada através de um estudo cientifico baseado nas informacdes

ja disponiveis, como por exemplo:

e Experiéncia ou conhecimento geral do comportamento e propriedades de

equipamentos;
e Dados fornecidos em certificados de calibragdes, relatérios de ensaio, ou outros;

e Dados de medicdes anteriores. Por exemplo, mudancas em funcdo do tempo de um

certo equipamento (deriva);
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e Experiéncia ou conhecimento geral do comportamento e propriedades de materiais

similares e equipamentos;
e Especificacdes de fabricantes ou qualquer outra informacéo relevante.

e Limites deduzidos da experiéncia pessoal.

Com base em distribuicdes probabilisticas, adaptadas segundo o conhecimento do
comportamento de cada variavel, a incerteza-padrédo é calculada. Uma vez que a incerteza-
padrdo é uma medida de dispersdo equivalente a um desvio-padrdo, as componentes das
varias incertezas terdo de ser transformadas em incertezas-padrao, dividindo-se a grandeza
de entrada por um valor associado a uma distribuicdo de probabilidade assumida, cujo esse

valor, para as varias distribuicdes, pode ser observado na Tabela 4.

Tabela 4 Valores do divisor para varias distribuicoes de probabilidade

Tipo de incerteza Distribuicao Divisor SEUSER 1I;|berdade,
Conhecem-se apenas
valores maximos e Retangular (R) V3 00
minimos de variagao (ta)
Conhece-se apenas o
intervalo de variagdo Retangular (R) 2V3 1)

(2a)

Conhecem-se os valores
WE AU )M Triangular (T) NG o
e o valor mais provavel
Incerteza herdada da
calibracdo de Normal / t-Student (N)
equipamentos e padroes

k, informado no

- . - 50, usualmente
certificado de calibragao

Alguns exemplos das fontes mais comuns de incerteza tipo B e o seu calculo de incerteza-

padréo séo apresentados a seguir:

Resolugéo e divisdo — A resolugdo de um instrumento de medigdo digital ou a divisdo de
escala de um instrumento de medi¢do analdgico, causam uma componente de incerteza

matematicamente expressa como:

Resolucao
Ug = ———
R 2\/§
Equacéo 7
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Histeresel® — A histerese na indicacdo de um instrumento de medicéo deve ser tratada como
uma incerteza simétrica em relagdo & média das duas indica¢cBes (avanco/retorno) que
formam a histerese. A componente de incerteza atribuida a histerese tera como incerteza-

padréo:

Histerese
u = ————
H 2\/§
Equacéo 8

Condigdes ambientais — As variacdes, A, de temperatura e/ou humidade relativa ambiente

de um laboratério, contribuem como uma componente de incerteza de:

Equacéo 9

em que A é a variagdo da temperatura ou humidade.

Certificados de calibracdo (incerteza herdada) — Certificados de calibracdo apresentam
valores medidos de caracteristicas metroldgicas e suas respetivas incertezas de medicéo.
Quando um instrumento calibrado € utilizado, a incerteza-padréo proveniente do certificado

de calibracdo € apresentada a seguir:

Uec =

= <

Equacéo 10

em que U € a incerteza expandida expressa no certificado de calibracdo e k o fator de

abrangéncia expresso no certificado de calibracao.

10 Histerese — Tendéncia de um determinado instrumento ou sistema de conservar suas propriedades ou comportamento.
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3.5.3. BALANCO DAS INCERTEZAS E INCERTEZA-PADRAO COMBINADA

O balanco de incertezas é a formulacéo e apresentacdo de uma incerteza de medi¢do e de

suas componentes, assim como o seu calculo e combinacao.

Trataremos neste projeto de grandezas de entrada ndo correlacionadas'! entre si, situagio

razoavelmente aceite na maioria dos estudos no ambito das calibragdes e ensaios.

O quadrado da incerteza-padrdo da estimativa da grandeza de saida € o resultado da soma
do quadrado das incertezas-padrao associadas a cada componente de incerteza, afetados de

um coeficiente de sensibilidade [#! [19]:

n

) = ) @)

=1

Equacéo 11

ui(y) com (i =1, 2, ..., n) é a contribuicdo para a incerteza padrao associada a estimativa da
grandeza de saida y, resultando da incerteza-padrdo associada a estimativa da grandeza de

entrada x; [41 [101;

w (y) = ¢ u(x;)
Equacéo 12

ci é o coeficiente de sensibilidade associado a estimativa da grandeza de entrada x;, e é obtido
através da derivada parcial da funcdo modelo f em relacéo as estimativas xi da grandeza de

entrada [41 [101:

L

C; =
l (')xi

Equacéo 13

1 Grandeza de entrada néo-correlacionada — Grandezas que sdo mutuamente independentes, Por sua vez, as grandezas de

entrada correlacionadas, sdo grandezas que, de certa forma, sdo mutuamente dependentes.
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Os coeficientes de sensibilidade descrevem como a grandeza estimada de saida y é
influenciada pelas variagdes de cada uma das estimativas das grandezas de entrada xi.

Podemos representar uma expressdo global para a incerteza-padrdo da estimativa da

grandeza de saida (incerteza-padrao combinada):

n

u@) = | chur(x)

i=1

Equacéo 14

3.5.4. INCERTEZA EXPANDIDA

O célculo da incerteza expandida, grandeza que acompanha o resultado final para um grau
(ou intervalo) de confianca de aproximadamente de 95% (mais exatamente 95,45%), obtém-
se pelo produto da incerteza padrdo combinada com o fator de expanséo k. O fator k é retirado
de uma tabela de distribuicdo t-Student e é funcdo do nimero de graus de liberdade efetivos
(verr) (Tabela 5).

Tabela 5 Tabela t-Student para uma probabilidade de 95,45%

vy 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 20 50 oo
13,97 4,53 3,31 2,87 265 252 2,43 237 232 228 213 2,05 2,00

O numero de graus de liberdade efetivos é dado pela formula de Welch-Sattherwaite:

4
Uy

4
n uy
i=1 vl.

Verr =

Equacéo 15

em que ui(y) é a inésima contribuicdo para o célculo da incerteza padrdo; vi 0 nimero de

graus de liberdade dessa contribuigéo e uy a incerteza-padrdo associada a medicao efetuada.

O célculo do numero de graus de liberdade para as contribuicdes das varias distribuicdes
consideradas pode ser consultado de forma pormenorizada em bibliografia especifica. Como

ja foi referido, geralmente assume-se v = 50 para distribuicdes Gaussianas (normais) e v =
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oo para distribui¢des Retangulares (uniformes) (no GUM ¢é apresentada uma expressao que
permite determinar os graus de liberdade associado a componentes de incerteza do tipo B, a
partir da fiabilidade dos limites de variacdo considerados). No caso de estimativas de

componentes do tipo A: v =n — 1, sendo n 0 nimero amostras experimentais.
A incerteza expandida € entdo expressa da seguinte forma:

U= tu(y).k
Equacéo 16
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4. TEMPERATURA,
TERMOMETROS E

CAMARAS TERMICAS

Neste capitulo é feita uma abordagem a fundamentacéo tedrica relacionada com o ensaio das

camaras térmicas e a calibracao de termdmetros industriais.

Normalmente fala-se da temperatura da forma em que esta nos afeta, o estar “quente” ou
“frio”, mas ndo se podem atribuir valores a temperaturas apenas com base nas nossas

sensacoes.

Segundo literatura consultada sobre Termodinamica e Metrologia da Temperatura, uma das
definicdes para a temperatura, € a média da energia cinética dos atomos que constituem um
dado corpo. Logo, se os atomos se movimentam com velocidade elevada dizemos que 0
corpo estd quente, contrariamente, se a velocidade de movimentacao dos atomos for reduzida
diz-se que o corpo esta frio. Uma das questdes que se levanta é como se traduz este fenémeno

em termos de medicdo. Parece dificil medir a velocidade com que os atomos se
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movimentam, mas quando se encosta um dedo a um objeto e se sente quente ou frio, pode-

se afirmar que os atomos se estio a movimentar rapida ou lentamente (31,

Pode também compreender-se 0 conceito de temperatura através de experiéncias de
equilibrio térmico e transferéncia de energia. Quando um corpo € colocado em contacto com
outro corpo que esta a uma temperatura diferente, o calor € transferido do corpo com
temperatura mais alta, para o corpo com temperatura mais baixa até que ambos atinjam a
mesma temperatura, cessando a transferéncia de energia, sob a forma de calor. Diz-se que
os dois corpos atingiram o equilibrio térmico [*4l. A Lei Zero da Termodinamica declara
que dois corpos estdo em equilibrio térmico se ambos tiverem a mesma leitura de

temperatura, mesmo que ndo estejam em contacto (41,

4.1. ESCALAS DE TEMPERATURA

As escalas de temperatura permitem usar uma base comum para as medi¢Oes de temperatura,
e vérias foram citadas ao longo da histdria. Todas as escalas se baseiam em alguns estados
facilmente reprodutiveis, como os conhecidos pontos de congelamento e de ebuli¢do da

agua.

A unidade de base do Sl da grandeza Temperatura € o Kelvin, K, tendo sido definido pelo
fisico britanico Lord Kelvin, como “a fragdo 1/273,16 da temperatura termodinamica do
ponto triplo da 4dgua” M, com o intuito de se encontrar mais proximo da temperatura
termodindmica. A escala Kelvin foi atribuida em 1954 na 102 Conferéncia Geral de Pesos e
Medidas [161,

Esta escala é constituida por onze pontos fixos, referenciando entre eles como por exemplo,
o0 ponto triplo do hidrogénio em equilibrio (20,28 K), o ponto de ebuli¢do do hidrogénio em
equilibrio (20,28 K), o ponto triplo da agua (273,16 K) e o ponto de ebulicdo da agua (373,15
K). Diz-se que o zero absoluto (0 K) corresponde a ndo existir energia cinética nas

moléculas. Este ponto existe teoricamente mas na pratica nunca foi atingido 7],

Contudo, no nosso quotidiano é mais usado a escala Celsius visto que a gama de valores é
mais percetivel que as outras escalas de temperatura existentes (Kelvin, Fahrenheit, Rankine,

entre outras).
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O grau Celsius, de simbolo °C, denominado em tributo ao astronomo Anders Celsius (1701-
1744), designa a unidade de temperatura, tendo sido proposta pelo astronomo em 1742.
Inicialmente, Celsius convencionou que a pressdo de uma atmosfera (1 atm), a temperatura
de fuséo da agua seria 100 °C e a temperatura de ebuli¢do 0 °C. Anos mais tarde, em 1747,
esses valores foram invertidos pelo fabricante da maioria dos termdmetros, Lineu, passando

a fuséo da &gua para 0 °C e a temperatura de ebulicdo para 100 °C.

A conversao da temperatura absoluta, K para °C, baseia-se numa equacao bastante simples.
Se o ponto triplo da agua (coexisténcia em equilibrio da fase sélida, liquida e gasosa)
equivale a 273,16 K (aproximadamente 0,01 °C), quer dizer que 0 °C corresponde a 273,15
K. A magnitude da escala Kelvin € igual & escala do grau Celsius, isto €, uma variagao de 1

°C é igual a uma variacdo de 1 K 14181,

°C = K- 273,15
Equacéo 17

4.2. A ESCALA INTERNACIONAL DE TEMPERATURA DE 1990 (ITS-90)

A Escala Internacional de Temperatura de 1990, que substitui a Escala de Temperatura
Pratica de 1968 (IPTS-48) e de 1927 (IPTS-21), foi adotada pelo Comité Internacional de
Pesos e Medidas no encontro de 1989 sob solicitacdo da Décima Oitava Conferéncia Geral
de Pesos e Medidas ™41,

A IST-90 é semelhante as suas antecessoras, exceto por estar mais refinada com valores
atualizados de temperaturas fixas, ter um intervalo estendido e ser mais compativel com a
escala de temperatura termodinamica. O ponto de gelo permanece 0 mesmo a 0 °C (273,15
K) na ITS-90 e na IPTS-68, mas o ponto de vapor é de 99,975 °C na ITS-90 (com uma
incerteza de + 0,005 °C), que era de 100,000 °C na IPTS-68 [14],

A ITS-90 estende-se de 0,65 K até a temperatura mais alta mensuravel na pratica a partir da

lei da radiacdo de Planck, usando principios de medicéao por radiacdo monocromatica.

Esta é a escala de temperaturas utilizada na calibracdo de termdmetros. Neste documento
optou-se por indicar todas as temperaturas em graus Celsius de forma a tornar mais facil a

observacdo e analise dos valores a qualquer leitor.
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4.3. MEDICAO DE TEMPERATURA

O avanco tecnologico, proporcionado pela sofisticacdo eletronica dos dias de hoje,
possibilitou o surgimento de uma ampla gama de meios e instrumentos de medicdo de
temperatura, tais como, termdmetros de dilatacdo de liquido, termometros de pressdo de gas
e de vapor, termometros de dilatacdo de sdlidos, termopares (efeitos termoelétricos),
termorresisténcias (variacdo da resisténcia de um metal com a temperatura), termistores
(variacdo da resisténcia de um material semicondutor com a temperatura), pirometros de
radiacdo, pirdmetros Oticos, entre outros. Neste momento, o sensor de temperatura mais
comum nos laboratdrios portugueses de metrologia industrial é a termorresisténcia de
platina. Devido as suas caracteristicas, foi o sensor escolhido pela Frilabo no ambito da

calibracdo de termdmetros, ser-lhe-a dado um énfase especial.

Como ja foi referido anteriormente, este tipo de sensor tera de fazer parte de um sistema de

medicdo em conjunto com um equipamento capaz de indicar a temperatura.

Um dos métodos principais da medicdo elétrica da temperatura envolve a variacdo da
resisténcia elétrica de certos metais. A técnica de medida consiste em colocar o sensor da
temperatura em contacto com o ambiente cuja temperatura se vai medir. Assim, uma medida

da respetiva resisténcia indica a temperatura do sensor e também do ambiente 191,

Estes sensores sdo denominados RTDs (Resistance Temperature Detector) e apresentam-
se como se pode ver na Figura 7. O RTD funciona com base no facto de que, de modo geral,
a resisténcia de um metal aumenta com a temperatura. Com este tipo de sensor, podem obter-
se erros da ordem das décimas, centésimas de graus. Os termometros de resisténcia de platina

podem chegar a erros na ordem da milésima de grau 2,
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Elemento resistivo

Figura 7 Aparéncia real de um RTD com ligacao a 4 fios

As principais caracteristicas de um RTD sao:
e Condutor metéalico (a platina é o metal mais utilizado);
e Praticamente lineares;
e Muito estaveis, dependendo do metal;

e Grande faixa de operacdo (-200 °C a +850 °C, padrdes de platina podem abranger

ligeiramente uma maior gama);

e Boa tolerancia de fabrico (x0,15 °C Classe A).

Os termoOmetros de resisténcia sdo, portanto, considerados sensores de alta exatiddo e 6tima
repetibilidade de leitura. Estes sensores sdo confecionados com um metal de alto grau de
pureza, usualmente cobre, platina ou niquel. Geralmente a platina € a melhor escolha, por
ser um metal quimicamente inerte e, assim, conservar suas caracteristicas a altas e baixas
temperaturas (ndo se deixa contaminar com facilidade), além de poder trabalhar a altas

temperaturas devido o seu elevado ponto de fusdo [*°1120],

Segundo a ITS-90, padrdes de platina podem abranger uma faixa de temperatura que vai dos
-259,3467 °C aos 961,78 °C, como relacdo resisténcia/temperatura estavel sobre a maior
parte dessa faixa. Elementos de niquel tém uma faixa limitada, tornando-se bastante néo-
lineares acima dos 300 °C. O cobre tem uma relag&o resisténcia/temperatura bastante linear,

porém oxida a temperaturas muito baixas e ndo pode ser utilizado acima de 150 °C [2%,
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Resumindo, o metal mais comum para a medi¢do de temperaturas € a platina, sendo por
vezes denominado PRT (Platinum Resistance Thermometer). Apesar de ser 0 mais caro, € 0
melhor metal para a construcdo de um RTD, basicamente por trés motivos: dentro de uma
faixa, a relacdo resisténcia/temperatura € bastante linear; essa faixa & muito repetitiva, ou
seja, apresenta resultados muito reprodutiveis (pois tem a capacidade de manter as suas
caracteristicas por longo periodo); a sua faixa de linearidade é a maior entre os metais 8
(291 O gréfico da Figura 8 mostra a variacdo da resisténcia de alguns metais mais utilizados

na medicdo da temperatura.

1000
800
600
400
200

0

Temperatura (°C)

-200

-400
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
R/R,

Platina Niquel Cobre

Figura 8 Variagdo da resisténcia de metais com a temperatura

Além da variagdo da temperatura, impurezas e ainda tensdes internas influenciam as
caracteristicas resisténcia/temperatura dos elementos. De certo modo, sdo fatores como
contaminac¢des quimicas e ainda tensdo mecanica que reduzem a vida Gtil dos RTDs. Como
se pode observar na Figura 7, cada metal apresenta uma sensibilidade diferente. O valor

dessa sensibilidade esté relacionado com o coeficiente de temperatura da resisténcia 2%,
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Define-se a variacdo de resisténcia do metal em fungéo da variacdo da temperatura pela

equagao seguinte!?:

Equacéo 18

em que R é a resisténcia a temperatura T; Ro € a resisténcia de referéncia a temperatura de
referéncia To e a € o coeficiente de temperatura do metal, ou, a variagdo da resisténcia por
grau de temperatura. Este coeficiente térmico é calculado pela resisténcia medida a duas
temperaturas de referéncia (por exemplo, de 0 a 100 °C). A partir da Equagéo 18, pode-se

isolar o coeficiente de temperatura pela expresséo:

R_Ro
A= —r—c
Ro(T —To)

Equacéo 19

Esta equacdo é utilizada em faixas de temperaturas pequenas, nas quais se pode considerar

a variacdo de resisténcia em funcdo da temperatura em curva linear.

A sensibilidade do sensor de temperatura €, por definicdo, a razao da variavel de saida pela
variavel de entrada (resisténcia/temperatura). Nesse caso é necessario derivar a Equacao 18

de modo a calcular a sensibilidade:

RTD = qr — dr

= aR,

Equagéo 20

Outra caracteristica muito importante é a resistividade (p). A resistividade é maior em

sensores cujo valor ohmico é maior, e com pequena massa, apresentam uma resposta mais

L Estas apenas a equacao utilizada para se ter uma percecao basica da relagdo entre a temperatura e a resisténcia. Digamos

portanto, que estamos a falar de uma aproximacdo linear. No entanto ja existem equipamentos que permitem

aproximagfes mais ajustadas (quadraticas) para obter o valor de temperatura com mais exatidao.
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répida as mudancas de temperatura. E possivel exprimir de uma forma analitica a

resistividade de um sensor de temperatura metalico, a uma temperatura constante 19:

p (T = constante)

_ R
l /A
Equacdo 21
em que R é aresisténcia do metal; | € o comprimento da parte ativa do sensor e A é a &rea da

seccdo transversal.

Na Tabela 6 apresentam-se alguns valores de a (0 a 100 °C) e de resistividade de metais

comumente utilizados em RTDs.

Tabela 6 Especificaces para diferentes RTDs 2%

Parametro Platina Cobre Niquel

Gama (2C) -200 a +850 -200 a +260 -80a +320

25, 50, 100, 200, 500,
RO 1000, 2000 10 50,100,120

Q
"
°C

0,00385 (IEC 751)
0,00392 (ITS 90) 0,00427 0,00672
p (uQm) 10,6 1,673 6,344
*O coeficiente de temperatura depende da pureza do metal. Para a platina a 99,999% de pureza, a =
9,
0,00395 [—C“]
4.3.1. CONSTRUCAO DE UM RTD

Atualmente, as termorresisténcias de platina mais usuais sdo: Pt25 Q, Pt25,5 Q , Pt100 Q,
Pt500 Q e Pt1000 Q, sendo que o mais conhecido e mais utilizado industrialmente é o Pt100
Q. Estas siglas significam o metal (Pt, Platina) e a resisténcia (100 Q) a temperatura de 0
°C. A nomenclatura de outros RTDs segue esse padrao. Por exemplo: Ni50 Q ¢ um RTD
construido com niquel que apresenta uma resisténcia de 50 Q a 0 °C. A faixa mais comum
de sensores Pt100 industriais vai de -200 a 420 °C, no entanto, um sensor de platina padrdo
pode ser utilizado ate quase 1000 °C (o sensor padrao € bastante fragil e caro, sendo utilizado

apenas para aferir/rastrear padres secundarios) 2%,

E importante salientar que:
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v' A ITS90 especifica um minimo de coeficiente de temperatura de 0,003925 para
RTDs padroes de platina. As normas IEC 751 e ASTM 1137 padronizaram o
coeficiente de 0,0038500.

v' Quando o elemento é comercializado, esse mesmo coeficiente, geralmente, é

impresso na embalagem.

v A construcdo dos sensores e 0 seu emprego é de extrema importancia e vai determinar

a vida util do elemento e a sua consequente exatiddo de medida.

Os RTDs séo fabricados em 3 tipos béasicos de construcdo. Na ponta dos fios ou cabos de
ligacdo, como se pode verificar na Figura 7, existe um elemento resistivo (ou sensivel)
projetado sob a forma de thin-film, wire wound ou coiled element. Cada um dos diferentes

tipos de construgdo tem vantagens e desvantagens.

Thin-film (filme fino ou pelicula fina) — O filme fino é provavelmente a construgdo mais
utilizada por causa do seu design robusto e do baixo custo. O sensor de pelicula fina consiste
no revestimento com uma pequena pastilha ceramica de uma camada muito fina de pelicula
de platina, onde, através de corte laser ou gravura quimica, é feito um “caminho de
resisténcia”, que € soldado aos cabos de ligacdo, como se pode ver na Figura 9. Para
prote¢do, o elemento € revestido com uma fina camada de vidro para evitar as influéncias de

produtos quimicos e gases nocivos 24,

\ Cabos de

ligagao
Elemento de
platina revestido

Pastilha cerdmica
Figura 9 Sensor de thin-film 22
Wire wound (fio enrolado) — O sensor é construido por enrolamento de um fio de platina

de pequeno didmetro em torno de um material ndo condutor, que é geralmente feito de

ceramica. Este enrolamento é também revestido com vidro ou algum outro material de
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isolamento para protecédo. Os fios de enrolamento sdo soldados aos cabos de ligacéo (Figura
10) 24,

Enrolamento

de platina *__ ) . \
J Cabos de

ligacio

Material de
revestimento

Figura 10 Sensor de wire wound [?2

Coiled element (elemento em espiral) — O sensor de elemento em espiral é construido
através da insercdo de fios de platina helicoidais num isolante de ceramica, por sua vez

preenchido com pd cerdmico para evitar contactos entre os fios (Figura 11) 211,

Fio de platina
em espiral

\Cabos de

ligagdo

Material de
revestimento

Figura 11 Sensor de coiled element 22

Cada um dos tipos tem as suas vantagens. O thin film € o menos caro para produzir e também
0 mais resistente. Eles podem também ser fabricados em tamanhos muito pequenos. Em
termos de custos a construcdo wire wound € semelhante, porém, apesar de ser mais robusto,

é menos preciso. O coiled element é 0 mais preciso, mas, no entanto, mais dispendioso de

fabricar.

52



4.3.2. MONTAGEM E CONDICIONAMENTO DE SINAL

Para se utilizar um sensor do tipo RTD € necesséario fazer uma corrente elétrica passar pelo
mesmo, e medir a sua tensdo. Uma das maneiras de se implementar é utilizar um circuito em
ponte de Wheastsone®3. Esta ponte precisa de se “auto-equilibrar’ de modo a detetar com
exatidao as variacgoes de resisténcia dos sensores. Os equipamentos utilizados quer no &mbito

dos ensaios ou calibragdes, ja dispdem de pontes de Wheatsone.

A Figura 12 mostra uma montagem denominada de ligacao a dois fios. Nesse caso tem-se
uma ligacdo para cada terminal do sensor. Normalmente, essa montagem € satisfatéria em
locais em que o comprimento de cabo que faz a ligacdo do sensor a unidade de leitura for de
pequenas dimensdes (nédo ultrapassar os 3 m).

R1 Rz
+ A . Rc
— '
VT - W
Ra RrtD
Rc
A
‘ WW

Figura 12 Montagem a dois fios [2°]

A Figura 13 mostra a ligacdo a trés fios. Neste tipo de montagem, que € a mais utilizada

industrialmente, haverd uma compensacao da resisténcia elétrica pelo terceiro fio.

13 bonte de Wheatstone - A ponte de Wheatstone € um esquema de montagem de elementos elétricos que permite a medicéo

do valor de uma resisténcia elétrica desconhecida.
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Na ligacdo a quatro fios (Figura 14) existem duas ligacOes para cada lado da ponte,
anulando os efeitos das resisténcias dos cabos.
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Figura 13 Montagem a trés fios [?°]
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Figura 14 Montagem a quatro fios (2%
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A diferenca entre estas montagens € que, na ligacéao a dois fios, havera influéncia dos cabos
de ligacdo na tenséo de saida. Considerando-se a situagdo de equilibrio, quando a resisténcia

do RTD for R, a tensdo na ponte sera:

Vap = V4 — Vg
Equacéo 22
Desenvolvendo a equacdo de cima:
R Rgrp + 2R
VAB:V< 3 )—V( RTD c >
R+ R; Rrrp + 2R; + R,
Equacéo 23
Se a ponte estiver em equilibrio, entdo R1 = R, = Rz = Rrtp = R:
v —V( R ) V( R + 2R, )
47" \R+R R+ 2R, +R
Equacéo 24
Simplificando a Equagéo 24:
V. = 1 ( R + 2R, )
4872 \2R+ 2R,
Equacéo 25

Ou seja, se os valores das resisténcias dos cabos forem significativos (nomeadamente em
cabos longos, > 3 m), sera introduzido um erro devido aos mesmo. No caso da ligacao a trés
fios, observa-se a condicdo Vag = 0, quando as resisténcias sdo todas iguais. Isto acontece
porque a ligacédo do terceiro fio compensou a queda de tensao devido a resisténcia dos cabos,
ou seja, a corrente que circula pelo cabo é proxima de zero (devido a alta impedancia do

voltimetro ou multimetro) n&o ocorrendo, ento, as chamadas de tensdes parasitas [*°1 1201 {231,

A forma ideal de fazer uma ligacdo para RTDs € mesmo a de quatro fios, (ou idéntico) pois
desta forma resolve-se o problema das corre¢des do valor de resisténcia e das variacGes de
temperatura ambientes nos cabos, observando-se a mesma condic¢do de Vag = 0, mas desta
vez, com mais exatiddo que na situacdo anterior. Porém, a ligacdo desta forma nem sempre

é possivel pois nem todas as unidades de leitura possuem entrada de quatro fios.
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4.3.3. EFEITO DO AUTO-AQUECIMENTO (SELF-HEATING)

Como se verificou no ponto anterior, € necessario incluir um RTD num circuito de
condicionamento de sinal, e alimenta-lo com uma corrente. Essa corrente sera responsavel
pela dissipacio de poténcia por Efeito Joule!*. Ou seja, quando uma corrente passa pelo
sensor a temperatura tende a aumentar neste componente, afinal, um RTD é uma resisténcia,
e as mesmas dissipam energia elétrica na forma de calor. Isto também pode causar um erro
na leitura ou mesmo alterar o ambiente em condi¢des de medidas muito rigorosas. Logo, o
circuito de condicionamento de sinal que alimenta 0 RTD deve permitir manter a corrente

suficientemente baixa de modo a minimizar o auto-aquecimento 241,

Geralmente, do mesmo modo em que sdo fornecidos os coeficientes térmicos, é também
fornecida uma constante de dissipacdo (W/°C) nas especificacdes do RTD. Este nimero
indica a poténcia necessaria para elevar a temperatura do sensor de 1 °C, geralmente no ar
(e sem agitacdo) e em banho de 6leo (com agitacdo). Isto é devido a diferenca na capacidade
do meio para transportar o calor para longe do sensor.

Vejamos entdo o efeito do auto-aquecimento. A energia dissipada, em Watt, no sensor € dada

por:

Equacéo 26

em que V é a tensdo gerada aos terminais do RTD e R é a resisténcia do RTD.

Um vez conhecida a energia dissipada pelo sensor, 0 aumento da temperatura por auto-
aquecimento pode ser determinado a partir da constante de dissipacao através de:

P

14 Efeito de Joule — Lei fisica que expressa a relacdo entre o calor gerado e a corrente elétrica que percorre um condutor

em determinado tempo.
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Equacéo 27

em que P € a poténcia dissipada pelo sensor e Pp é a constante de dissipacdo do sensor

especificada pelo fabricante.

Esta explicacdo mostra a importancia de incluir efeitos de dissipacdo em sensores de
temperatura resistivos. De acordo com manuais de Instrumentagdo Eletronica e de Controlo
de Processos, a resposta correta envolve circuitos que sejam capazes de reduzir a corrente
do RTD a valores < 0,1 °C de auto-aquecimento 4. No entanto, apesar de ser muito
importante esta consideragdo, usualmente, ndo é levada em conta em processos que
envolvam ensaios ou calibra¢fes de termometros a nivel industrial, como uma fonte de erro,
dado que a instrumentacdo utilizada j& permite a eliminagdo da poténcia dissipada pelo

sensor.

4.3.4. RESUMO DAS CARACTERISTICAS MAIS COMUNS

Sensibilidade — Como j& vimos anteriormente, a partir dos valores tipicos da variagao linear
da resisténcia com a temperatura pode fazer-se uma estimativa da sensibilidade do RTD.
Para a platina, este numero é tipicamente da ordem dos 0,004/°C, enquanto que para o niquel
um valor tipico ¢ 0,005/°C. Assim, por exemplo, com a platina para um RTD de 100 Q se a

temperatura variar 1 °C esperar-se-a uma variagao de apenas 0,4 Q 191,

Tempo de resposta — Em geral, os RTDs tém um tempo de resposta de 0,5 a 5 segundos. A
“lentiddo” da resposta é devida principalmente a demora da condutividade térmica até o
sensor ficar em equilibrio térmico com o ambiente onde esta inserido. Geralmente, as
constantes de tempo sdo especificadas para uma condig¢do “no ar” (ou equivalente) ou “num
banho de 6leo” (ou equivalente). No primeiro caso hd mau contacto térmico e portanto,

resposta lenta, e no Gltimo, bom contacto térmico, e resposta rapida [*°1 1201,

Faixa de temperatura, exatiddo e tolerancia — Dependendo da construcdo do RTD, as
faixas de temperatura podem variar. Padrdes internacionais de platina com 99,999% de
pureza aguenta temperaturas desde cerca -250 a 1000 °C. No entanto, padrdes de trabalho
encapsulados numa bainha, ou sobre a forma de thin-film, esta faixa fica limitada até os 420
°C, porque outros materiais envolvidos na sua construgéo, limitam a faixa de temperatura da

platina.
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Utilizagdo acima dos 420 °C: para que isto seja possivel, necessario que os invélucros
protetores consigam de facto suportar tais temperaturas sem iniciar um processo de

contaminacgdo no proprio sensor para evitar desvios e ndo-repetibilidade.

Tabela 7 Tolerancias de fabrico (ITS-90)

Temperatura Classe B Classe A 1/3 DIN 1/5 DIN 1/10 DIN
(¢C) (2C) (eC) (eC) (eC) (2C)

BE 1,3 0,55 0,44 0,26 0,13
[ 100 | 0,8 0,35 0,27 0,16 0,08
[ o0 | 0,3 0,15 0,10 0,06 0,03
10,8 10,35 0,27 10,16 10,08
| 200 | +1,3 10,55 0,44 0,26 10,13
BE 1,8 0,75 0,60 10,36 -
| 400 | 2,3 0,95 0,77 - -
| 500 (VR £1,15 - - -
[ 600  BERNEEE £1,35 - : -
[ oo (Y 1.5 : : :
[ 0 Y : : : :
| so0  [ENETE : - : :
B 446 : : : -

Nestas tolerancias (Tabela 7) ndo estdo incluidos erros que possam resultar da ligacdo ao
equipamento de medicao.

Estabilidade e deriva temporal — A estabilidade depende do seu ambiente de trabalho.
Teoricamente, quanto mais altas as temperaturas, maior a rapidez com que ocorrem desvios
indesejaveis e contaminacdes. Abaixo dos 420 °C, os desvios sdo insignificantes, porém
acima, os mesmos tornam-se um problema, podendo causar erros de alguns graus ao longo
de 1 ano. Alem disso, choques mecanicos, vibracdes e inadequada utilizacdo também mudam
as caracteristicas do sensor. Também a humidade pode introduzir erros, uma vez que a agua
é condutora, altera a resistividade do RTD. Deste modo é importante que em casos mais
extremos a parte ativa do sensor esteja isolada elétrica e mecanicamente. De modo a
controlar a degradacao do sensor ao longo do tempo (deriva temporal) é necessario que seja

executada a calibracio, em pelo menos uma vez por ano 2911201,

D

.3.5. OUTROS SENSORES IMPORTANTES

Apesar das termorresisténcias de platina serem as mais utilizadas na industria em ensaios e

calibracdo, ndo pode-mos esquecer também de outros sensores importantes.
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Termistores — Os termistores s&o produzidos com Oxidos semicondutores e podem ter um
coeficiente de temperatura positivo (PTC) ou negativo (NTC). Estes sensores tém uma
sensibilidade mais elevada do que as RTDs o que permite que detetem variagcoes infimas de
temperatura, no entanto, ndo sdo tao estaveis e tém uma saida ndo linear. Séo utilizados na

indUstria de refrigeracdo e nao so.

Termopares — O principio de funcionamento dos sensores termoelétricos (termopares)
baseia-se no Efeito de Seebeck®. A juncéo de dois materiais metalicos diferentes cria uma
tensdo proporcional a diferenca de temperatura entre os terminais e a juncao. A esta tenséo
da-se 0 nome de tensdo de Seebeck. Todos os pares metalicos dissimilares apresentam este
efeito, porém somente alguns deles produzem uma tenséo de Seebeck consideravel.

Tabela 8 Algumas caracteristicas do tipo de sensores mais utilizados

Propriedade RTD Termistor Termopar

Elemento ativo Platina Semicondutor Jun(;a? de 2 metais
diferentes
Parametros de variagao Resisténcia Resisténcia Tensdo
Faixas de temperatura
(habitualmente mais -200 a 500 °C -40 a 260 °C -270a 1750 °C
utilizadas)
.- N3o tdo boa como nos
Sensibilidade Boa Boa
RTDs e termopares

Boa, mas limitada a
elevadas temperaturas

N&o tdo boa como
nos RTDs e
termistores

Boa em praticamente
Exatidao toda a gama de
operagao

i Een Excelente Nao t?o l?oa Moderada
(logaritmica)
Tempo de resposta Bom Bom Bom
Estabilidade Excelente Moderada Ma
Suscetibilidade a ruido Baixa Baixa Alta
Degradagao com o tempo WETS R R) G
g. ¢ P Baixa Moderada nos RTDs e
(deriva) ,
termistores
Moderado/Alto Baixo/moderado Moderado

15 Efeito de Seebeck — Producéo de uma diferenca de potencial (tensdo elétrica) entre duas jungdes de condutores (ou

semicondutores) de materiais diferentes quando elas estdo a diferentes temperaturas (forga eletromotriz térmica).
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4.4, CAMARAS TERMICAS

As Camaras Térmicas sdo dispositivos que tém a capacidade de simular e controlar a
temperatura. Neste documento, utiliza-se o termo Camara Térmica para caracterizar de uma
forma genérica qualquer tipo de equipamento termorregulado, ou seja, que permita obter e

controlar temperatura, somente, no seu volume interior [2°1,

A simulacdo de condi¢cdes ambientais é feita por cAmaras climaticas, ou seja, para além de
simularem temperatura, simulam também humidade (e podem também simular outras
grandezas, como por exemplo a concentracdo de O; e COz). No entanto, medicdes de
humidade e de outras grandezas em camaras térmicas (a ndo ser apenas como um dado de
caracter indicativo) € um ambito que o Laboratdrio da Frilabo, para ja ainda, ndo pensa em
acreditar, mas como ndo deixam de ser camaras térmicas também e importantes em diversas

aplicacdes, irdo ser abordadas de uma forma também muito genérica.

N4o é importante apresentar em pormenor o funcionamento, a eletronica ou a tecnologia de
uma camara térmica, mas avaliar as caracteristicas metrologicas das mesmas, focando-se
essencialmente na criacdo de métodos que tornem possivel “mapear” a temperatura no seu
interior e estimar a sua incerteza de medigdo. Contudo, s&o enumerados alguns tipos de

camaras térmicas, e uma explicacdo sucinta e basica do seu tipo de funcionamento.

Camaras térmicas (e climaticas) sdo utilizadas em diversos setores industriais (automotivo,
quimico, farmacéutico, alimentar, aeroespacial, eletronico, etc.) e instituicdes de
pesquisa/investigacao (universidades, laboratérios e afins). Por sua vez, nestes equipamentos
também sdo ensaiados e testados diversos tipos de produtos, como por exemplo embalagens,
componentes eletronicos e mecanicos, produtos alimentares, automoveis, produtos

farmacéuticos, bactérias, entre outros.

4.41. FUNCIONAMENTO DAS CAMARAS TERMICAS

A relacdo entre a temperatura no interior da cdmara e a temperatura ambiente, as cadmaras
vém equipadas com sistemas de aquecimento e/ou de refrigeragdo. Quando se pretende obter
temperaturas superiores a temperatura ambiente, as camaras possuem sistemas de
aquecimento, quase sempre resisténcias elétricas. Para obter temperaturas proximas da

temperatura ambiente é necessario combinar sistemas de aquecimento com sistemas de
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refrigeracdo. Finalmente, quando as temperaturas desejadas sdo inferiores a temperatura

ambiente as cmaras necessitam exclusivamente de um sistema de refrigeracéo.

Seja qual for a camara térmica, todas tém os seguintes componentes comuns: selecionador
de temperatura (regulador de setpoint), sensor(es) de temperatura, termostato (ou sistema
eletronico de fungdo similar) e paredes duplas com uma espessa camada isoladora (para
proteger da temperatura ambiente). Muitas delas dispdem ainda de um indicador de
temperatura de forma a controlar possiveis desvios relativamente ao valor de temperatura
selecionado. Nas camaras mais antigas, a temperatura do interior é indicada por um
termémetro de mercudrio. Atualmente, a grande maioria das cAmaras possuem indicadores

digitais (termopares ou termorresisténcias de platina).

O sistema de controlo mais frequente € do tipo realimentacao (feed-back) cujo diagrama de

fluxo consta na Figura 15.

¥
[ Medicdo de temperatura ] [ Acdo corretiva }

[’ Cdmara térmica

R

Figura 15 Esquema genérico do controlo da temperatura por feed-back

No esquema da Figura 15 o controlador estd condicionado por uma temperatura pré
estabelecida (setpoint) e o tipo de atuacdo depende da relacdo entre a temperatura medida

pelo sensor e a temperatura selecionada.

O esquema da Figura 16 exemplifica o algoritmo de funcionamento do controlador de uma
camara térmica, com um setpoint de 100 °C.
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( Desligar
- aguecimento

Figura 16 Esquema genérico de atuacédo de um controlador de temperatura de uma cAmara térmica

(aquecimento)

A camara térmica a que se refere 0 esquema da Figura 16, pode ser, por exemplo, uma estufa.

Nas camaras que combinam os sistemas de aquecimento e de refrigeracdo, o controlador

utiliza um esquema de decisdo mais complexo.

44.2. TIPOS DE CAMARAS TERMICAS

De seguida € dada uma breve explicacdo sobre cada tipo de caAmara térmicas, entre as quais,

a maioria delas foram ensaiadas no ambito deste projeto.

44.2.1.  Camaras de refrigeracdo

O funcionamento deste tipo de camara é controlado de forma genérica por um sistema
evaporador/compressor/condensador. Desta categoria fazem parte os frigorificos, os

congeladores (ou arcas congeladoras) e ultra-congeladores (ou arcas ultra-congeladoras).
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Figura 17 Da esquerda para a direita — frigorifico; congelador; ultra-congelador horizontal (cortesia
Frilabo)

A temperatura a que se evapora um liquido (ou se condensa um vapor) depende da pressao.
Utilizando um fluido adequado, este evapora-se a uma temperatura baixa no evaporador de
baixa pressdo (retirando calor do meio) e condensa-se a uma temperatura mais alta num
condensador de alta pressdo (libertando calor). Durante o funcionamento existem periodos
de tempo de descongelacdo, cuja periodicidade e duracdo variam de equipamento para
equipamento e durante 0s quais a temperatura sobe, descendo depois para um valor
ligeiramente inferior ao selecionado. Apds estes periodos, a temperatura da camara retorna
aos valores de funcionamento pretendidos 2. Geralmente, e como € de esperar, o periodo

de descongelacédo é muito maior nos frigorificos que nos congeladores e ultra-congeladores.

Dependendo da aplicacdo, existem temperaturas normalmente utilizadas nestes
equipamentos. Nos frigorificos a temperatura mais utilizada € de 4 °C, temperatura que
permite o armazenamento/conservagdo de produtos a curto prazo (alguns dias), como o
frigorifico doméstico. Por sua vez, as temperaturas mais utilizadas nos congeladores variam
entre 0s -20 e -40 °C, para conservar e armazenar produtos a médio prazo (alguns meses). Ja
os ultra-congeladores conseguem conservar os produtos a um longo prazo (alguns anos ou,
hipoteticamente infinito), isto porque consegue operar a temperaturas compreendidas entre
-80 e -196 °C.

Este tipo de camara térmica tem aplicacGes em diversas areas: os frigorificos sdo muito

utilizados na industria farmacéutica na conservacdo de farmacos, na industria biomédica e
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em bancos de sangue; os congeladores e ultra-congeladores tém aplicagéo na preservacédo de
vacinas, plasma sanguineo e protecdo de amostras de teste e espécimes.

4.4.2.2. Camaras de aquecimento

As camaras mais conhecidas nesta categoria sao as estufas, as incubadoras e as muflas (ou
fornos). As estufas permitem a obtencdo de temperaturas entre a temperatura ambiente e
+300 °C podendo possuir um sistema de aquecimento por conveccdo natural (ou
gravitacional) ou por circulacdo forcada de ar. Estes equipamentos possuem normalmente

um orificio que permite o arejamento, ou seja, trocas gasosas com o exterior.

No aquecimento por conveccdo natural usado nas estufas, o ar é aquecido na zona inferior
da camara, dando origem a correntes de convecgéo ascendentes. Este aquecimento apresenta
oscilacbes de temperatura, tanto mais acentuadas quanto maior for a carga no interior da
estufa. Existem estufas com uma camara de pré-aquecimento em que o ar fresco é aquecido

a entrada, o que faz com que aquelas oscilagGes ndo sejam tdo acentuadas.

As estufas que utilizam circulagéo de ar forcado conseguem obter a temperatura desejada de
forma mais rapida e homogénea. Neste género de estufas o ar fresco é aquecido e misturado
com o ar quente por acdo de um ventilador colocado na parte inferior ou superior da camara,

circulando entdo em fluxo horizontal através das paredes perfuradas.

Figura 18 Estufa (cortesia Frilabo)
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Estufas como a da imagem na Figura 18 servem sobretudo para a secagem de pequenas
amostras e particulas finas como também para esterilizagdo de equipamento biomédico °
por calor seco. Estufas idénticas, mas de maior volume desempenham um papel fundamental
nas urgéncias dos hospitais no aquecimento do soro e na secagem das batas para 0s pacientes

ndo sentirem a diferenca de temperatura.

Quanto as incubadoras, as mais universais sdo a incubadora standard e a incubadora
multigds como se pode ver nas imagens da Figura 19 que para além do aquecimento possuem
controlo de Oz e CO». Podem ser utilizadas numa gama de temperatura compreendida entre
a temperatura ambiente, ou ligeiramente superior, e 0s 100 °C, no entanto a temperatura de

trabalho mais conhecida é de 37 °C.

R ACeE R ]

Figura 19 Incubadora standard (& esquerda) e incubadora multigas (& direita) (cortesia Frilabo)

A incubadora standard é utilizada em muito areas, especialmente em laboratorios de

biologia, microbiologia sobretudo para desenvolvimento de fungos, cultura de bactérias e

16 Esterilizacdo — Ato de esterilizar, de tornar estéril.
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aquecimento de plantas in vitro, enquanto as incubadoras multigas sdo mais vocacionadas
para a cultura de células em aplicabilidades mais criticas e complexas (enzimas, por

exemplo).

Outro caso conhecido das incubadoras multigas sdo as incubadoras neonatal, muito utilizada

nas maternidades em casos de parto prematuro como se pode ver na Figura 20.

Figura 20 Incubadora neonatal [?6

Estas camaras proporcionam um controlo muito rigoroso da temperatura e da concentracao
dos gases. Uma temperatura de 37 °C com 5% de CO:> e 6% de O satisfazem as condicdes
ideais para que um bebé prematuro possa continuar a viver (condi¢cdes semelhantes a do

Utero humano).

As muflas (ou fornos), imagem da Figura 21, utilizam-se quando o aquecimento tem de ser

mais acentuado. E um tipo de camara térmica utilizada em laboratorios de quimica para
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calcinacdo!’ de substancias. As muflas sdo cAmaras metalicas com revestimento interno
isolante e refratario (geralmente ceramica) que permite trabalhar numa faixa de temperatura

entre 300 e 1500 °C, ideal para aplicacdes onde haja a presenca de material corrosivo.

Figura 21 Mufla 271

4.4.23. Camaras de autoclavagem

As camaras designadas por autoclaves utilizam o principio de esterilizacdo por calor
himido. E uma cAmara com aplicacBes que se revelam das mais importantes para os dias
atuais. A sua utilizacdo vem desde o século XIX, na esterilizacdo de artigos de salde e

alimentos, como o exemplo mostrado na imagem da Figura 22.

o Calcinacdo — Reagdo quimica de decomposigao térmica na qual envolve transformagdes com a remocao de gas.

67



Figura 22 Autoclaves usadas no seculo XIX para esterilizagéo de sacas de transporte de café [?8]

A mais famosa autoclave utilizada hoje em dia, tem 0 mesmo principio de funcionamento
que a autoclave do século XIX, inventada por Charles Chamberland (19851-1908). Neste
tipo de camara térmica, uma fonte de calor (geralmente uma resisténcia), colocada na sua
base estanque, gera a energia necessaria para vaporizar a agua que é introduzida no fundo
do seu interior e, @ medida que o vapor vai sendo gerado, a mistura ar-vapor que surge vai
sendo retirada por uma valvula mecanica para o exterior. A expulsdo desta mistura de ar-
vapor vai permitir que se obtenha o maximo de vapor saturado a uma dada temperatura e
pressao. A partir deste ponto inicia-se a contagem de tempo de exposicdo e, ao término deste,

descarrega-se 0 vapor da camara e retira-se o material.
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Figura 23 Autoclave mais antiga, mas ndo desusada (a esquerda); autoclave mais recente com
manipulo projetado para permitir a abertura e fecho da tampa com uma s6 mao (a direita) (cortesia
Frilabo)

As autoclaves da Figura 23 sdo equipamentos muito utilizados em processos industriais e no
processamento de artigos médico-hospitalares. A temperatura do processo a vapor varia
conforme os materiais a serem esterilizados, situando-se entre 121° e 134 °C. A presséao para
esterilizacdo é de cerca de 1 atmosfera (aproximadamente 1 bar) para 121°C.

4.42.4. Camaras climaticas

Assim como nas autoclaves e incubadoras multigés, nas cadmaras climaticas o laboratério da
Frilabo sé pode efetuar medidas acreditadas apenas de temperatura, ndo estando habilitado
para medicdo de outras grandezas. As camaras climaticas permitem o controlo e a
reproducdo de uma grande variedade de padrbes de temperatura, humidade relativa,

concentragdo de Oz e CO; e ainda iluminagéo.

A sua principal fungéo é criar ambientes ideais para varias aplicagbes como o crescimento
de plantas, cultura de células e tecidos vivos, cultivo de insetos, etc. Servem também para

incubacdo, testes a componentes eletronicos e a alimentos.
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A titulo de exemplo, na &rea alimentar, uma aplicacdo conhecida desta cAmara térmica é a
cura dos queijos, onde a cdmara opera a uma temperatura entre 9 e 16 °C com humidade
relativa de 100% HR.

4425. Banhos térmicos

Um banho térmico € um sistema cuja capacidade calorifica e refrigeradora é tdo grande que
quando esta em contacto com outros sistemas a sua temperatura permanece constante. Ou
seja, & a camara térmica ideal para calibracdo de termometros, desde pontos de temperaturas

muito baixas a muito altas.
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5. PROCESSO DE
ACREDITACAO DE
LABORATORIOS — NP EN
ISO/IEC 17025

A Acreditacdo consiste no reconhecimento formal, por parte de um organismo autorizado,
da competéncia técnica de uma organizacdo para executar determinadas tarefas, tais como
calibracbes em laboratdrios de calibracdo, ensaios em laboratorios de ensaios, e também nos

organismos de certificacdo, verificacdo e inspecdo. A Acreditacdo diferencia-se da
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Certificacdo® por exigir, para além de um sistema da qualidade, a competéncia técnica
necessaria para garantir confianga nos resultados e produtos das atividades acreditadas. No
caso dos laboratorios, para que estes sejam acreditados terdo de cumprir todos 0s requisitos

da Norma NP EN ISO/IEC 17025, para além de outras especificacdes e guias técnicos.

No texto seguinte esta apresentado um resumo de como um organismo € acreditado e quais
o0s principais pontos da norma NP EN ISO/IEC 17025 que o laboratério da Frilabo tem de

satisfazer para demonstrar que € capaz de reproduzir resultados tecnicamente validos.

5.1. ORGANISMO NACIONAL DE ACREDITACAO

A funcgéo de Organismo Nacional de Acreditacdo foi exercida pelo Instituto Portugués da
Qualidade (IPQ) desde a sua criacdo, em 1986, até que, em 31 de Maio de 2004, com a
publicacdo do Decreto-Lei 125/2004, é criado o IPAC, ao qual foi atribuida, em exclusivo,

a acreditacdo de laboratorios de calibragdo e ensaio.

O IPAC é o organismo nacional de acreditacéo e tem como principal objetivo o cumprimento
de critérios internacionais, nomeadamente definidos na norma ISO/IEC 17011. As suas
funcBGes consistem em reconhecer a competéncia técnica das entidades que efetuam
calibracOes, ensaios, verificacdes, inspecdes e certificacdes, de acordo com os referenciais

internacionais.

O sistema de acreditacdo operado pelo IPAC enquadra-se no Subsistema da Qualificacdo do
Sistema Portugués da Qualidade (SPQ) constituindo-se como o topo e o regulador dos
processos e agentes de avaliacdo da conformidade. O acima referido sistema é aberto,
segundo um principio equitativo e ndo-discriminatdrio, a qualquer entidade que cumpra 0s

critérios de acreditacao estabelecidos.

18 Certificagdo — Procedimento pelo qual um organismo autorizado reconhece que uma organizagdo gere um sistema de

gestdo da qualidade conforme boas préaticas de gestdo e com os principios de gestdo da qualidade. A Frilabo é uma
empresa certificada pela conhecida norma NP EN 1SO 9001.
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5.2. RECONHECIMENTO DE UMA ENTIDADE ACREDITADA

O processo de acreditacdo € regido por normas internacionais, de modo a permitir a
existéncia de Acordos de Reconhecimento Internacionais e o cumprimento do Regulamento
(CE) n° 765/2008, descrito no Regulamento Geral de Acreditacdo (DRCO001).

Este processo comeca pela apresentacdo de uma candidatura pela entidade interessada,
devendo para tal preencher e enviar ao IPAC os formularios correspondentes a atividade
técnica que pretende desempenhar. No caso das calibracdes, o formulario serd o DIC005, e
para os ensaios 0 DIC006, como refere o Procedimento para Acreditacdo de Laboratorios
(DRCO005). Nestes documentos terdo de constar os equipamentos utilizados, as gamas de
medicao, as melhores incertezas e os procedimentos internos desenvolvidos. E de extrema
importancia que antes de submeter estes formularios seja efetuada uma avaliacdo interna
para corrigir supostas ndo-conformidades que possam via a ser detetadas no processo de
avaliagdo. Todos os documentos acima referidos foram consultados no portal do IPAC no
separador “Documentos”, onde estdo disponibilizados, para iniciar o processo de acreditacao

do Laboratdrio de Metrologia da Frilabo.

A candidatura é analisada pelo IPAC para verificar se esta completa e dar inicio ao processo.
Durante a andlise, o IPAC nomeia os Auditores ou Equipa Avaliadora (engenheiros
competentes na area), a qual estuda a documentacdo enviada pelo laboratério e procede a
avaliacdo presencial no local da entidade que pretende ser acreditada (auditoria'®). Apos a
avaliacdo, o IPAC toma a decisdo, que sendo favoravel, ird desencadear o ciclo anual
seguinte. Caso contrario € emitido um relatorio onde sdo identificadas as deficiéncias que

devem ser corrigidas para demonstrar o cumprimento das normas de acreditacéo.

Todo este processo é descrito num fluxograma simplificado na Figura 24.

19 Auditoria — Auditoria ¢ uma verificacdo da adequacdo e da conformidade de um sistema de gestdo da qualidade
quanto as normas de referéncia e aos documentos internos. Por isso, sdo feitas periodicamente para verificar se as
operagOes do laboratorio continuam a atender os requisitos do sistema de gestdo e também para verificar e registar a
implementacdo e a eficacia das agdes corretivas. O gestor da qualidade é responsavel por planear e organizar essas

auditorias.
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Candidatura Anélise

(Frilabo) (IPAC)

I
Lad

¥
Nomeag8o da equipa avaliadora

Avaliagdo
— Auditoria
Relatdrio

Parecer

h

Decisdo

(IPAC)

¥

Concecdo

Ciclo de avaliagBo anual [,

Manutengdo/renovacio

Reavaliagdo Itens a corrigir

Suspensdo/anulacdo

Figura 24 Resumo do processo de acreditacdo (DRC001)

Para permitir identificar uma Entidade Acreditada o IPAC emite um Certificado de
Acreditacdo com um Anexo Técnico em que descreve as atividades acreditadas. Cada
Certificado de Acreditacdo tem um numero de registo inequivoco, que € repetido no
correspondente simbolo de acreditagdo. Este simbolo deve estra sempre presente em

relatorios de ensaio e certificados de calibragdo como se pode ver na Figura 25.
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HaC

acreditacdo

¥0000 | —= Numero
Aaaaaaaaa | —» Ambito

Figura 25 Simbolo IPAC

Se 0 &mbito da acreditacdo for calibracdo, o nimero do certificado tera de ser iniciado com

a letra “M”, se for ensaio, o numero do relatorio tera de ser iniciado com a letra “L”.

Dado que a acreditacdo é especifica (e ndo generalista como a certificacdo do sistema de
gestdo) para dar mais confianca no desempenho especifico de cada atividade, o site do IPAC
disponibiliza o Anexo Técnico. Este anexo descreve os laboratérios em termos de
competéncia técnica, ou seja, define quais os ensaios, calibracdes, exames, certificacdes e
inspecdes que sdo abrangidos. Os anexos técnicos relativos aos laboratorios de ensaios a
camaras térmicas encontram-se no separador “Equipamentos e instalagdes para controlo
ambiental /climatico” e os de calibragdo de termometros industriais no separador

Temperatura ¢ humidade”. Estes anexos foram consultados no site oficial do IPAC para

poder preparar a acreditacdo do Laboratério de Metrologia da Frilabo.

Uma Entidade Acreditada é reconhecida através da Bandeira que se pode ver na Figura 26,

cujas condicgdes de uso estdo descritas no Regulamento DRC002.

entidade
acreditada §

Figura 26 Bandeira IPAC
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A Bandeira da Entidade Acreditada ndo discrimina quais as atividades que estdo abrangidas
pela acreditacdo, o que sO pode ser conseguido consultando o Anexo Técnico em vigor ou 0

Diretdrio Eletronico disponibilizado pelo IPAC.

5.3.  NORMANP EN ISO/IEC 17025

A norma NP EN ISO/IEC 17025 regulamenta a acreditacao de laboratdrios de ensaios e de
calibracéo e auxilia no desenvolvimento do seu sistema de gestdo para qualidade, operacdes
técnicas e administrativas. Um laboratorio regido por esta norma tem portanto os objetivos

mencionados no esquema da Figura 27.

17025

[ Laboratorio Acreditado }

Gestdo Técnica

B ¥

Gestor da Qualidade Equipa técnica
Conhecimento da norma Executar servigos
Responsdvel pela implementacio do Analisar dados de servigos
sistema de qualidade prestados
Envolvimento com as atividades Avaliar as incertezas de medicdo
laboratoriais oL . .
Emiss&o de relatorios e certificados

Garantir ao cliente resultados
tecnicamente validos

Figura 27 Aspetos da gestdo de qualidade e técnica de um laboratério acreditado

Os requisitos de gestdo da qualidade da norma NP EN ISO 9001 estdo assegurados porque
a empresa € certificada. Assim no texto seguinte focam-se principalmente os pontos

correspondentes aos requisitos técnicos desta norma que devem ser cumprir para a obter a
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acreditacdo, ou seja, faz-se um resumo do capitulo 5 da presente norma “Requisitos

Técnicos”.

H& muitos fatores que determinam a exatiddo e fiabilidade dos ensaios e/ou calibracdes
realizadas por um laboratério. A competéncia é a palavra-chave da Acreditacdo, podendo-
se manifestar em varios aspetos, dai que, tudo aquilo que um laboratério de ensaio/calibracdo
precisa de fazer/executar/cumprir em termos técnicos e experimentais para ser acreditado,

estd mencionado nos pontos seguintes.

5.3.1. PESSOAL

Textualmente, segundo a norma, “O pessoal que desempenhe tarefas especificas deve ser
qualificado, com base em escolaridade, formacdo e experiéncia apropriadas e/ou
competéncia demonstrada, consoante os casos.” Pode concluir-se que para obter bons
resultados nos ensaios e calibracdes, é necessario assegurar a competéncia de todos os
membros integrantes do laboratério, sendo que é fungdo do responsavel do laboratério

providenciar formag&o continua aos mesmos.

Para um laboratdrio implementar a norma, deve dominar a metrologia, ou seja, a ciéncia da

medicdo, pois este € o requisito mais importante e a razdo da existéncia da norma.

Onde ha calibraces e ensaios realizam-se medicoes, e ndo ha medicdo sem incerteza. Caso
o laboratério possua uma equipa sem conhecimento metroldgico, a competéncia fica

comprometida, gerando resultados imprecisos, logo ndo confiaveis.

A norma exige um Gestor da Qualidade, conhecedor da norma e responsavel pela
implantacdo do sistema da qualidade que nédo s6 seja entendedor de requisitos de gestdo, mas
que se envolva com as atividades laboratoriais. Também exige um Responsavel de
Laboratorio (gestor técnico ou responsavel técnico) com dominio metroldgico, capaz de
gerir a execucdo dos servicos, da analise dos dados de servicos prestados, as avaliagbes de
incertezas de medicdo, a emissdo dos certificados de calibracdo e relatérios de ensaio e de
todos 0s outros processos importantes que garantam ao cliente resultados validos

tecnicamente.

O pessoal do laboratorio deve ter uma boa relacdo com os clientes, nomeadamente na

comunicagdo/orientagdo dos assuntos técnicos e a interpretacdo dos resultados. O
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responsavel pelo contacto com os clientes deverd ter a capacidade de esclarecer as davidas
dos clientes.

5.3.2. INSTALACOES E CONDICOES AMBIENTAIS

A norma diz “O laboratério deve garantir que as condi¢des ambientais ndo invalidem os
resultados ou nédo afetem negativamente a qualidade exigida de qualquer medigdo.” As
instalagBes do laboratério para ensaio ou calibracdo ndo se limitam a fontes de energia,
iluminacdo e condi¢cdes ambientais. Deve ser dada atencdo especial a poeiras, niveis sonoros,
vibracOes, alimentacdes elétricas, mediante as atividades em questdo. A monitorizacao,
registo e controlo da temperatura e da humidade relativa sdo os aspetos mais importantes

deste requisito.

5.3.3. METODOS DE ENSAIO E CALIBRAGAO E SUA VALIDACAO

Segundo a norma NP EN ISO/IEC 17025, “O laboratério deve utilizar métodos e
procedimentos adequados para a realizacdo de todos os ensaios e/ou calibragdes dentro do
seu ambito da atividade.” Sendo assim, com o objetivo de confirmar que os métodos sdo
apropriados para o uso pretendido, o laboratorio deve valida-los. Apds a validacdo deve-se
registar os resultados obtidos incluindo a incerteza, o procedimento utilizado e uma
declaracdo de que o método é ou ndo adequado para o uso pretendido. A validacdo deve
atender as necessidades de uma determinada aplicago.

A validacdo é sempre um equilibrio entre custos, riscos e possibilidades técnicas.

Para efetuar a validacdo do método pode ser necessario e conveniente realizar alguns ou
todos os estudos abaixo indicados. Em todos estes estudos a terminologia a usar pelo
laboratério deve ser coerente com o VIM.

A validacdo indireta é feita pondo em evidéncia as suas caracteristicas: estudo da
representatividade do método, ou seja, mostrar que as caracteristicas correspondem ao
objetivo do ensaio/calibragdo; estudo dos principios tedricos do método para evidenciar a
sua base cientifica; estudos de interferéncias e fontes de erro para delinear a sua
aplicabilidade e dominar a sua execucdo; estudos de otimizacdo das condigdes de
operacdo e/ou robustez do método para permitir uma otimizagdo e harmonizacéo da sua

execucdo; estudo dos pardmetros caracteristicos do método para conhecer a qualidade
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dos seus resultados (por exemplo: campo de aplicacdo, exatidao, repetibilidade, preciséo
intermédia, reprodutibilidade, limites de detecdo e quantificacdo, incerteza, etc.).

A validacdo direta por comparacéo com referéncias aceites nacional ou internacionalmente,
¢ feita por: comparacdo com métodos normalizados ou de referéncia; comparacdo com

padrdes ou materiais de referéncia certificados; comparagdes interlaboratoriais.

Qualquer laboratério de calibracdo ou de ensaio deve possuir um procedimento para fazer a
estimativa da incerteza de todas as medicdes. Os principios, a metodologia e a terminologia
a sequir pelo laboratorio para o calculo de incertezas em calibracGes devem estar de acordo
com a explicacdo dada no Capitulo 3, em conformidade com os documentos EA-4/02 (para

a incerteza em calibragéo) e EA-4/16 (para incerteza em ensaio).

A Melhor Capacidade de Medi¢cdo (MCM) ¢ a estimativa da Melhor Incerteza e tem como
objetivo harmonizar a apresentacdo do seu valor em documentos. Este célculo é efetuado

tendo em conta o histérico das medicGes, e por sua vez, o histdrico das incertezas.

Segundo o documento DRCO005, a melhor incerteza deve apresentar-se em 4 modalidades:

Definicdo por cada valor nominal (usado por exemplo no caso de valores discretos);

e Definicdo por intervalos de medicdo (deve ser atribuida a Melhor Incerteza para cada

intervalo)

e Definicdo de modo analitico (a Melhor Incerteza deve ser apresentada como uma

funcdo do valor nominal (percentagem ou outra fracdo, ou equacgéo));

e Definicdo por modo indexado (a Melhor Incerteza deve ser indexada a uma
caracteristica associada a cada valor nominal, como por exemplo o respetivo erro

maximo admissivel da classe OIML).

A apresentacdo do seu valor deve seguir as metodologias internacionais, ou seja, no maximo

com dois algarismos significativos.
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5.3.4. EQUIPAMENTO E CONTROLO DE DADOS

Segundo a norma NP EN ISO/IEC 17025, “O equipamento ¢ o software utilizados para
ensaio, calibracdo e amostragem devem poder atingir a exatidao requerida e cumprir com as

especificacOes relevantes para os ensaios e/ou calibracbes em questéo”.

“Antes de ser posto ao servigo, o equipamento deve ser calibrado ou verificado, de modo a
demonstrar que cumpre os requisitos especificos do laboratorio e as especificagdes

normativas relevantes.”

Quanto ao controlo dos dados, este deve de ser feito de maneira sistematica, ou seja, calculos

e transferéncias de dados devem ser submetidos a verificagces apropriadas.

Quando forem utilizados computadores ou equipamentos automatizados para aquisi¢do de
dados, o laboratério deve assegurar que o respetivo software seja apropriado para o0 uso e
tenha protecdo de dados, garantindo a integridade e confidencialidade na introducéo,

recolha, armazenamento, transmissao e processamento dos dados.

5.3.5. RASTREABILIDADE DAS MEDICOES

E imprescindivel que o laboratério estabeleca um programa e procedimento para a calibragio
dos seus equipamentos, pois todo o equipamento utilizado em ensaios ou calibracgdes,
incluindo os equipamentos para medigdes auxiliares, que tenha efeito significativo sobre a
exatidao ou validade do resultado do ensaio, calibracdo ou amostragem, deve ser calibrado

antes de entrar em servico.

Assim, o programa de calibracdo do equipamento deve ser projetado e operado de forma a
assegurar que as calibrac6es e medicGes feitas pelo laboratério sejam rastredveis ao Sistema

Internacional de Unidades (SI).

Os laboratorios de ensaio e/ou calibracdo acreditados, dispdem de mecanismos proprios do
Sistema de Gestdo que Ihes permitem evidenciar a sua competéncia e qualidade, sendo o
processo de auditoria um dos mais eficazes. Contudo, outros processos sao igualmente
validos e com impacto na validacdo da atividade desenvolvida, como por exemplo a

participacdo em Ensaios de Aptiddo (EAp) organizados por entidades independentes.
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Esta ferramenta de gestdo é eficaz quer para promover a validacdo de métodos, quer na
detecdo de erros sistematicos, constituindo uma garantia de confianca e responsabilidade.

Um Ensaio de Aptiddo ocorre quando é realizada a execucdo e avaliacdo dos itens do ensaio
e/ou calibracdo em questdo, ou itens semelhantes (objetos e materiais) desde que envolvam,

no minimo, dois laboratérios diferentes e em condicdes pré determinadas.

A participacdo em ensaios de aptiddo (desde que existam) é obrigatéria. Se ndo houver uma
data disponivel por parte dos organizadores, o laboratorio pode submeter a candidatura a
acreditacdo sem satisfazer este item. No entanto, se houver data disponivel e se 0s
laboratérios que disponibilizam o conjunto de servigos na area de Ensaios de Aptidao
detetarem a ndo comparéncia ou desisténcia por parte dos laboratorios candidatos, é emitida
uma declaragdo de ndo participacdo, implicando a ndo concessao da acreditacdo, pelo menos

nesse ano.

Qualquer laboratério que participe num ensaio de aptiddo pode usufruir das seguintes

vantagens:

Avaliacdo do desempenho do laboratorio;

o Demonstracdo da competéncia técnica perante terceiros;

o Reforco da autoconfianga no processo de aprendizagem;

« Estabelecimento de confianca reciproca entre laboratérios congéneres;

o Exclusdo de erros sistematicos, ndo detetaveis por outros métodos;

« Validacdo de métodos;

« Implementacdo de acdes corretivas e preventivas apos analise dos resultados obtidos;

« Obtencdo do reconhecimento dos resultados do ensaio, tanto a nivel nacional como

internacional.

5.3.6. AMOSTRAGEM

“O laboratorio deve ter um plano de amostragem e procedimentos para realizar amostragens

de substancias, materiais ou produtos para posterior ensaio ou calibracdo.”
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5.3.7. MANUSEAMENTO DE ITENS A ENSAIAR OU A CALIBRAR

Para manuseio de itens (unidades) de ensaio e calibragdo, o laboratério deve possuir
procedimentos que assegurem a integridade do item, instrucdes para manuseio e um sistema
de identificacdo para evitar que sejam confundidos. Ao receber o item de ensaio ou

calibracdo devem ser registadas as anormalidades ou desvios das condi¢des normais.

5.3.8. APRESENTACAO DOS RESULTADOS

Segundo a NP EN ISO/IEC 17025, os resultados de cada ensaio, calibracdo ou séries de
ensaios ou calibracOes realizados pelo laboratorio devem ser apresentados com clareza,
objetividade, sem ambiguidade e de acordo com quaisquer instrugcdes especificas nos
métodos de ensaio ou calibragdo. Os resultados devem constar num relatério de ensaio ou
num certificado de calibracdo, no qual deve estar contido toda a informacéo solicitada pelo
cliente e necessaria a interpretacdo do ensaio ou calibracao, além de conter toda informacéo

requerida pelo método utilizado.
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6. LABORATORIO DE
METROLOGIA DA FRILABO
— PREPARACAO DA
ACREDITACAO DO ENSAIO

A CAMARAS TERMICAS

Neste capitulo sdo apresentados 0s resultados experimentais obtidos das medicGes nos
ensaios as camaras térmicas, bem como os procedimentos desenvolvidos e a descrigcdo da
instrumentacdo que foi necessaria. E também objetivo deste capitulo integrar conceitos
basicos ligados ao ensaio de camaras térmicas, como seja uniformidade e estabilidade

térmica, que ndo estejam presentes em pontos anteriores.
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Deste capitulo, constam os Anexos A, B e C, relativos aos procedimentos de medicéo e de
calculo de incerteza desenvolvidos, os Anexos F e G, onde se encontram os modelos de
relatorio de ensaios desenvolvidos, 0 Anexo | onde estdo todas as imagens relativas a
disposicao dos termdmetros no interior das camaras, bem como os graficos das temperaturas,
0 Anexo J, que diz respeito a um exemplo das folhas de célculo desenvolvidas para
tratamento de dados e célculo de incertezas, 0 Anexo L, onde se pode consultar informacédo
relativa ao Ensaio de Aptidao que foi realizado e finalmente o Anexo M que mostra a folha
de calculo desenvolvida para gestdo de clientes/equipamentos e numeracao automatica de

relatorios de ensaio emitidos.

O texto seguinte explica com detalne a forma como se chegou a elaboragdo dos
procedimentos em anexo. Primeiro é descrito o equipamento e o software utilizados, depois
a metodologia da execuc¢do dos ensaios e calculo da sua incerteza, de seguida a apresentacédo
dos resultados obtidos e finalmente o ensaio de aptidao que constitui um requisito da norma
NP EN ISO/IEC 17025 para a acreditacdo de ensaios a cdmaras térmicas.

6.1. EQUIPAMENTO E SOFTWARE UTILIZADOS

Para medicdo da temperatura no interior das camaras térmicas foi utilizado um conjunto 10
sensores de resisténcia de platina de 100 Q, Classe A, conectados por 4 fios a um multimetro
com modulo externo de 20 canais e indicador digital de temperatura com resolucéo de 0,01
°C.

Os sensores foram calibrados separadamente do multimetro, no Laboratério de
Temperaturas e Humidade do Centro de Apoio Tecnolégico a Industria Metalomecénica
(CATIM), nos pontos de temperatura -95, 0 e 140 °C. O multimetro foi calibrado no National
Voluntary Laboratory Accreditation Program (NVLAB) do National Institute of Standards
and Technology (NIST) nos mesmos pontos de temperatura de calibragdo dos sensores. Os
certificados de calibracdo do multimetro e dos sensores sao validos até Julho de 2016.

As caracteristicas mais importantes dos sensores, do multimetro e respetivas incertezas de

calibracéo estdo apresentadas na Tabela 9.
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Tabela 9 Caracteristicas mais importantes dos equipamentos utilizados no ensaio as camaras térmicas

Marca e Exatiddo e incerteza na gama de trabalho

Equipamento Gama Resolugdo

modelo Faixa Exatidao
Pt100 -95<T<0° +0,015°C
T Omega -60 a 260 . e RS
HSRTD 100 oC Y= =4 -
0>T>140°C 0,018 °C
Multimetro Fluke 2638A 200 a 95<T<09C +0,0169°C
(unidade de Hydra Series 200 °C 0,01 C T=0°C 10,016 ¢C
leitura/indicador) 1] 0>T>140°C +0,016°C

Os equipamentos utilizados estdo apresentados na Figura 28.

Incerteza
+ 0,015 2C
+ 0,010 °C
+ 0,015 eC
+ 0,050 °C
+ 0,050 2C
+ 0,048 2C

Figura 28 Um dos 10 sensores Pt100 com ligacdo a 4 fios da Omega e multimetro da Fluke (cortesia

Frilabo)

Os sensores juntamente com o multimetro satisfazem as condi¢fes de um termometro, como

referido em 2.2.2 do Estado de Arte. A Tabela 10 apresenta a incerteza e exatidao do

conjunto em diferentes faixas de temperatura, obtidas pelo somatorio das incertezas e

exatiddes dos dois elementos.
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Tabela 10 Resumo das incertezas e exatiddes dos termémetros usados nos ensaios

Termdmetros
(sensores + multimetro)

Exatidao total Incerteza total
+0,031C +0,065 °C
+0,028 C +0,060 °C
+0,034 C +0,063 °C

A incerteza e exatiddo do conjunto constituem uma das componentes de incerteza-padréo

para o calculo da incerteza expandida das medi¢6es nos ensaios.

O registo das medi¢6es bem como a monitorizagdo da evolucdo da temperatura em tempo
real é feita no software comercial Fluke DAQ 6.0, que permite também a exportacdo de
dados para posterior manipulacdo como se pode ver na Figura 29, pela tela de monitorizacéo

do referido software.

CEN - =] [=1e 16 == N

P AT RS U ms 4 XEm Z e Thp
. R . N i L II [ L #a B e
_“".'.1. '.\_Il."r‘___p' ﬁ-'__n-h'._-\.ﬂ- Ty JI W A AN "'.' A |,-||I A, -"l-'-""h'-.\' - "‘-.-"IL-'MJ.-'W.""I LY, P [are—
= e -l 1 ! ' [=- % o]
24T e, i .
5 gk § n 5, I i . -, = fA . - o ala
S -ﬂ Jn"r\n'".v'l..h,‘l - W,.-.A“ I—"L-,_.-*'ull,.. -~ f"‘lﬂmﬁ'h‘-,' "-"Ir'F o -"'J“ﬂ""" ,lhlr'h ) ""."-,|l'.|" E—
4. B5E | - -
| Ao A — Ik
ERIET ] | SR ENET RS M J-.r-""r'-- WA B e 'ﬁ'-"'. g I .‘-"“'I'l' ll' i T -l|_n' i ...HL"I'III F.'nlllllhl"" -u".,"ll- J a_i
] L f Provt Setus

, Chusrwmsis
BT o te—_ i P ...-‘__"l.-1ll'-'- Al .\__\I"L“l'.._,-_\_,._,..-. M i e e B
N T e S J‘“-'I"q..‘--'“'-.-““"'-r"l.r-f..r* LI Y A B et
2 AT - w ..,-.l L,
L3518 FEE Rarrcres Al
4 (3
LTI FERSEE S T Duratiory  reERRERE W 02014 - 701 o o
I o — - | e Chusrwread Lkl [T 0 Casrsie P Max Lt .
— =" . — =
Lol L] A ,.- | ) Irstrueresnt L0 Moduls 1. Channed Df 4. 477 o T e R Loaal
el ] EF — Trstrument 10 Mackbe 1. Channed 02 e 4. | -Ph... ©
Ll Ll & R Tesitrurest 10 Modhde 1. Charres 00 N R ] I 2. IS
;_,,_ ' ] B s Irstrument 10 Modubs 1. Channesd 04 e ] I8 57 -T4... C f =
ol =] ¥ — Trstrument 10 Moachbe 1. Channed o6 24,995 4. | -Ph... © e
[__] g = Faburert L0 Mochde 1. Chareeed 05 [

Figura 29 Aspeto da tela de monitorizacdo do Fluke DAQ 6.0 (cortesia Frilabo)

Durante a execucdo do trabalho no laboratério da Frilabo, por motivos técnicos e de
rentabilizacdo, verificou-se que seria necessario a utilizacdo de mais sensores na medi¢do da
temperatura no interior das autoclaves. O facto de as autoclaves terem uma cadmara estanque,

torna impossivel o acondicionamento da cablagem dos sensores Pt100, pelo que se optou
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pela utilizacio de cinco data loggers®® com sensores Pt100 de Classe A, representados na

Figura 30.

Figura 30 Data logger com Pt100 MadgeTech e respetivo interface (cortesia Frilabo)

Os 5 data loggers foram calibrados no Laboratdrio de Temperaturas e Humidade do CATIM
para as temperaturas 30, 100 e 140 °C. As suas caracteristicas mais importantes e incertezas

de calibracdo sdo apresentadas na Tabela 11.

Tabela 11 Caracteristicas mais importantes dos equipamentos utilizados no ensaio das autoclaves

Marca e Exatiddo da gama de trabalho

Equi Resoluca
quipamento modelo esoliga0 Faixa Exatidao
-40 < T<20,01°C +0,4°C
MadgeTech -200 a o
o 20<T< o + o
Data loggers Hi Temp 140 260 °C 0,01 eC 20<T<19,99 °C +0,3eC
20<T<140°C +0,1¢9C

Na Tabela 12 estdo apresentada as incertezas de calibracdo dos 5 data loggers.

2 pata logger — Data loggers de temperatura ou registadores de temperatura, (s80 a mesma coisa), € um equipamento

capaz de armazenar leituras de outros instrumentos de medicéo desde que estes transmitam a informacéo de alguma
forma (analdgica ou digital). Alguns modelos de data loggers, possuem sensores internos, capazes de efetuar a medigéo
e gravar na memoria. Os dados adquiridos sdo normalmente visualizados posteriormente com a utilizagdo do mesmo
integrado num computador, utilizando um software de transferéncia especifico. Normalmente, pode-se utilizar a maior

parte dos sensores industriais disponiveis no mercado (termopares, termorresisténcias ou termistores).
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Tabela 12 Incertezas da calibracéo dos data loggers

ENE)

Data logger 1
+ 0,088 °C

Data logger 2
+0,088 °C

Data logger 3
+0,088 °C

Data logger 4
+ 0,088 °C

Data logger 5
+0,088 °C

0<T=<30°C

30<T<100°C +0,089 eC +0,088 °C +0,088 °C + 0,088 2C +0,089 °C

100 <T <140 °C

+0,088 2C +0,089 °C +0,088 °C +0,089 eC +0,091 eC

A interface de transferéncia de dados, permite transferir os dados para o software
MadgeTech 4 cuja tela apresenta o grafico da evolugdo da temperatura como o exemplo da
Figura 31 e também permite exporta-los para posterior manipulacao.
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Figura 31 Aspeto da tela do MadgeTech 4 (cortesia Frilabo)

Finalmente, para se efetuar todos os calculos, tratamento de dados e emissdo de relatorios

de ensaio foi utilizado o Microsoft Office Excel.
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6.2. PROCEDIMENTO DESENVOLVIDO PARA O ENSAIO A CAMARAS

TERMICAS

O procedimento desenvolvido foi estabelecido para o ensaio de camaras térmicas na gama
de temperatura -95 °C a +140 °C?!, e possa ser aplicado a grande maioria das cAmaras
térmicas. O procedimento foca-se essencialmente no estudo da estabilidade e uniformidade

de camaras térmicas.

Além da experiéncia e conhecimentos académicos do autor, as principais referéncias

utilizadas na elaboragéo deste procedimento foram as seguintes:
e Vocabulario Internacional da Metrologia (VIM);
e NP EN ISO/IEC 17025;
e Guia 19 — Camaras Térmicas (RELACRE);

e (OGCO001 - Guia para a Aplicacdo da NP EN ISO/IEC 17025.

A descricdo dos pontos seguintes apresentam-se sob a seguinte sequéncia: instrumentos de
medicdo para a realizacdo do ensaio; software e programas informéticos de suporte para a
visualizacdo e tratamento de dados; simbolos, abreviaturas e defini¢des tedricas importantes;
aspetos a ter conta nos ensaios, como por exemplo o estado de conservacao do equipamento
a ensaiar, o registo das condi¢cdes ambientais, entre outros; o ensaio térmico (todos 0s passos
desde a escolha dos patamares a ensaiar ao registo de leituras); calculos relativos ao ensaio
(temperaturas médias, estabilidade e uniformidade térmica, entre outros); informacao
obrigatdria que deve constar nos relatorios de ensaio; diagrama de fluxo que descreve o

procedimento de uma forma resumida e por fim algumas imagens reais alusivas ao ensaio.

21 No futuro, o objetivo é calibrar internamente os termémetros utilizados nos ensaios, e por isso a calibragdo s6 vai ser

efetuada nesta gama de temperatura, pois é a temperatura minima e maxima que se consegue atingir no meio térmico

onde se efetuam as calibracdes.
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6.2.1. INSTRUMENTACAO

Unidade de leitura Fluke 2638A Hydra Series Il Data Acquisition ou equivalente

(indicador de temperatura);

Sensores de temperatura Pt100;

TermoOmetros sem fios/data loggers Pt 100 MadgetTech Hi Temp 140 (autoclaves);
Sensor de pressdo apenas para dado indicativo (autoclaves).

Termo-higrometro para medi¢des das condi¢cdes ambientais.

6.2.2. PROGRAMAS INFORMATICOS/SOFTWARE DE SUPORTE

Software comercial adotado pelo laboratério Fluke DAQ 6.0 (programacéo das leituras
e registo de temperatura);

Software comercial adotado pelo laboratério MadgeTech 4 (programacao das leituras e

registo de temperatura) (autoclaves);

Microsoft Office Excel ou folhas de célculo idénticas.

6.2.3. DEFINICOES IMPORTANTES

Temperatura de controlo (setpoint) — Valor configurado no sistema de controlo da

camara térmica com a finalidade de obter a temperatura desejada.

Ponto de medi¢do — Posicdo espacial no interior da camara onde o termémetro esta
disposto para o ensaio. Um local de medicéo &, assim, um pequeno volume, o qual é
definido pelas dimensdes do termdmetro e a sua precisdo de posicionamento. Se as
medic¢oes sdo realizadas em apenas num local, o resultado do ensaio € valido apenas para

este local. A extrapolacdo para um volume maior ndo é admissivel.

Volume Util de trabalho — E a parte do volume total da camara que é abrangida pelos
pontos de localizacdo dos termdOmetros usados para o0 ensaio, de acordo com a sua

disposicao.

“Passa muros” — Local no interior da cdmara por onde passam os fios dos termémetros

sem interferirem no volume util de trabalho.

90



Uniformidade térmica — Aptiddo para manter a mesma temperatura nos varios pontos

espaciais da camara.

Estabilidade térmica — Aptiddo para manter, ao longo do tempo, a mesma temperatura.

6.2.4. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS

K — Kelvin, °C — Grau Celsius, T — Temperatura, n — Numero de medicdes ou leituras de
cada ponto em estudo, T,— Temperatura no termémetro X, T,— Temperatura no

termometro da camara, ATy — Estabilidade térmica e ATy — Uniformidade térmica.

6.2.5. RECOMENDACOES, CONDICOES AMBIENTAIS E INSTALACOES

Ao iniciar o ensaio da camara térmica, deve definir-se quais as condi¢des em que sera
realizado, tendo em conta aspetos relacionados com a cdmara, os equipamentos utilizados e

as condicdes ambientais.

Quanto a camara deve verificar-se o seu tipo, estado de conservacao, se 0 ensaio € realizado

com carga ou vazia, qual a ventilagdo e o arejamento.

Quanto as condi¢des ambientais do local de ensaio (externas a cdmara) deve observar-se a
temperatura e humidade relativa. Recomenda-se que a temperatura ambiente permaneca a
(23 £ 2) °C e a humidade relativa abaixo dos 80% HR.

Quanto aos termoémetros é importante identificar a sua disposi¢ao nos equipamentos.

6.2.6. ENSAIO TERMICO A MAIORIA DAS CAMARAS TERMICAS

a) Escolha dos patamares a ensaiar: Os patamares de temperatura em gque a camara deve

ser ensaiada ficam a critério do cliente.

b) Preparacdo: Independentemente de a cAmara estar carregada ou vazia, a disposicdo dos
termOmetros na camara térmica deve ser feita de forma a otimizar o estudo da variacéo
espacial da temperatura. A Figura 32 sugere o exemplo de disposicdo mais usual que é a
configuracdo tetraédrica, sendo o numero e o posicionamento dos termometros em cada
patamar poder ser acordado entre o cliente e o laboratério. Os termdmetros devem ser

colocados a uma certa distancia das paredes e/ou prateleiras, para que o0 sensor nao contacte
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com superficies condutoras (cerca de 1/10 da dimensdo do comprimento, largura e altura da
camara).

ol e 12
T4
® T3 L ]
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T8 T9 X
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Figura 32 Esquema da configuracao tetraédrica (a mais usual)

c) Execucdo: Apos a preparacdo, ajustar a temperatura para o patamar desejado através do
regulador da camara térmica. Depois de selecionada a temperatura desejada, aguardar a
estabilizacdo da temperatura no interior da cadmara e dos equipamentos para dar inicio as
medicdes. A estabilizacdo € caracterizada por oscilacdes de amplitude de temperatura
constantes, e podem ser visualizadas no indicador de temperatura ou no software de
monitorizacdo. A Figura 33 mostra um exemplo em que a zona A ainda ndo atingiu a

estabilizacéo, a zona B atingiu a estabilizacdo e a zona C onde se devem iniciar as medigdes.
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Figura 33 Estabilizacdo da temperatura no interior de uma cAmara térmica

d) Aquisicao de dados: A sequéncia de medicao deve ser feita de acordo com 0s seguintes

passos:

1- Iniciar a medicao apds se verificar a estabiliza¢&o;

2- Programar um varrimento que permita ler e registar os valores de temperatura de
todos os termometro colocados na cdmara em cada 10 segundos (para cdmaras mais
estaveis, varrimentos de minuto a minuto sdo validos);

3- Durante o varrimento, anotar a temperatura maxima e minima do indicador da
camara térmica, caso exista;

4- Repetir 0s passos acima para todos os patamares pretendidos.

Refira-se que a duracdo de cada varrimento é dependente do tipo de comportamento da

camara térmica a ensaiar, do modo que este sé € definido na altura do ensaio.

6.2.7.

ENSAIO TERMICO AS AUTOCLAVES

a) Escolha dos patamares a ensaiar: Os patamares de temperatura em gque a autoclave deve

Ser en

saiada fica a critério do cliente.
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b) Inicializacdo dos termdmetros: Os termdmetros tém de ser programados no software

antes de serem dispostos dentro da autoclave.

c¢) Preparacédo: Assim como na maioria das camaras téermicas, a disposi¢éo dos termometros
na autoclave deve ser feita de forma a otimizar o estudo da variagdo espacial da temperatura,
quer a autoclave esteja vazia ou carregada. A Figura 34 sugere um exemplo de disposicgéo.
No entanto o nimero e o posicionamento dos termometros pode ser acordado entre o cliente
e o0 laboratdrio. Os termometros devem ser colocados a uma certa distancia das paredes,
prateleiras e/ou cestos de forma a que ndo contacte com superficies condutoras (cerca de
1/10 da dimenséo do didmetro e altura da autoclave, partindo do principio que o interior da

mesma é cilindrico).

911

T2

Figura 34 Esquema da disposi¢éo dos sensores no interior da autoclave

c) Execucéo e aquisicdo de dados: Apos a preparacao, ajustar a temperatura para o patamar
desejado através do regulador da autoclave. Assim que a autoclave atinja a temperatura

selecionada, comega o ciclo de esterilizagéo.
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1- Dependendo do periodo do ciclo de esterilizacdo (geralmente 20 ou 30 minutos)
deve-se aguardar que este ciclo seja completo. Durante esse periodo, anotar a

temperatura maxima e minima do indicador da autoclave, caso exista;

2- Apos terminar o ciclo de esterilizacdo, deve-se aguardar que a autoclave reuna as
condicOes necessarias (esperar a diminuicdo da elevada pressdo dentro da autoclave

antes de abrir a tampa) para que os termdmetros possam ser retirados do seu interior.

3- Uma vez retirados os termOmetros, os seus dados devem ser descarregados,

novamente atraves do software.
4- Para posteriores célculos, os dados relevantes para estes ensaios referem-se ao

periodo da esterilizacdo:

Atingido o periodo de esterilizacdo (inicio de ciclo de medicdes) na zona A, todas restantes

zonas possuem dados ndo relevantes para o ensaio (Figura 35).
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Figura 35 Ciclo de esterilizagdo no interior de uma autoclave
6.2.8. CALCULOS E RESULTADOS

a) Temperatura média de cada termdmetro: A média aritmética das n leituras de

temperatura efetuadas para cada ponto de localizacdo estudado, é dada por:
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Equacéo 28

b) Temperatura média do termdmetro da cadmara: A média aritmética das n leituras lidas

no indicador da camara para cada ponto de localizacao estudado, é dada por:

Equagéo 29

c) Estabilidade térmica: A estabilidade térmica para cada ponto em estudo é dada pela
dispersdo de leituras das temperaturas registadas em cada sensor de medi¢édo S, nos pontos

de localizacdo em estudo, apos estabilizacao:

ATE _ \/Z?:l(Ttxi - T—tx)z

n-—1

Equacéo 30

d) Uniformidade Térmica: A uniformidade térmica da camara (na sua totalidade ou no
volume de trabalho ensaio) é dada pela maior diferenca de temperatura entre os valores
médios, depois da estabilizacdo da temperatura, em qualquer instante, entre dois pontos
separados no espaco de trabalho. Por outras palavras, é dada pela diferenca entre o valor

médio mais alto e o valor médio mais baixo do conjunto dos termémetros usados:

ATy = Max(Tiy, Tez) ., Tex ) — Min(Tey, Tea, -, Tt )
Equacéo 31

e) Erro: O erro é determinado pela diferenca entre as temperaturas médias dos termometros

de medicdo e do sensor de monitorizacao, para cada posicao:

Erro=T, — T,,

Equacéo 32
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f) Incerteza da medigdo: A incerteza dos resultados do ensaio depende da dispersédo de
leituras dos termometros, da exatiddo dos termometros, da incerteza de calibracdo dos

termometros e da resolugédo de indicacao do termometro da camara.

O célculo de incertezas é determinado com base no procedimento que sera descrito a seguir
em 6.3, o qual estabelece a metodologia para o célculo da incerteza expandida de medicéo
para cada ponto espacial na camara.

6.2.9. APRESENTACAO DOS RESULTADOS NO RELATORIO DE ENSAIO

No relatorio de ensaio, que consta no Anexo G, emitido pelo laboratério deve constar a

seguinte informacao:

Identificacdo inequivoca do relatério de ensaio com indicacdo do numero total de

paginas;
- ldentificacdo inequivoca do equipamento sujeito ao ensaio;
- Data e local em que se efetuou o ensaio;

- CondicGes de funcionamento da camara térmica durante o ensaio (temperatura

selecionada, ventilacdo, carga, etc.);
- ldentificacdo da localizacdo de cada termOmetro na camara;
- ldentificacdo do procedimento ou método utilizado;

- ldentificacdo do equipamento usado nas medi¢bes de temperatura e sua

rastreabilidade;
- CondicGes ambientais do local de ensaio;

- Medigdes e resultados relevantes do ensaio (Temperaturas médias, maximas e

minimas, estabilidade, uniformidade, erro e incerteza expandida);
- Data de emissao do relatério do ensaio;

- Nome e fungéo das pessoas que efetuam o ensaio e validam o relatorio.
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6.2.10. FLUXOGRAMA E IMAGENS DA REALIZACAO DO ENSAIO

A Figura 36 apresenta o fluxograma que descreve o procedimento do ensaio a camaras
térmicas. Imagens que demonstram a disposi¢do dos sensores no ensaio a camaras téermicas

(frigorifico e uma autoclave) estdo apresentadas na Figura 37.
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Figura 36 Fluxograma da realizacéo do ensaio
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Figura 37 Imagens da realizacdo de um ensaio — frigorifico (em cima) e autoclave (em baixo) (cortesia
Frilabo)
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6.3. PROCEDIMENTO DESENVOLVIDO PARA O CALCULO DE INCERTEZAS DE

ENSAIO

O procedimento desenvolvido define a metodologia de calculo para determinar a incerteza
nas medicdes de temperatura em ensaios na maioria das camaras térmicas, incluindo as

autoclaves.

Além da experiéncia e conhecimentos académicos do autor, as principais referéncias

utilizadas na elaboracédo deste procedimento de célculo de incertezas foram as seguintes:
e Vocabulario Internacional da Metrologia (VIM);
e NP EN ISO/IEC 17025;
e 0OGCO001 - Guia para a aplicacdo da NP EN ISO/IEC 17025 (IPAC);
e DRCO005 — Procedimento para acreditacdo de laboratérios (IPAC);
e Guide to Expression of Uncertainty in Measurement (GUM);

e Expression of the Uncertainty in Quantitative Testing (EA 4/16).

6.3.1 PROGRAMAS INFORMATICOS/SOFTWARE DE SUPORTE

Microsoft Office Excel ou folhas de calculo idénticas.

6.3.2. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS

u — Incerteza-padrédo, U — Incerteza expandida, c; — Coeficiente de sensibilidade, k — Fator

de expansdo, n — Numero de leituras, GL — Graus de liberdade, 9.5 — Graus de liberdade

efetivos, s — Desvio-padrdo e °C — Grau Celsius.

6.3.3. COMPONENTES DE INCERTEZA

A incerteza-padrao associada a dispersao de leituras (repetibilidade) esta relacionada
com o desvio-padrdo, s, da média das medicdes, n. E uma incerteza do Tipo A e pode ser
estimada segundo a equacéo 33, assumindo uma distribuicéo de probabilidades normal, com

n — 1 graus de liberdade.

101



S
J— o]
urepetibilidade - \/ﬁ C

Equacéo 33

A incerteza-padrao associada a exatidao esta relacionada com a aptidao dos termdémetros
para dar indicacBes proximas do valor verdadeiro. E uma incerteza do Tipo B e pode ser
estimada segundo a equacdo 34, assumindo uma distribuicdo de probabilidades retangular,
com oo graus de liberdade.
_ Exatidao |
Uexatidio = T
Equacéo 34

A incerteza-padrdo associada a calibracéo esta relacionada com o valor da incerteza
expandida proveniente do certificado de calibragéo de cada termémetro. E uma incerteza do
Tipo B e pode ser estimada segundo a equacdo 35, assumindo uma distribuicdo de
probabilidades normal, com 50 graus de liberdade. A incerteza expandida proveniente do
certificado de calibragdo do sensor, Utermometro, € retirada diretamente do certificado e

dividida pelo fator de cobertura, k.

_ Uterm()metro oC
Utermémetro — k

Equacéo 35

A incerteza-padrao associada a indicacdo da camara (exatid&o) esta relacionada com a
resolucéo, R, do mostrador digital da cAmara. E uma incerteza do Tipo B e pode ser estimada
segundo a equacdo 36, assumindo uma distribuicdo de probabilidades retangular, com

oo graus de liberdade.

R
Uresolucio = E

Equacéo 36

Depois de identificadas todas as fontes de incerteza-padréo relevantes, faz-se o balango das
fontes de incerteza que se determina pela incerteza-padrédo combinada, u, que € dada pela
raiz quadrada do somatorio de todas as contribui¢cdes multiplicadas pelo seu coeficiente de

sensibilidade ao quadrado através da equacao 37.
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— 2 2 2 2 2 2 2 2
u= \/C i - Urepetibilidade t+c it Uexatidio” T C i Utermémetro~ T C i - Uresolugio

Equacéo 37

A incerteza expandida é calculada pela metodologia explicada no Capitulo 3, e €
apresentada na Gltima linha da Tabela 13, a qual mostra o balanco de incertezas de um
termdmetro. De acordo com o documento EA 4/16, a incerteza expandida esté expressa pela
incerteza-padrdo multiplicada pelo fator de expansédo k = k”, o qual para uma distribuicao-t
com veff = v'eff graus de liberdade efetivos corresponde a uma probabilidade de expanséo

de aproximadamente 95%.

Tabela 13 Balancgo de incerteza de um termémetro

Estimativa Tipo Divisor
Dispersao Desvio-padrdo da Estimativa 5
1 o ; A o @ _
l de leituras média das leituras Vn Divisor (u.c) oS
i Exatiddo do Estimativa p
I Exatiddo termometro B-R V3 —ivieor 1 (upc) 00
ifi Estimativa
Calibragdo Cel.'tlflcaﬂdo de B-N k — 1 (uj.c;)®> 50
calibragao Divisor
Resolucdo da . ,
Estimativa
Indicagdo indicacdo da B-R V12 = (]
camara Divisor

Contribui¢do para a incerteza padrao u(y)

Graus de liberdade efetivos Ves

Fator de expansao k k’
Incerteza expandida U ST RF Ke

6.3.4. FLUXOGRAMA DAS INCERTEZAS

A Figura 38 apresenta o diagrama de fluxo correspondente ao resumo da metodologia para

o calculo de incertezas acima referidas no ensaio de camaras térmicas.
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Figura 38 Fluxograma do célculo de incertezas nos ensaios
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6.4. RESULTADOS

Os resultados apresentados neste capitulo, foram obtidos nas medi¢6es de temperatura nos
ensaios a cAmaras térmicas realizados no Laboratorio de Metrologia da Frilabo. As medicgdes
e o tratamento de dados seguiram os procedimentos de ensaio desenvolvidos.

lallll|,|

3 3 S

& o > & I

\ k @ K « N C
° oY & & & .
& bo N
NS

! & Q &
< \(\(‘ 2

(]

»

w

N

[N

<<<‘°"o
H Instalagdes do cliente M Instalagdes da Frilabo

Figura 39 Camaras térmicas ensaiadas nas instalagdes da Frilabo e nas instalacfes dos clientes

Apesar de terem sido efetuados ensaios a um grande nimero de camaras térmicas como se
vé na Figura 39, escolheu-se apenas uma cdmara de cada tipo para efeitos de Acreditacao,
tendo em consideracdo boas préaticas de laboratério, como por exemplo procurar a
otimizac&o da estabilidade e uniformidade térmica.

Os pontos de medicao de temperatura no interior da cAmara foram para a maioria dos ensaios,
um no inicio da gama de temperatura, outro no meio (ou sensivelmente a meio), outro no
fim e um ponto extra. Este ponto extra podera ser numa temperatura especifica que
corresponda a uma temperatura de trabalho da cdmara em questdo. A recolha de dados foi

sempre efetuada em condi¢des ambientais favoraveis & medigéo.
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A melhor capacidade de medicdo (MCM) ou melhor balanco da melhor incerteza (BMI) €
obtida a partir das incertezas mais baixas registadas pelos termémetros em cada ponto de
temperatura, as quais, nas tabelas de resultados aparecem em ceélulas pintadas a verde.
Quando as incertezas mais baixas sdo iguais, considera-se a que apresenta melhor

estabilidade térmica ou seja menor disperséo de leituras.

No texto seguinte surgem varias tabelas de resultados que se apresentam para cada tipo de
camara térmica. Estas tabelas contém os seguintes valores: patamares de temperatura
(regulados na camara); temperatura média (T), maxima minima observadas no indicador na
camara; temperatura média (Tri), méxima e minima registada pelos termometros; erro e

incerteza de medic&o; estabilidade e uniformidade térmica.

Para elaborar cada tabela apresentada, consta no Anexo | a seguinte informacao: o grafico
de temperatura dos termdmetros para cada patamar e a disposi¢do dos referidos termoémetros

no interior da camara.

No Anexo G esta apresentado o exemplo do modelo de relatdrio de ensaio, o qual contém
0 grafico de monitorizacdo ou perfil das temperaturas, a imagem da disposicdo dos
termometros no interior da camara, a tabela de resultados e ainda outros resultados relevantes

de acordo com o procedimento.

As tabelas que se apresentam no texto seguinte tiveram por base os célculos das folhas Excel

desenvolvidas pelo autor, que constam do Anexo J e que séo:

Tabela 14- Arca ultra-congeladora MCM — dados obtidos na gama de -95 a -40 °C
Tabela 15- Arca congeladora MCM — dados obtidos na gama de -40 a 0 °C
Tabela 16- Frigorifico MCM — dados obtidos na gama de 1 a 14 °C

Tabela 17- Estufa MCM — dados obtidos na gama de 4 a 140 °C

Tabela 18- Incubadora MCM — dados obtidos na gama de 4 a 37 °C

Tabela 19- Incubadora CO, MCM - dados obtidos no ponto de 37 °C

Tabela 20- Autoclave MCM - dados obtidos na gama de 50 a 135 °C

Tabela 21- Banho séco MCM - dados obtidos na gama de -95 a 140 °C
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Tabela 22- Banho liquido MCM — dados obtidos na gama de 1 a 50 °C
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Tabela 14 Arca ultra-congeladora MCM — dados obtidos na gama de -95 a -40 °C

Leituras na cdmara Calculos

Regulador Indicador (2C) i T Iri Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
(2C) Termometro (o) 9 (+/-2€) (=€) (2C) (°C)
Max. Min. Média Max. Min.
T1 948 9485  -93,00  -97,00 0,44 0,1 1,16
91,5  -980 T2 948 9288 91,00 -9540 0,45 1,9 1,18 3,97
T3 948 9685 9500 9870 | 042 21 1,09
T1 80,0 79,82  -7800  -82,00 0,44 0,2 1,16
770 83,0 T2 80,0 77,83 76,00  -79,80 0,43 2,2 1,13 4,01
T3 800 -81,84 80,00 8353 | 042 18 1,09
T1 69,8 69,90 6800  -72,00 0,44 0,1 1,16
660 73,5 T2 69,8 67,85 6600  -69,80 0,43 2,0 1,13 3,99
T3 69,8 7184 7000 7360 | 043 20 1,12
T1 40,6 40,00  -38,00  -42,00 0,44 0,6 1,16
367 444 T2 40,6 37,79  -3600  -39,99 0,48 2,8 1,26 4,19
T3 406 4198  -4000 -439 | 043 | 14 1,13

108



Tabela 15 Arca congeladora MCM - dados obtidos na gama de -40 a 0 °C

Leituras na cdmara Calculos

Regulador Indicador (2C) Termémetro T (:2) Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
(2C) (+/-2C) (2C) (2C) (2C)
Max. Min. Média Max. Min.
T1 410 3895 3846 3928 | 012 21 0,20
T2 41,0 4222 41,82 42,65 0,13 1,2 0,26
380 440 T3 41,0 4338 42,82 44,14 0,18 2,4 0,42 5,00
T4 41,0 4395 4359  -44,29 0,12 3,0 0,21
TS 41,0 42,70 422 43,29 0,15 2,0 0,31
T1 31,0 27,93 2746 2818 | 042 | 31 0,19
T2 31,0 3121 30,84  -31,69 0,13 0,2 0,25
280 340 T3 31,0 3237 31,80 -33,14 0,18 1,4 0,43 5,01
T4 31,0 3294 32,49  -33,19 0,12 1,9 0,19
TS 31,0 3166 31,17  -32,18 0,15 0,7 0,32
T1 215 189  -1850 -1933 | 012 25 0,20
T2 21,5 2225 21,84 -22,69 0,13 0,8 0,25
180 250 T3 21,5 2341 22,80 24,14 0,18 2,0 0,42 5,01
T4 215 23,97 23,61  -24,38 0,12 2,5 0,22
TS 21,5 2270 2220 23,35 0,15 1,2 0,31
T1 15  -1,33 09  -191 | 014 | 02 0,28
T2 15 1,21 070  -1,86 0,15 0,3 0,32
1,0 2,0 T3 15 08 032  -151 0,15 0,6 0,33 0,63
T4 1,5 -1,49 1,00 2,10 0,14 0,0 0,31
TS 15  -1,23 066  -1,91 0,15 0,3 0,34
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Tabela 16 Frigorifico MCM — dados obtidos na gama de 1 a 14 °C

Leituras na cdmara Calculos

Regulador Indicador (2C) Termémetro T (:2) Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
(2C) (2C) (+/-2C) (2C) (2C) (2C)
Max. Min. Média Max. Min.
T1 2,0 1,35 3,05 -0,09 0,16 07 1,00
2 2,0 2,26 3,23 1,30 0,12 0,3 0,59
T3 2,0 0,83 2,31 -0,57 0,15 1,2 0,91
T4 2,0 2,03 3,11 0,91 0,13 0,0 0,68
4,0 0,0 TS5 2,0 1,99 2,88 1,01 0,12 0,0 0,61 2,34
T6 2,0 3,17 4,03 2,23 0,12 1,2 0,58
7 2,0 2,51 3,20 165 | 011 05 0,49
78 2,0 2,16 3,11 1,12 0,13 0,2 0,65
9 2,0 2,60 3,36 1,65 0,12 0,6 0,56
T1 45 4,48 6,16 2,69 0,17 0,0 0,98
2 45 5,29 6,32 4,27 0,13 0,8 0,56
T3 45 3,96 5,45 2,35 0,16 0,5 0,87
T4 45 5,07 6,13 3,82 0,13 0,6 0,63
6,0 3,0 TS5 45 5,17 5,96 4,16 0,12 0,7 0,50 2,22
T6 45 6,18 6,96 5,07 0,12 1,7 0,53
17 45 5,62 6,24 a9 | 011 11 0,43
18 45 5,19 6,10 4,00 0,13 0,7 0,61
9 45 5,68 6,32 4,63 0,12 1,2 0,50
1 8,7 7,58 9,45 5,65 0,19 1,1 1,18
12,5 4.8 2 8,7 8,24 9,58 6,90 0,15 0,4 0,79 2,00
T3 8,7 7,04 8,65 5,42 0,17 1,6 1,00
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16,0

12,0

T4
T5
T6
T7
T8
T9
T1
T2
T3
T4
T5
T6
T7
T8
T9

8,7
8,7
8,7
8,7
8,7
8,7
10,0
10,0
10,0
10,0
10,0
10,0
10,0
10,0
10,0

8,01
8,35
9,04
8,67
8,11
8,69
14,04
14,48
13,45
14,23
14,42
15,07
14,55
14,27
14,73

9,31
9,20
9,92
9,34
9,13
9,45
15,90
16,04
15,04
15,69
15,48
15,91
15,29
15,28
15,45
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6,63
7,54
8,12
7,84
6,96
7,77
12,38
13,27
11,93
13,02
13,65
14,27
13,90
13,31
14,02

0,15
0,12
0,13

0,14
0,12
0,19
0,16
0,17
0,15
0,12
0,12

0,13
0,11

0,6
0,3
-0,4
0,0
0,5
0,0
0,0
-0,5
0,6
-0,2
-0,4
1,1
-0,6
-0,3
-0,7

0,80
0,50
0,58
0,45
0,69
0,53
1,08
0,84
0,92
0,79
0,53
0,49
0,39
0,58
0,42
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Tabela 17 Estufa MCM - dados obtidos na gama de 4 a 140 °C

Leituras na camara Calculos
Regulador Indicador (2C) i T Iri Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
(=€) TErmometre - (eq) ) (+/-20 (o) () ()
Max. Min. Média Max. Min.
T1 4,5 5,07 6,13 428 | 012 06 0,55
T2 4,5 4,28 5,85 3,06 0,15 0,2 0,79
6,0 3,0 T3 45 4,54 5,96 3,45 0,14 0,0 0,71 1,12
T4 4,5 4,38 5,90 3,17 0,15 0,1 0,77
TS 45 3,95 5,93 2,17 0,18 0,6 1,06
T1 250 2467 2469 2465 | 010 03 0,01
T2 250 2459 24,60 2457 0,10 0,4 0,01
25,5 24,5 T3 250 2445 2447 24,43 0,10 0,6 0,01 0,30
T4 250 2437 2439 24,35 0,10 0,6 0,01
TS 250 2438 2442 2434 0,10 0,6 0,03
T1 723 7133 713 7129 | 009 | 10 0,02
T2 723 71,42 7146 71,37 0,09 0,9 0,02
730 715 T3 723 71,49 71,53 71,43 0,09 0,8 0,03 0,66
T4 723 71,99 72,06 71,92 0,09 0,3 0,03
TS 723 71,70 71,74 71,64 0,09 0,6 0,03
T1 141,0 141,33 141,36 141,29 0,09 0,3 0,02
T2 1410 141,42 14146 141,37 | 009 | -04 0,02
1430  142,0 T3 141,0 141,49 141,53 141,43 0,09 0,5 0,02 0,66
T4 141,0 141,99 142,06 141,92 0,09 1,0 0,03
TS 141,0 141,70 141,74 141,64 0,09 0,7 0,02
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Tabela 18 Incubadora MCM - dados obtidos na gama de 4 a 37 °C

Leituras na cdmara Calculos

Regulador Indicador (2C) Termémetro T (:2) Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
(2C) (+/-2C) (2C) (2C) (2C)
Max. Min. Média Max. Min.
T1 4,0 3,66 4,01 3,33 0,10 0,3 0,22
T2 4,0 3,09 3,69 2,50 0,11 0,9 0,39
4,0 4,5 T3 4,0 3,47 3,93 3,05 0,10 0,5 0,29 0,70
T4 4,0 3,53 3,93 3,16 0,10 0,5 0,25
TS 4,0 3,79 4,11 351 | 010 02 0,20
T1 200 2003 2042 19,49 0,10 0,0 0,27
T2 200 19,82 2035 18,97 0,11 0,2 0,43
21,0 19,0 T3 200 1987 2034 19,21 0,10 0,1 0,35 0,28
T4 200 19,92 2036 19,28 0,10 0,1 0,33
TS 200 20,10 2045 19,63 0,1 0,24
T1 250 2529 2529 2529 -0,3 0,00
T2 250 2531 2531 2531 0,09 0,3 0,00
25,0 25,0 T3 250 2521 2521 2521 0,09 0,2 0,00 0,1
T4 250 2525 2525 2525 0,09 -0,3 0,00
TS 250 2530 2530 2530 0,09 -0,3 0,00
T1 370 37,18 37,20 37,17 0,09 0,2 0,01
T2 370 3725 3727 3724 | 009 03 0,01
37,0 37,0 T3 370 37,41 37,42 37,40 0,09 -0,4 0,01 0,30
T4 370 3742 3743 37,40 0,09 -0,4 0,01
TS 37,0 37,48 37,50 37,46 0,09 0,5 0,01
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Tabela 19 Incubadora CO2 MCM - dados obtidos no ponto de 37 °C

Leituras na cdmara Calculos

Tri

Regulador Indicador (2C) i T oC Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
Termémetro (2C)
(eC) (eC) (+/-2C) (eC) (eC) (eC)
Max. Min. Média Max. Min.
T1 365 3716 3718 3715 | 009 07 0,01
T2 36,5 37,07 37,09 37,05 0,09 -0,6 0,01
T3 36,5 37,18 37,21 37,15 0,09 -0,7 0,01
T4 36,5 36,97 36,99 36,95 0,09 -0,5 0,01
37,0 36,0 0,41
T5 36,5 36,89 36,91 36,87 0,09 -0,4 0,01
T6 36,5 36,90 36,94 36,87 0,09 -0,4 0,01
T7 36,5 36,79 36,80 36,78 0,09 -0,3 0,01
T8 36,5 36,77 36,80 36,75 0,09 -0,3 0,01
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Tabela 20 Autoclave MCM — dados obtidos ha gama de 50 a 135 °C

Leituras na cAmara Calculos
Regulador Indicador (2C) 5 T Iri Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
Termémetro (20) (¢€) (+/-20) (20) (20) (20)
Max. Min. Média Max Min.
T1 53 5353 5977 4725 | 064 | -1 3,67
55 50 T2 53 53,65 5987 47,80 0,63 1 3,54 2,85
T3 53 5638 63,55 49,04 0,64 4 4,05
T1 115 11652 11671 116,32 0,60 2 0,10
115 115 T2 115 11656 11669 116,41 0,60 2 0,08 0,04
T3 115 11656 11670 11640 | 0,60 | -2 0,08
T1 121 12232 122,95 122,04 0,60 1 0,14
121 121 2 121 12232 1228 12209 | 060 | -1 0,12 0,00
T3 121 122,32 122,90 122,08 0,60 1 0,12
T1 125 12644 12671 12627 0,60 1 0,10
125 125 T2 125 12646 12667 12632 | 060 -1 0,08 0,02
T3 125 12645 126,68 126,30 0,60 1 0,08
T1 134 13546 13578 134,86 0,60 il 0,13
134 134 T2 134 13547 13573 13462 | 060 | -1 0,12 0,01
T3 134 13547 13576 134,70 0,60 1 0,12
T1 135 136,56 13678 136,38 0,60 2 0,10
135 135 T2 135 13659 136,75 13641 | 060 -2 0,09 0,03
T3 135 13658 13674 136,43 0,60 2 0,09
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Tabela 21 Banho seco MCM - dados obtidos na gama de -95 a 140 °C

Leituras na cdmara Calculos

. T
Regulador Indicador (2C) , T 02 Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
o Termémetro (2C)
(eC) (eC) (+/-2C) (2C) (eC) (2C)
Max. Min. Média Max. Min.
1 9500 9499 9499 9500 | 007 001 0,00
v 95,00 9500  -9499  -95,00 0,07 0,00 0,00
T3 95,00 9499 9499  -95,00 0,07 -0,01 0,00
95,00  -95,00 0,01
T4 95,00 9500 9499  -95,00 0,07 0,00 0,00
T5 95,00 9499 9499  -95,00 0,07 -0,01 0,00
T6 9500 9500 9500  -95,01 0,07 0,00 0,00
T 0,00 -0,04 003 004 | 008 004 0,00
2 0,00 -0,04 0,03  -0,04 0,08 0,04 0,00
T3 0,00 -0,03 0,02  -0,03 0,08 0,03 0,00
0,00 -0,01 0,04
T4 0,00 -0,02 20,02  -0,03 0,08 0,02 0,00
T5 0,00 -0,06 20,05  -0,06 0,08 0,06 0,00
T6 0,00 -0,04 0,04  -0,05 0,08 0,04 0,00
T 2300 2301 2302 2301 | 007 | -001 0,00
2 2300 23,02 2302 2301 0,07 -0,02 0,00
T3 23,00 23,01 2301 23,00 0,07 -0,01 0,00
23,00 23,00 0,03
T4 23,00 23,02 2303 23,02 0,07 -0,02 0,00
T5 2300 23,04 2304 2303 0,07 -0,04 0,00
T6 2300 23,03 23,04 23,03 0,07 -0,03 0,00
T 14000 139,98 13999 13998 | 007 002 0,00
140,00 140,00 2 140,00 139,99 140,00 139,98 0,07 0,01 0,00 0,02
T3 140,00 139,99 139,99 139,99 0,07 0,01 0,00
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140,00 139,99 139,99 139,98

T4
-. _----_-_
T6

140,00 140,00 140,01 140,00 0,0
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Tabela 22 Banho liquido MCM - dados obtidos na gama de 1 a 50 °C

Leituras na cdmara Calculos
Regulador Indicador (2C) X T Iri Incerteza Erro Estabilidade Uniformidade
Termémetro () (2€) (+/-20) (20) (20) (20)
Max. Min. Média Max. Min.

T1 1,3 1,20 1,26 1,13 0,09 0,1 0,03
1,5 1,0 T2 1,3 1,24 1,29 1,18 0,09 0,1 0,03 0,09

T3 1,3 1,15 1,17 1,10 0,2 0,02

T1 24,5 25,21 25,27 25,13 0,09 -0,7 0,03
25,0 24,0 T2 24,5 25,24 25,29 25,18 0,09 -0,7 0,03 0,13

T3 24,5 25,34 25,37 25,30 -0,8 0,02

T1 43,0 43,95 43,98 43,87 -1,0 0,02
44,5 42,5 T2 43,0 43,94 43,97 43,89 0,09 -0,9 0,02 0,03

T3 43,0 43,92 43,96 43,87 0,09 -0,9 0,02

T1 50,5 49,95 49,98 49,92 0,5 0,01
51,0 50,0 T2 50,5 49,94 49,97 49,90 0,09 0,6 0,01 0,03

T3 50,5 49,92 49,94 49,87 0,09 0,6 0,02
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6.5. ESTIMATIVA DA MELHOR INCERTEZA DE MEDICAO (MCM)

Estimar a melhor incerteza, nem sempre implica apresentar a incerteza mais baixa. O
objetivo da apresentacdo da MCM, como j& foi dito, é harmonizar a apresentacdo do seu

valor em documentos.

No caso de uma camara onde se verifica a incerteza mais baixa igual para toda a gama, a
MCM vai ser expressa em termos de valor nominal nessa gama, tornando assim 0 processo

mais facil.

Nos casos das cadmaras onde néo se verificou que o valor de incerteza mais baixa era igual
para toda a gama de temperaturas, o seu valor foi obtido analiticamente, através de

procedimentos de majoracdo, uma vez que diferem apenas em 0,02 ou 0,03 da unidade.

Existe ainda casos que implicam dividir as gamas de temperatura ensaiadas em diferentes

intervalos (como aconteceu para as arcas ultra-congeladoras, autoclaves e banhos secos)
Os gréficos que se apresentam nas figuras do texto seguinte sdo:

Figura 40- Estimativa da melhor incerteza — arcas ultra-congeladoras (=95 < T < —70 °C)
Figura 41- Estimativa da melhor incerteza — arcas ultra-congeladoras (=70 < T < —40 °C)
Figura 42- Estimativa da melhor incerteza — arcas congeladoras (—40 < T < 0 °C)

Figura 43- Estimativa da melhor incerteza — frigorificos (2 < T < 14 °C)

Figura 44- Estimativa da melhor incerteza — estufas (4 < T < 140 °C)

Figura 45 Estimativa da melhor incerteza — incubadoras (4 < T < 37 °C)

Figura 46- Estimativa da melhor incerteza — incubadoras CO, (T=37 °C)

Figura 47- Estimativa da melhor incerteza — autoclaves (50 < T < 115 °C)

Figura 48- Estimativa da melhor incerteza — autoclaves (115 < T < 135 °C)

Figura 49- Estimativa da melhor incerteza — banhos secos (=95 < T < 0°C)
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Figura 50- Estimativa da melhor incerteza — banhos secos (0 < T < 140 °C)

Figura 51- Estimativa da melhor incerteza — banhos liquidos (1 < T <50 °C)
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6.5.1. MCM PARA ARCAS ULTRA- CONGELADORAS
Intervalo ou valor de temperatura: —95 < T < —70°C

MCM: + (0,04%T + 0,483) °C

0,46
0,455
0,45

00,445
y = 0,0004x + 0,4831

y = 0,0004x + 0,4534

-100 -95 -90 -85 -80 -75 -70 -65
Temperatura (°C)
u UMCM  eeeeeeee Linear (U)

Figura 40 Estimativa da melhor incerteza — arcas ultra-congeladoras (—95 <
T <-70°C)
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0,46
0,455
0,45
00,445

Intervalo ou valor de temperatura: =70 < T < —40°C

MCM: + (=0,03%T + 0,435)°C

y = -0,0003x + 0,4348

y = -0,0003x + 0,4067

-60 -50
Temperatura (°C)
UMCM  eeeeeees Linear (U)

Figura 41 Estimativa da melhor incerteza — arcas ultra-congeladoras (—70 <

T < —40 °C)



6.5.2. MCM PARA ARCAS CONGELADORAS

Intervalo ou valor de temperatura: —40 < T < 0°C

MCM: + (0,05%T + 0,145) °C

0,15
y = 0,0005x + 0,1454

0,145
0,14
0,135
0,13
0,125

0,12

Incerteza (x °C)

0,115

y = 0,0005x + 0,1366

0,11
0,105

0,1
-45 -35 -25 -15 -5
Temperatura (°C)
U UMCM  seeeeees Linear (U)

Figura 42 Estimativa da melhor incerteza — arcas congeladoras (—40 < T < 0 °C)
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6.5.3.

MCM PARA FRIGORIFICOS

Intervalo ou valor de temperatura: 2 < T < 14°C

MCM: +

oC)

H
©

(

Incertez

0,11°C

0,12
0,118
0,116
0,114
0,112

0,11

0,108
0,106
0,104
0,102

0,1
0 2 4 6 8 10 12 14

Temperatura (°C)

—U MCM

Figura 43 Estimativa da melhor incerteza — frigorificos (2 < T < 14 °C)
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6.5.4. MCM PARA ESTUFAS
Intervalo ou valor de temperatura: 4 < T < 140 °C

MCM: + (—0,01%T + 0,116) °C

0,125

0,12

y = -0,0001x + 0,1158

o
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[N

o
—
o
(831

o
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Incerteza (+ °C)

o
o
O
Ul

y = -0,0001x + 0,1112
0,09
0,085

0,08
-10 10 30 50 70 90 110 130 150
Temperatura (°C)

u UMCM  coseenee Linear (U)

Figura 44 Estimativa da melhor incerteza — estufas (4 < T < 140 °C)
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6.5.5.

MCM PARA INCUBADORAS

Intervalo ou valor de temperatura: 4 < T < 37°C

MCM: + (—0,03%T + 0,108) °C

0,108
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0,104

0,102

o
<
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o
O
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O
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0,094
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0,088

y = -0,0003x + 0,1077

0 5 10 15 20 25 30 35
Temperatura (°C)
U UMCM  eeeeeeee Linear (U)

Figura 45 Estimativa da melhor incerteza — incubadoras (4 < T < 37 °C)
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6.5.6. MCM PARA INCUBADORAS CO2

Intervalo ou valor de temperatura: T = 37 °C

MCM: £ 0,09 °C
0,1
0,095
@)
o
d
© 0,09 °
g
@
O
=
0,085
0,08
34 35 36 37 38 39
Temperatura (°C)
—eo—U MCM

Figura 46 Estimativa da melhor incerteza — incubadoras CO2 (T = 37 °C)
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6.5.7. MCM PARA AUTOCLAVES

Intervalo ou valor de temperatura: 50 < T < 115°C Intervalo ou valor de temperatura: 115 < T < 135°C
MCM: + (0,02%T + 0,615)°C MCM: + 0,60 °C
0,64
y = 0,0002x + 0,61 0,7
0,635 0,68
0,63 0,66
—~ > 0,64
00,625 % oo
H Y,
2 062 =
T S 06
[0}
£ 0,615 £ 0,58
£ 0,61 = 0,56
0,605 0,54
0,52
0,6 y = 0,0002x + 0,6123 '
0,5
0,595 ’
40 60 80 100 120 110 115 120 125 i 130 135 140
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
U UMCM  weeeeees Linear (U) ——U MCM
Figura 47 Estimativa da melhor incerteza — autoclaves (50 < T < 115 °C) Figura 48 Estimativa da melhor incerteza — autoclaves (115 < T < 135 °C)
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6.5.8. MCM PARA BANHOS SECOS

Intervalo ou valor de temperatura: —=95 < T < 0°C Intervalo ou valor de temperatura: 0 < T < 140 °C

MCM: + (0,01%T + 0,085) °C MCM: + (—0,005%T + 0,079)°C

0,09

0,082
0,085 y = 0,0001x + 0,085 0,08
' = -5E-05x + 0,0787
—~ ~ 0,078
9 0,08 @
H H 0,076
©0,075 T
g £ 0,074
@ ot
e 0,07 S
- y = 0,0001x + 0,08 0,072
0,065 0,07
y = -5E-05x + 0,076
0,06 0,068
-110 -90 -70 -50 -30 -10 10 -20 30 80 130
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
U UMCM  eeoeeeee Linear (U) u UMCM  eeoeeeee Linear (U)

Figura 49 Estimativa da melhor incerteza — banhos secos (—95 < T < 0°C) Figura 50 Estimativa da melhor incerteza — banhos secos (0 < T < 140 °C)

128



6.5.9.

MCM PARA BANHOS LIQUIDOS

Intervalo ou valor de temperatura: 1 < T < 50°C

MCM: +0,09°C

0,1

0,095

0,09

0,085

0,08
-10

U MCM

Figura 51 Estimativa da melhor incerteza — banhos liquidos (1 < T < 50 °C)
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6.5.10. RESUMO DAs MCMS PARA O ENSAIO AS CAMARAS TERMICAS (ANEXO
TEcNICcO IPAC)

A Tabela 23 apresenta o resumo de todas as MCM calculadas para os diferentes tipos de

camaras térmicas.

Tabela 23 Resultado Final - MCM para o ambito da acreditacdo do ensaio a camaras térmicas (Anexo
Técnico IPAC)

Tipo de cAmara térmica Intervalo ou valor de temperatura Melhor incerteza
-95<T<-70°C + (0,04%T + 0,483)°C
Arcas ultra-congeladoras
=70 <T < —-40°C + (—0,03%T + 0,435) °C
| Estufas | 4<T<140°C + (~0,01%T + 0,116) °C
50<T<115¢°C + (0,02%T + 0,615) °C
Autoclaves
115<T <135°C + 0,60 °C
—95=<T=< 0°C + (0,01%T + 0,085) °C
Banhos secos
0<T<140°C + (=0,005%T + 0,079) C
Banhos liquidos 1<T<50¢C + 0,09 eC
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6.6. ENSAIO DE APTIDAO

Um dos requisitos da NP EN IEC/ISO 17025, para a acreditacdo de laboratorios, € a
necessidade de realizar um ensaio de aptiddo no INTA (Instituto Nacional de Técnica
Aeroespacial). Para cumprir este requisito, o Laboratorio de Metrologia da Frilabo participou
num ensaio realizado em Madrid (Espanha) em que participaram varios laboratorios

(acreditados e ndo acreditados), sendo a Frilabo o Unico laboratério nacional presente.

O INTA disponibiliza um conjunto de servigos na area de Ensaios de Aptidao (EAp) de
acordo com metodologias internacionalmente aceites no seio da 1ISO e da ILAC com o
objetivo de apoiar os laboratérios de Ensaio e Calibracdo nos projetos onde a melhoria

continua, a produtividade e a capacidade sdo fatores determinantes de sucesso.

Neste ensaio foram recolhidas as instrucbes necessarias para a realizacdo de uma

intercomparacdo de medidas na &rea das temperaturas (temperaturas em meios isotérmicos).

A avaliagdo individual da performance de cada laboratério participante foi realizada
mediante a obteng&o do valor de “Figura de Mérito”, por outras palavras, 0 Erro Normalizado
(En), que esta definido no ponto 6.6.5. Este valor é obtido através da comparacdo dos
resultados obtidos pelos diferentes laboratérios com os valores de referéncia, ou seja, 0s

resultados do laboratério INTA.

6.6.1. EQUIPAMENTO PADRAO ENSAIADO E MEDICOES

A camara térmica de referéncia utilizada para fazer as medicGes foi uma autoclave fornecida
pelo INTA. Este equipamento é Unica e exclusivamente usado para ensaios de
intercomparacéo, sendo que ndo dispde de um indicador digital com a temperatura, estando

sempre pré-programada para trabalhar no patamar de 121 °C e 134 °C.

Os restantes padrbes e equipamentos de trabalho utilizados na medicdo foram os data
loggers, um medidor de pressdo P1 (apenas como dado indicativo), medidores de
temperatura (T1, T2, T3, T4 e T5) da Frilabo, o software Madgetech para exportacdo dos

dados e o Excel para fazer os calculos.

O equipamento padrao foi ensaiado de acordo com a Figura 52.
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Figura 52 Disposicao dos sensores no ensaio interlaboratorial

Por motivos de confidencialidade, as informacdes sobre a marca, modelo, nimero de série,
fotografia real da cdmara e outras sdo ocultadas. Informa-se apenas que a camara tem as
dimensGes internas 260 mm x 245 mm, respetivamente de altura e didmetro e dispGe de um
passa-muros, por onde é possivel fazer o acondicionamento da cablagem sem interferir na

medicao. Como utilizdmos os data loggers ndo foi preciso usar 0s passa-muros.

As medicOes realizadas no ensaio de aptiddo, cumprem os requisitos do regulamento
proposto pelo INTA referente aos ensaios de intercomparacao. Este regulamento diz que o
ensaio deve levar a cabo os procedimentos utilizados habitualmente pelos laboratérios para
as medicdes de temperatura, a incerteza dos resultados deve corresponder a um nivel de
confianga de 95,45% (que para um namero infinito de graus de liberdade corresponde a um
fator de cobertura de k=2), a estimac&o da incerteza deve seguir os procedimentos de calculo
de incertezas habitualmente usados pelos laboratorios e 0s equipamentos de medi¢do devem

ser rastreados a padrfes nacionais reconhecidos.

O regulamento consiste na realizagdo de 3 tipos de ensaio: estudo da Estabilidade, da

Uniformidade e do Erro de Indica¢do num ciclo completo de esterilizacdo com e sem carga.

132



Pode dizer-se que o INTA Vvé este ensaio como uma calibracdo mais do que propriamente

um ensaio.

Outros dados, como as condicdes de ensaio (temperatura ambiente e HR), presséo no interior
na camara, correlacdes existentes entre a pressao e temperatura foram também fornecidos a

avaliacdo mas apenas a titulo indicativo.

6.6.2. METODOLOGIA IMPLEMENTADA

No texto seguinte esta apresentado o procedimento que o INTA segue nos ensaios de
camaras térmicas. Na caracterizacdo da autoclave sem carga consideram-se 3 ciclos de
duracdo de 20 minutos, sendo que para a analise dos resultados s6 conta o Gltimo ciclo. A
temperatura de setpoint é 121 °C. Na caracterizacao da autoclave com carga consideram-
se 2 ciclos de duracdo de 36 minutos, sendo gque para a analise dos resultados s6 conta o

ualtimo ciclo. A temperatura de setpoint é 121 °C.

A carga € um copo de vidro com 500 ml de &gua destilada, sendo um dos termdémetros

colocado la dentro.

No estudo de Estabilidade, considera-se a estabilidade correspondente ao termometro Ty e
tem de ser apresentada o com maior valor de dispersao de leituras (desvio padrdo) segundo

a equacdo 38.

2?:1(Ttxi - 1‘_th)2
n—1

Equacéo 38

A incerteza correspondente ao estudo de Estabilidade é a incerteza expandida que
acompanha o valor de estabilidade e € calculada através das seguintes fontes de incerteza-
padréo:

C oy~ , . . ~ Exatida
e Exatiddo do termémetro com maior desvio-padrao: ueyaridgse = % °C

Utermémetro oC

e Calibracdo do termdmetro com maior desvio-padrdo: Usermometro = p

ATg o

o Estabilidade (desvio-padrdo méaximo dos termOmetros): Uestapitidade = N
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No estudo de Uniformidade, a uniformidade a ser apresentada corresponde a diferenca entre
o0 valor médio mais alto e o valor médio mais baixo do conjunto dos termometros usados, de

acordo com a equacao 39.

ATy = Max(Tey, Tez, ., Tex ) = Min(Tey, Teg, oo, Ty )
Equacéo 39

A incerteza correspondente ao estudo de Uniformidade, é a incerteza expandida que
acompanha o valor de uniformidade e é calculada através das seguintes fontes de incerteza-

padréo:

- , . . o Exatida
e Exatiddo do termémetro com maior desvio-padrao: Upygtigze = % °C

Utermémetro oC

e Calibracdo do termdmetro com maior desvio-padrdo: Usermemetro = p

ATy o

e Uniformidade: uyniformidade = =

No estudo do Erro de Indicacéo, o erro € determinado pela diferenca entre as temperaturas
médias dos termOmetros de medicdo e do termdmetro da camara, para cada posi¢do de

acordo com a equacao 40.

Erro=121°C - T,,
Equacéo 40

A incerteza correspondente ao estudo de Erro de Indicacdo é a incerteza expandida que
acompanha o valor de Erro de Indicacdo e € calculada através das seguintes fontes de

incerteza-padrao:

Exatidao

V3 C

e Exatiddo do termdmetros com maior desvio-padrao: Uesxgrigio =

. ~ , . . ~ U 6
e Calibracdo do termémetros com maior desvio-padrdo: Usermometro = % °C
ATE o

e Estabilidade (desvio-padrdo maximo dos termOmetros): Uostapitidade = N
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ATy o

e Uniformidade: uyn;formidade = =

__|Erro|

e Errode Indicagéo: ugpprp = N3 C

O célculo da incerteza expandida segue a metodologia explicada no Capitulo 3 e €

apresentada de acordo com o documento EA 4/16.

6.6.5. AVALIACAO DO LABORATORIO FRILABO

O INTA utiliza um método de andlise estatistica do célculo do Rendimento ou Erro
Normalizado (En) segundo a equacdo 41 onde x;,;, 0 valor obtido em cada estudo pelo
laboratério participante; x, g 0 valor obtido em cada estudo determinado pelo laboratério de
referéncia; U(x,4p) 0 valor da incerteza expandida associado a cada tipo de estudo calculado
pelo laboratério participante; U2 (x,) 0 valor da incerteza expandida associado a cada tipo

de estudo calculado pelo laboratério de referéncia.

n = |XLap — Xyr|
\/Uz(xLab) + U2(xyg)

Equacéo 41

O valor deste erro permite fazer a avaliacdo da performance de cada laboratério sendo
calculado para cada ciclo (com e sem carga) e para cada tipo de estudo (estabilidade,

uniformidade e erro de indicacéo).

O célculo é efetuado conforme a Norma ISO 13528 (Statistical methods for use in
Proficiency Testing by Interlaboratory Comparisons) e avalia a performance dos
laboratérios segundo os indicadores que constam na Tabela 24.

Tabela 24 Indicadores de Erros Normalizados

En>1 0,5<En<1 En<0,5
Inaceitavel Aceitavel Excelente

Os indicadores que excedam a unidade, sdo automaticamente rejeitados, obrigando o

laboratério a fazer a repeticdo do ensaio de aptiddo. Erros Normalizados compreendidos
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entre 0,5 e 1 podem advertir o laboratorio participante de possiveis inconsisténcias nos
procedimentos de medida, mas, no entanto, sdo plenamente aceitveis. O melhor caso
possivel acontece quando o valor de Erro Normalizado € igual ou inferior a 0,5, sendo que

neste caso a performance do laboratorio participante é considerada como “Excelente”.

A Figura de Mérito para a Frilabo nos estudos de Estabilidade, Uniformidade e Erro de
Indiccdo na medigdo em ciclo vazio constam da Tabela 25.

Tabela 25 Performance do laboratério para ciclo em vazio

Estabilidade Uniformidade Erro de Indicagdo
| En | 0,70 0,01 0,02
Aceitavel Excelente Excelente

A Figura de Mérito da Frilabo nos estudos de Estabilidade, Uniformidade e Erro de Indiccéo
na medicdo em ciclo com carga constam da tabela 26.

Tabela 26 Performance do laboratdrio para o ciclo em carga

Estabilidade Uniformidade Erro de Indicagao
| En | 0,45 0,02 0,00
Excelente Excelente Excelente

Os resultados emitidos pelo laboratério de referéncia estdo no Anexo L (onde a Frilabo tem
a designacdo de LAB 13), podendo os mesmos ser comparados com os dados dos outros

laboratérios participantes, pelo que devem ser confidenciais.
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/. LABORATORIO FRILABO —
PREPARACAO DA
ACREDITACAO DA
CALIBRACAO DE

TERMOMETROS

Neste capitulo sdo apresentados os resultados experimentais obtidos no laboratério da
Frilabo, para a calibracdo de termdmetros industriais, bem como o0s procedimentos
desenvolvidos e a descri¢do da instrumentacdo necessaria. O sensor padrdo juntamente com

0 multimetro padréo resultam no termémetro padréo.
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Deste capitulo, constam os Anexos D e E, relativos aos procedimentos de calibracdo e de
calculo de incerteza desenvolvidos, o Anexo H, onde se encontra 0 modelo de certificado de
calibracdo desenvolvido, o Anexo K, respeitante a um exemplo das folhas de calculo
desenvolvidas para tratamento de dados e calculo de incertezas em calibrages, e finalmente
0 Anexo M que mostra a folha de célculo desenvolvida para gestdo de clientes/equipamentos

e numeracgdo automatica de certificados de calibracdo emitidos.

O texto seguinte explica com detalne a forma como se chegou a elaboracdo dos
procedimentos em anexo. Primeiro é descrito as caracteristicas mais importantes do
equipamento e o software utilizados, depois a metodologia da execugdo das calibragdes e
calculo da sua incerteza, de seguida a apresentacdo dos resultados obtidos. Ao contrario do
que se verificou no ensaio as camaras térmicas, nao foi possivel fazer o ensaio de aptidao no

ambito das calibragdes por falta de agendamento.

Assim como nos ensaios as camaras térmicas, o0 texto seguinte evidencia o que € importante
para satisfazer os requisitos técnicos da NP EN ISO/IEC 17025 que foram apresentados em
5.3.

7.1 EQUIPAMENTO E SOFTWARE UTILIZADOS

Para medicdo da temperatura na calibracdo dos termometros foi utilizado um sensor padrdo
de referéncia, de resisténcia de platina de 25,5 Q de Classe A conectado por 4 fios a um
multimetro de referéncia que tem um sistema de aquisicdo de dados com 20 canais e
indicador digital de temperatura a milésima de grau de resolugdo maxima.

E necessario fazer a simulacio de um meio térmico que permita criar condicdes ideais na
calibracdo. Para isso utilizou-se um banho seco (ou poco seco) capaz de simular com elevada

exatidao temperaturas desde os -95 aos 140 °C.

O sensor, 0 multimetro e o banho foram calibrados separadamente no NVLAB (National
Voluntary Laboratory Accreditation Program) do NIST, sendo as respetivas calibragdes
validas até Julho de 2016.

As calibragdes realizadas, revelaram os resultados de incerteza que estdo apresentadas nas

Tabelas 27, 28 e 29. Nestas tabelas também constam caracteristicas do equipamento.
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Tabela 27 Caracteristicas mais importantes do sensor padrao

Exatiddo na gama de trabalho

Equipamento | Marca e modelo Resolucdo

Temperatura Exatidao

-200 eC +0,006 °C

Fluke Calibration -200 a 0eC +0,006 °C

Secondary SPRT 661 °C i 420 9C 10,015 °C

661 °C 10,022 °C
Incerteza
+0,006 °C
+0,006 °C
£0,006 2C
+0,004 2C
£0,006 2C
£0,007 °C
£0,009 °C
£0,014 °C

Tabela 28 Caracteristicas mais importantes do multimetro padrao

Exatiddo na gama de trabalho

Equipamento | Marca e modelo Resolucdo T Exatid3o
Fluke Calibration ~200C £0,002 2
1586A Super 2002 ) 601 0c 0=C *0,0052C
DAQ 1200 °C ’ 300 C +0,012 eC
600 °C 10,020 °C
Incerteza
£0,06 °C

Tabela 29 Caracteristicas mais importantes do banho seco

Estabilidade e Uniformidade na gama de

Equipamento Marca e modelo Gama Resolugdo trabalho

Temperatura Estab. Unif.
Fluke Calibration -95 3 140 -95 2C 10,012 °C 10,04 °C
Banho séco 9190A oC 0,01 eC 0°eC 10,001 °C +0,04 °C
Metrology Well 140 °C 10,002 °C 10,04 °C

Os equipamentos acima referidos estdo apresentados na Figura 53.
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Figura 53 Sensor padrdo (em cima a esquerda), sensor padrdo (em cima a direita) e banho seco (em

baixo a meio) (cortesia Frilabo)
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Como os equipamentos foram calibrados separadamente, em diferentes pontos de
temperatura, estabeleceram-se os valores de exatiddo e de incerteza para os pontos de

temperatura apresentados nas Tabelas 30 e 31, através de um estudo de intra e extrapolacao.

Tabela 30 Exatidao e incerteza do termémetro padrao

Pontos Exatiddo Incerteza
Pt25,5 Multimetro Conjunto Pt25,5 Multimetro Conjunto
-95 oC 40,006 2C +0,004 °C +0,010 °C +0,006 °C +0,06 2C +0,066 2C
-50 2C 40,006 2C +0,045 9C 40,051 C +0,006 °C +0,06 oC +0,066 2C
0°C 40,006 2C +0,005 9C +0,011 °C +0,004 °C +0,06 °C +0,064 2C
50 2C 40,008 C +0,007 2C 40,015 eC +0,005 °C +0,06 2C +0,065 2C
100 2C 40,009 2C +0,008 °C +0,017 °C +0,006 °C +0,06 °C +0,066 2C
140 °C 0,010 °C 40,009 °C +0,019 eC +0,006 °C +0,06 °C +0,066 °C

Tabela 31 Estabilidade e uniformidade da calibragdo do banho séco

Pontos Estabilidade Uniformidade
+0,012 °C

+0,007 °C

+0,001 eC 10,04 °C
+0,002 °C

0,002 °C

+0,002 °C

Todos os calculos, tratamento de dados e emissdo de certificados de calibracdo foram
realizados no Microsoft Office Excel. Para medigdo de condi¢cbes ambientais (humidade
relativa e temperatura ambiente) foi utilizado o termo-higrometro do Laboratério de

Metrologia da Frilabo.

\l

2. PROCEDIMENTO DESENVOLVIDO PARA A CALIBRACAO DE

TERMOMETROS INDUSTRIAIS

O procedimento desenvolvido é estabelecido apenas para a calibragcdo de termdémetros
(sensor + indicador) na gama de temperatura -95 °C a +140 °C e pode ser aplicado
diretamente a maioria dos termémetros industriais. No &mbito deste procedimento, foca-se
essencialmente a calibracdo por comparacao com termémetro padrdo. O procedimento ndo
é vélido para calibragdo de sensores de temperaturas e indicadores de temperaturas
separadamente.
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Além da experiéncia e conhecimento académicos do autor, as principais referéncias

utilizadas na elaboragéo deste procedimento foram as seguintes:
e Vocabulario Internacional da Metrologia (VIM);
e NP EN ISO/IEC 17025 ;
e 0OGCO001 - Guia para a aplicacdo da NP EN ISO/IEC 17025 (IPAC);
e DRCO005 — Procedimento para acreditacdo de laboratérios (IPAC);
e ITO1 - Instrucéo de trabalho de rececdo de equipamentos (Frilabo).

De seguida € entdo apresentado o procedimento de calibragcdo, bem como todas as

consideracdes a ter durante as medigdes.

Recomenda-se que a temperatura ambiente permaneca a (23 + 2) °C e a humidade relativa
abaixo dos 80% HR. Quanto ao equipamento recomenda-se que se deva manter um
espacamento minimo entre os equipamentos do laboratério de modo a garantir que nédo haja

mutua interferéncia térmica.

A simbologia e abreviaturas sao: K (Kelvin), °C (Grau Celsius), T (Temperatura), T,

(Temperatura no termdémetro padrdo) e T,. (Temperatura no termémetro a ser calibrado).

Nas calibragdes, a instrumentacdo utilizada foi a seguinte: unidade de leitura Fluke 1586A
DAQ STAQ (indicador de temperatura padrdo), sensor de temperatura Pt 25,5 Fluke
Secondary SPRT, Termo-higrometro para medi¢des das condi¢cGes ambientais.

O programa informatico/software de suporte foi o Microsoft Office Excel.
Os patamares em que o termometro deve ser calibrado fica a critério do cliente, ou com base
nos critérios estabelecidos pelo laboratério (no minimo, 3 pontos de temperatura).

A Figura 54 apresenta 0 esquema da calibracdo de um termometro por comparagao a um

termometro padrao.

142



Termdmetro padrio Termametro a ser calibrado

A )

Sensor Sensor

Indicador de temperatura S ¥ Indicador de temperatura

Meio térmico

|

Banho séco

Figura 54 Exemplo de esquema da calibracdo de um termémetro por comparac¢do a um termoémetro
padréo

O sensor do termometro em calibracdo e o sensor do termometro padrdo devem ser imersos
no meio térmico, a maxima profundidade possivel. Caso exista, deve-se verificar a
profundidade de imersdo adequada para o sensor do termémetro a ser calibrado segundo
recomendacdes do fabricante. A colocacéo e a retirada dos sensores no meio térmico devem

ser feitas com cuidado para evitar danificagcbes nos mesmos.

Ap0s imersdo dos sensores, ajustar a temperatura do padréo para o patamar desejado através
do regulador do meio térmico. Depois de selecionada a temperatura desejada, aguardar que
um sinal sonoro indique a estabilizacdo (cerca de 15 minutos). Por uma questdo de boas
praticas do laboratério, a seguir a estabilizacdo do meio térmico, aguarda-se mais 15 minutos

para uma melhor estabilizagdo, fazendo um periodo de estabilizag8o total de 30 minutos.
A sequéncia de medicédo deve ser feita conforme os seguintes passos:

1- Iniciar a medi¢cdo quando o meio térmico e 0s instrumentos a calibrar estiverem

estabilizados (30 minutos);
2— Medir e anotar a temperatura indicada no termometro padrao;
3— Medir e anotar a temperatura indicada no termometro em calibracéo;

4— Repetir os passos 2) e 3) 10 vezes, num intervalo de 10 segundos.
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Calculos e resultados

A temperatura média do termometro a ser calibrado é a média aritmética das n leituras de

temperatura efetuadas, para o termometro em calibracédo, segundo a equacéo 42.

Equacéo 42

A temperatura média do termometro padrdo € a média aritmética das n leituras lidas no

termdmetro padrdo, é dada pela equagéo 43.

1 i=n
Ttp = E Z Ttpi OC
i=1

Equacéo 43

O erro é determinado pela diferenca entre as temperaturas médias do termémetro em

calibracdo e do termometro padrdo segundo a equacao 44.

Erro= T, — T, °C

Equacéo 44

A incerteza dos resultados da calibracédo depende da:
- Disperséo de leituras do termémetro padréo;

- Exatidao do termometro padréo;

- Incerteza de calibracdo do termémetro padréo;

- Dispersdo de leituras do termometro a ser calibrado;

- Resolucdo de indicacdo do termometro a ser calibrado;
- Estabilidade do meio térmico;

- Uniformidade do meio térmico.
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O calculo de incertezas é determinado com base no procedimento que esta descrito no ponto
7.1.3, o qual estabelece a metodologia para o célculo da incerteza expandida de medigéo

para cada ponto de temperatura de calibracéo.

Apresentacao dos resultados no certificado de calibragéo

Como ja referido, no Anexo H consta um exemplo de certificado de calibragdo proposto pelo
autor, no ambito da acreditacdo do laboratorio da Frilabo. Neste relatério de ensaio deve

constar a seguinte informacéo:

- ldentificacdo inequivoca do numero do certificado de calibracdo com indicagédo do

numero total de paginas;
- Identificacdo inequivoca do equipamento sujeito a calibrag&o;
- Data e local em que se efetuou a calibracao;
- ldentificacdo do procedimento ou método utilizado;

- Identificacdo do equipamento usado nas medi¢des de temperatura e sua
rastreabilidade;

- Condicdes ambientais do local onde é efetuada a calibragdo;

- Medicdes e resultados relevantes da calibracdo (temperaturas médias, erro e incerteza

expandida);
- Data de emissao do certificado;

- Nome e fungéo das pessoas que efetuam a calibragéo e validam o certificado.

Fluxograma e imagem da realizacéo da calibragio

Na Figura 55 esta representado um fluxograma do procedimento de calibracdo e na Figura

56 uma imagem ilustrativa.
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Figura 55 Fluxograma da realizagdo da calibracéo
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g

Figura 56 Calibracdo de termdmetros industriais — termdmetro padrao (& esquerda), meio térmico (no

meio) e termdmetro em calibracéo (a direita) (cortesia Frilabo)

7.3. PROCEDIMENTO DESENVOLVIDO PARA O CALCULO DE INCERTEZAS DE

CALIBRACAO

O procedimento descrito no texto seguinte descreve a metodologia de calculo para obter a
incerteza numa calibracdo. Para a elaboracdo deste procedimento, além da experiéncia e

conhecimento académicos do autor, as principais referéncias foram as seguintes:
e Vocabulario Internacional da Metrologia (VIM);
e NP EN ISO/IEC 17025;
e 0OGCO001 — Guia para a aplicagcdo da NP EN ISO/IEC 17025 (IPAC);
e 0OGCO010 — Avaliagéo da Incerteza De Medicdo em Calibragdo (IPAC)

e DRCO005 — Procedimento para acreditacdo de laboratorios (IPAC);
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e Guide to Expression of Uncertainty in Measurement (GUM);

e Expression of the Uncertainty of Measurement in Calibration (EA 4/02).

Para efetuar os célculos pode ser usado o Microsoft Office Excel ou folhas de célculo

idénticas.

A simbologia e as abreviaturas importantes sdo as seguintes: u (Incerteza-padréo), U —
Incerteza expandida, c; — Coeficiente de sensibilidade, k — Fator de expansdo, n — Numero

de leituras, GL — Graus de liberdade, 9.5 — Graus de liberdade efetivos, s — Desvio-padrao,

°C — Grau Celsius, tp — Termdmetro padrédo, tc — Termometro ser calibrado e mt — Meio

térmico
7.3.1. COMPONENTES DE INCERTEZA

7.3.1.1.  Fontes de incerteza-padrao associadas ao termometro padrao
Incerteza-padréo associada a dispersao de leituras (repetibilidade)

A incerteza-padrao da dispersdo de leituras esté associada ao desvio-padréo, s, da média das
medicdes, n, que é do Tipo A e pode ser estimada segundo a seguinte equacao, assumindo-

se uma distribuicdo de probabilidades normal, com n — 1 graus de liberdade.

S
Urepetibilidade tp = °C
Vvn

Equacéo 45

Incerteza-padrao associada a exatidado

A incerteza-padrdo da exatiddo esta associada a aptiddo do termdémetro padrdo para dar
indicacdes proximas do valor verdadeiro, que é do Tipo B e pode ser estimada segundo a
seguinte equacdo, assumindo-se uma distribuicdo de probabilidades retangular, com co graus
de liberdade.

Exatidao
Uexatidio tp =
V3

Equacéo 46
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Incerteza-padrao associada a calibracéo

A incerteza-padréo da calibragdo esta associada ao valor da incerteza expandida proveniente
do certificado de calibracdo do termometro padrdo, que € do Tipo B e pode ser estimada
segundo a seguinte equacdo, assumindo-se uma distribui¢éo de probabilidades normal, com
50 graus de liberdade. A incerteza expandida proveniente do certificado de calibracdo do

sensor, Uy, € retirada diretamente do certificado e dividida pelo fator de cobertura, k.

Ut
ey = 7 °C

Equacéo 47
7.3.1.2.  Fontes de incerteza-padrao associadas ao termdmetro a ser calibrado

Incerteza-padréo associada a disperséo de leituras (repetibilidade)

A incerteza-padrdo da dispersao de leituras esta associada ao desvio-padrdo, s, da média das
medicdes, n, que é do Tipo A e pode ser estimada segundo a seguinte equacao, assumindo-
se uma distribuicéo de probabilidades normal, com n — 1 graus de liberdade.

S
Urepetibilidade tc — ~— °C
NG

Equacéo 48
Incerteza-padrao associada a indicacéo (resolucéo)

A incerteza-padrdo da indicacdo estd associada a resolucdo, R, do mostrador digital do
termometro, que € do Tipo B e pode ser estimada segundo a seguinte equacgdo, assumindo-

se uma distribuicdo de probabilidades retangular, com oo graus de liberdade.

R
Uresolucio tc —
V12

(o]

Equacéo 49
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7.3.1.3. Fontes de incerteza-padrao associadas ao meio térmico
Incerteza-padréo associada a estabilidade

A incerteza-padréo da estabilidade, AT g, esta associada a aptiddo do banho séco para manter,
ao longo do tempo, a mesma temperatura, que é do Tipo B e pode ser estimada segundo a
seguinte equacdo, assumindo-se uma distribuicdo de probabilidades retangular, com co graus
de liberdade.

J— o
Uestabilidade = _\/§ C

Equacéo 50
Incerteza-padréo associada a uniformidade

A incerteza-padrdo da uniformidade, ATy, Esta associada a aptiddo do banho séco para
manter a mesma temperatura nos varios pontos espaciais, que é do Tipo B e pode ser
estimada segundo a seguinte equacdo, assumindo-se uma distribuicdo de probabilidades

retangular, com oo graus de liberdade.

ATy o
Uyniformidade = f C

Equacédo 51

Depois de identificadas todas as fontes de incerteza-padréo relevantes, faz-se o balan¢o das
fontes de incerteza que se determina pela incerteza-padrédo combinada, u, que € dada pela
raiz quadrada do somatério de todas as contribuicdes multiplicadas pelo coeficiente de

sensibilidade, ao quadrado:

— 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
u—\/ci-urep. tp +Ci-uexat.tp +Ci-utp +Ci-urep. tc +Ci-ures. tc +Ci-uestab. mt +Ci-uunif.mt

Equacéo 52

O calculo da incerteza expandida segue a metodologia explicada no Capitulo 3, e €

apresentada de acordo com o documento EA 4/02 (Tabela 32):
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Tabela 32 Balancgo de incerteza de calibragao de um termémetro

Estimativa Tipo Divisor Ui

Incertezas-padrao associadas ao termémetro padrao

Desvio-padrao

Di a Estimativa
leituras Divisor
Exatiddo do Estimativa
Exatida ) B-R E————— . ¢:)?
I o fermometro V3 Divisor (ui-c1) “
. ~ Certificado d Estimativa
H Calibrag3o ertinicado ae B-N k — 1 (w.)? 50
calibragao Divisor

Incertezas-padrao associadas ao termometro a ser calibrado

Desvio-padrao et
da média das A Vn — 1 (ui.c)? n-1

Dispersao de
leituras . ivi
leituras Divisor
Resolugdo do , )
Estimativa
Indicagdo mostrador B-R V12 — | i (u;. ¢;)? ©
digital Divisor

Incertezas-padrdo associadas ao meio térmico

Estabilidade Estimativa
Estabilidade térmica do B-R V3 - |1 (u;. ¢;)? o

banho séco Divisor
Uniformidade Estimativa

7/ Uniformidade  térmica do B-R V3 i 1 (ui.ci)z -
banho séco Divisor

n

Quadrado da contribui¢do para a incerteza padrio u(y)? Z u; (y)?

i=1

Contribuigdo para a incerteza padrdo u(y)

Graus de liberdade efetivos Vess

Fator de expansdo k k’
WY EXNCENGICERI =+ [u(y) X k] °C

A incerteza expandida apresentada estard expressa pela incerteza-padrao multiplicada pelo
fator de expansdo k = k’, o qual para uma distribuicdo-t com veff = v'eff graus de liberdade
efetivos corresponde a uma probabilidade de expanséo de aproximadamente 95%.

7.3.2. FLUXOGRAMA DO CALCULO DAS INCERTEZAS

Na Figura 57 estd representado um fluxograma da metodologia usada no calculo de
incertezas no procedimento de calibracéo.
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Figura 57 Fluxograma do célculo de incertezas na calibragdo de termoémetros
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7.4. RESULTADOS

Apresentam-se neste capitulo os resultados que foram obtidos nas medic¢des de temperatura
nas calibragcbes de termdOmetros industriais realizadas no Laboratorio de Metrologia da
Frilabo. As medicOes e o tratamento de dados seguiram 0s procedimentos de calibragdo

desenvolvidos.

Apesar de terem sido efetuadas calibracGes a varios termdmetros, para efeitos de acreditacéo
foram escolhidos 4 termdmetros com 4 resolugdes distintas: 1 °C, 0,1 °C, 0,01 °C e 0,001 °C.

Termdmetros onde se verificaram as incertezas mais baixas para cada tipo de resolucéo.

Os pontos de calibracéo escolhidos foram -95, -50, 0, 50, 100 e 140 °C, ou seja, de modo a
abranger a gama de trabalho do meio térmico, sendo que a recolha de dados foi sempre

efetuada em condicBes ambientais favoraveis a calibracéo.

No texto seguinte surgem varias tabelas de resultados que se apresentam para cada tipo de
resolucdo. Estas tabelas contém os seguintes valores: patamares de temperatura (regulados
no meio térmico); temperatura média lida no padrao, temperatura média lida no equipamento
a ser calibrado; o erro de medicdo; o fator de expansdo estimado (k’); os graus de liberdade

efetivos estimados (veff”) e a incerteza expandida.

No Anexo H esta o exemplo do modelo de certificado de calibracdo que contém a tabela de

resultados, além de outros resultados relevantes de acordo com o procedimento.

As tabelas que se apresentam abaixo tiveram por base os célculos das folhas Excel

desenvolvidas pelo autor, que constam do Anexo K, e sdo:

Tabela 33- Termometro MCM — dados obtidos na gama de -95 a 140 °C, com resoluc¢éo de
1°C

Tabela 34 Termémetro MCM — dados obtidos na gama de -95 a 140 °C, com resolucdo de
0,1°C

Tabela 35 Termometro MCM — dados obtidos na gama de -95 a 140 °C, com resolucéo de
0,01°C

Tabela 36 Termometro MCM — dados obtidos na gama de -95 a 140 °C, com resolugdo de
0,001 °C
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Tabela 33 Termometro MCM - dados obtidos na gama de -95 a 140 °C, com resolugéo de 1 °C

Patamar

oC

Leitura no padrao

(°C)

Leitura no equip. a ser calibrado
(°C)

Erro
(eC)

kl
(°C)

veff'
(°C)

Incerteza
(2C)

Patamar

Patamar

-95,001
-50,002
0,003
50,006
100,011
139,999

Leitura no padrao

(°C)
-95,000
-50,002

0,003
50,004

100,011
139,999

Leitura no padrao

(°C)
-95,002
-50,001

0,003
50,004

100,010

139,999

Leitura no equip. a ser calibrado
(2C)
-94,9
-49,9
0,0
49,9
100,0
140,0

Leitura no equip. a ser calibrado

(eC)

-95,00

-49,99

0,00

49,94

99,98

140,01

o O O O o

Erro
(2C)
0,1
0,1
0,0
-0,1
0,0
0,0

0,00
0,01
0,00
-0,06
-0,03
0,01

2,00
2,00
2,00
2,00
2,00
2,00

kl

2,01
2,01
2,01
2,01
2,01
2,01

2,02
2,01
2,02
2,02
2,02
2,02

296186
301821
332936
323503
305050
296404

veff'
(C)
257
411
252
255
279
277

veff'
(2C)
124
268
127
125
130
129

+0,58
*0,59
+0,58
+0,58
+0,58
+0,58

Incerteza
(2C)
10,11
10,12
10,10
10,11
10,10
10,10

Incerteza
(C)
+0,08
0,10
+0,08
+0,09
+0,08
+0,08

Tabela 36 Termometro MCM - dados obtidos na gama de -95 a 140 °C, com resolucao de 0,001 °C

Patamar
@)

(e

Leitura no padrao

(°C)
-95,002
-50,001

0,003
50,000
100,011
139,998

Leitura no equip. a ser calibrado

(°C)
-94,980
-50,000

0,005
50,003
99,999

140,001
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Erro
(2C)
0,022
0,001
0,003
0,003
-0,011
0,002

2,02
2,01
2,02
2,02
2,02
2,02

veff'
(2C)
131
265
123
125
125
127

Incerteza
(2C)
10,09
10,10
10,08
10,08
10,08
10,08



7.5.  ESTIMATIVA DA MELHOR INCERTEZA DE MEDICAO (MCM)
O objetivo do célculo da MCM é harmonizar a apresentacdo do seu valor em documentos.

Como se pode ver nas imagens do texto seguinte, foi utilizado o mesmo procedimento que
no &mbito do ensaio a cAmaras térmicas para expressar a melhor capacidade de medicdo nas

calibracbes dos termdmetros industriais:

Figura 58- Estimativa da melhor incerteza — resolucéo de 1 °C (-95 < T < 140 °C)
Figura 59- Estimativa da melhor incerteza — resolucéo de 0,1 °C (-95 < T < 140 °C)
Figura 60- Estimativa da melhor incerteza — resolucdo de 0,01 °C (-95 <T <0 °C)
Figura 61- Estimativa da melhor incerteza — resolugdo de 0,01 °C (0 < T < 140 °C)
Figura 62- Estimativa da melhor incerteza — resolucéo de 0,001 °C (-95 < T < 0 °C)

Figura 63- Estimativa da melhor incerteza — resolugdo de 0,001 °C (0 < T < 140 °C)
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7.5.1.

MCM PARA TERMOMETROS COM RESOLUCAO DE 1°C

Intervalo ou valor de temperatura:—95 < T < 140°C

MCM:

Incerteza (+ °C)

+(—0,002%T + 0,592) °C
0,6
0,595 y = -2E-05x +0,5921
0,59

0,585

.....
......
.....
.......
coes
..
..........
.......
------
.....
.....
......

0,58

y = -2E-05x + 0,5821
0,575

0,57
-125 -75 -25 25 75 125
Temperatura (°C)

u UMCM  eeeeeeee Linear (U)
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Figura 58 Estimativa da melhor incerteza — resolugdo de 1°C (—95 < T < 140 °C)
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7.5.2. MCM PARA TERMOMETROS COM RESOLUCAO DE 0,1 °C
Intervalo ou valor de temperatura:—95 < T < 140°C

MCM: +(—0,006%T + 0,118) °C
0,14

0,13

y = -6E-05x + 0,1181

o
<

—

N

Incerteza (£ °C)
o

©
il

y = -6E-05x + 0,1081

0,09

0,08
-100 -50 0] 50 100 150
Temperatura (°C)

u UMCM  eeeeeeee Linear (U)

Figura 59 Estimativa da melhor incerteza — resolu¢do de 0,1 °C (=95 < T < 140 °C)
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7.5.3. MCM PARA TERMOMETROS COM RESOLUCAO DE 0,01 °C

Intervalo ou valor de temperatura:—95 < T < 0°C Intervalo ou valor de temperatura:o < T < 140°C

MCM: +(—0,002%T + 0,100) °C MCM: +(-0,002%T + 0,091) °C
0,11 0,11
0,105 y = -2E-05x + 0,1002 0,105
0,1 0,1
) )
© 0,095 © 0,095
H H y = -2E-05x + 0,091
© 0,09 T 0,09
D e S g
© 0,085 y = -2E-05x + 0,0865 g 0,085
0,08 0,08
y = -2E-05x + 0,084
0,075 0,075
0,07 0,07
-110 -90 -70 -50 -30 -10 10 -10 40 90 140
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
U UMCM  eeoeeeee Linear (U) u UMCM  eeoeeeee Linear (U)

Figura 60 Estimativa da melhor incerteza — resolugdo de 0,01°C (—95 < T <
0°C)

Figura 61 Estimativa da melhor incerteza — resolugdo de 0,01°C (0 < T <
140 °C)
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7.5.4. MCM PARA TERMOMETROS COM RESOLUCAO DE 0,001 °C

Intervalo ou valor de temperatura:—95 < T < 0°C Intervalo ou valor de temperatura:0 < T < 140 °C

MCM: +(-0,01%T + 0,095) °C MCM: + 0,08 °C
0,12 0,09
0,088
0,11
y = -1E-04x + 0,0946 0,086
L o1 90,084
M + 0,082
g 0,09 © 0,08
£ 3
g y = -0,0001x + 0,0846 50,078
< 0,08 o]
- 50,076
0,07 0,074
0,072
0,06
-110 -90 -70 -50 -30 -10 10 0,07
Temperatura (°C) -10 40 90 140
Temperatura (°C)
—U ———UMCM ceceeee- Linear (U) -eeeeeer Linear (U MCM) —U MCM

Figura 62 Estimativa da melhor incerteza — resolu¢ado de 0,001 °C (—95 <
T < 0°C)

Figura 63 Estimativa da melhor incerteza — resolugdo de 0,001°C (0 < T <
140°C)
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7.5.5. RESUMO DAS MCMS PARA A CALIBRACAO DE TERMOMETROS (ANEXO
TEcNICcO IPAC)

A Tabela 37 apresenta o resumo de todas as MCM calculadas para os diferentes tipos de

resolugdes.

Tabela 37 Resultado Final - MCM para o &mbito da calibragdo de termémetros industriais (Anexo
Técnico IPAC)

Resolugdes Intervalo ou valor de temperatura Melhor incerteza

1°C +(—0,002%T + 0,592) °C

0,1°C =D SIS DR +(—0,006%T + 0,118) °C

0.012C —95<T<0°C +(—0,002%T + 0,100) °C

’ 0<T<140°C +(—0,002%T + 0,091) oC

— —95< T<0°C +(—0,01%T + 0,095) °C
0<T<140°C +0,08 oC
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8. CONCLUSOESE
PROPOSTAS PARA

TRABALHOS FUTUROS

Ao longo deste texto foram sendo apresentadas conclusdes que permitiram sustentar as
opcdes de desenvolvimento efetuadas ao longo do projeto. Assim, nesta Ultima sec¢édo €
realizada uma sintese das principais conclus@es, consequéncias e relevancia do trabalho

realizado e perspetiva dos futuros desenvolvimentos.

8.1. CONCLUSOES

O trabalho desenvolvido permitiu abordar uma das varias areas de aplicacdo da Metrologia,

a Temperatura, adquirindo assim uma melhor percecdo da sua importancia nos dias atuais.

O facto do trabalho ter sido realizado num laboratério de metrologia e também em
instalacbes dos seus clientes, estabeleceu condicGes de aquisicdo de conhecimento

experimental e profissional relevantes no dominio da metrologia.
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As medigdes e procedimentos efetuados que estardo associados ao estatuto de laboratdrio
acreditado pelo IPAC, segundo a norma NP EN ISO/IEC 17025:2005, para a prestacéo de
servicos de ensaios a camaras térmicas e calibracdo de termometros industriais foram

resultado de pesquisa ardua no dominio da acreditacéo de laboratérios.

Equipamentos como os termOmetros e cAmaras térmicas séo utilizados em varios segmentos
industriais para os mais diversos fins. A necessidade de conhecer tecnicamente estes
equipamentos para elaborar corretamente 0s ensaios a camaras térmicas e a calibracédo de

termometros foi uma mais valia ao nivel do conhecimento técnico adquirido.

O célculo da incerteza nas medicdes efetuadas nestes tipos de equipamentos é de extrema
relevancia uma vez que acaba por permitir ao usuério conhecer o seu desempenho e as suas

caracteristicas metrologicas, tais como estabilidade, uniformidade, erros de leitura.

Tendo em conta ndo s6 as medicOes realizadas para efeitos da Acreditacdo, que estdo
presentes neste documento, mas também as outras medicGes que se efetuaram ao longo do

estagio pode concluir-se o seguinte:

Relativamente ao Ensaio as Camaras Térmicas

Através da estimativa das fontes de incerteza podemos chegar a conclusdes relativas ao
comportamento dos equipamentos ensaiados, bem como do comportamento dos padrdes de
medicdo utilizados.

Recorrendo ao graficos de barras de percentagem apresentados nas Figuras 64, 65, 66 e 67,
facilmente se identifica o peso que cada fonte de incerteza tem nos diferentes tipos de

camaras térmicas.
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Contribuigdo da componente de incerteza da dispersdo (u,%)

Banhos liquidos
Banhos secos
Autoclaves
Incubadoras CO2
Incubadoras
Estufas
Frigorificos

Congeladores

Ultra-congeladores

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 64 Comparacdo da contribui¢do da dispersao de leituras nos diferentes tipos de camaras

térmicas

Contribui¢do da componente de incerteza da exatidao (u,%)

Banhos liquidos
Banhos secos
Autoclaves
Incubadoras CO2
Incubadoras
Estufas
Frigorificos

Congeladores

Ultra-congeladores

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 65 Comparacdo da contribuicéo da exatiddo dos termémetros nos diferentes tipos de cAmaras

térmicas
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Contribuigdo da componente de incerteza da calibragao (u,%)

Banhos liquidos
Banhos secos
Autoclaves
Incubadoras CO2
Incubadoras
Estufas
Frigorificos

Congeladores

Ultra-congeladores

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 66 Comparacao da contribuicéo da calibracdo dos termdmetros nos diferentes tipos de cAmaras

térmicas

Contribui¢do da componente de incerteza da indicagao (u,,%)

Banhos liquidos
Banhos secos
Autoclaves
Incubadoras CO2
Incubadoras
Estufas
Frigorificos

Congeladores

Ultra-congeladores

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 67 Comparacao da contribuicéo da indicacdo nos diferentes tipos de caAmaras térmicas

No gréafico da Figura 64, observa-se que o parametro da dispersao de leituras é a componente
com mais peso nas camaras de refrigeracdo (ultra-congeladores, congeladores e frigorificos),
ou seja, as camaras utilizadas sdo pouco estaveis. Portanto, realizar o processo de
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estabilizacdo da temperatura, ainda que sejam camaras térmicas cujas marcas S&o
reconhecidas no mercado, antes de as ensaiar, é fundamental para se obter incertezas mais

baixas.

Ao contrario das camaras de refrigeracdo, as camaras de aquecimento (incubadoras e
estufas), como mostra a mesma figura, geralmente sdo mais estaveis, ou seja, as medi¢des
efetuadas no seu interior apresentam baixa dispersdo de leituras. Geralmente, estes tipos de
camaras sdo construidas com nivel de controlo eletronico mais elevado e apresentam

também erros de leitura mais baixos.
Ainda na mesma figura observa-se que as autoclaves sdo cdmaras igualmente muito estaveis.

Os banhos térmicos (secos e liquidos) sdo equipamentos construidos com o mais alto nivel
de rigor metroldgico, dai que uma das suas principais aplicacfes seja a sua utilizacdo como
camara térmica para calibracdo de termometros. Em todos os patamares de ensaio, 0os banhos
apresentaram valores de dispersdo de leituras nulos (ou quase nulos) dai que a sua
componente de incerta € quase insignificante para o ensaio. Estes valores provam que 0s
banhos térmicos (em especial os de calibracdo) sdo camaras térmicas que permitem, com um

alto nivel de exatiddo, proporcionar elevada uniformidade e estabilidade térmica.

Na Figura 65, que apresenta o grafico com a contribuicdo da componente de incerteza da
exatiddo, pode observar-se que, 0s termometros do tipo data loggers que foram utilizados
nas autoclaves apresentam menor exatidao e por isso é de esperar que apresentem um maior
peso no calculo da incerteza do que nas restantes camaras onde foram utilizados termémetros

com melhor exatiddo de fabricante.

Na Figura 66, a componente de incerteza da calibragdo contribui com um peso ligeiramente
maior nas autoclaves, as quais utilizam os data loggers. Isto pode dever-se ao facto da
metodologia adotada pela entidade que calibrou os data loggers ser diferente da adotada pela
entidade que calibrou os termémetros utilizados nas restantes camaras. Além disto, sabe-se
que os termOmetros utilizados nas restantes cadmaras térmicas apresentam incertezas

herdadas do certificado de calibracdo mais baixas.

Relativamente a Figura 67, repara-se que a componente de incerteza da indicagcdo tem maior

peso nas autoclaves. Isto deve-se ao facto das autoclaves que existem no mercado terem um
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display digital com resolucdo a unidade, ou seja, apenas de 1 °C. Nas restantes camaras

existem unidades de leitura que possuem resolucdes inferiores (maioritariamente de 0,1 °C).

A analise acima efetuada permite perceber a importancia das caracteristicas dos termémetros

utilizados quanto a otimizacéo da incerteza.

Pode dizer-se que a obtencdo de incertezas mais baixas ou mais altas depende
maioritariamente do comportamento, caracteristicas e estado de conservacdo das cAmaras

térmicas.

Relativamente a Calibracdo de Termometros

Recorrendo ao gréaficos de barras de percentagem apresentados nas Figuras 68, 69, 70 e 71,
72, 73 e 74 facilmente se identifica o peso que cada fonte de incerteza tem nos termometros

consoante a sua resolugéo.

Contribuicao da componente de incerteza da dispersdao do
termometro em calibragao (u,%)

Resolugdes de 0,0012C
Resolugdes de 0,012C

Resolugdes de 0,12C

Resolucdes de 1°C

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 68 Comparacao da contribuicéo da dispersdo de leituras do termometro em calibracao

consoante a sua resolugdo
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Contribuicao da componente de incerteza da indicacdao do
termometro em calibragao (u,%)

Resolugbes de 0,0012C '

Resolugdes de 0,012C

Resolugdes de 0,12C -
Resolugdes de 1oc (MMM

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 69 Comparacédo da contribui¢do da indicacdo do termoémetro em calibracdo consoante a sua

resolucéo

Contribuicao da componente de incerteza da dispersao do
termoémetro padrao (u,%)

ResolugGes de 0,0012C
Resolugdes de 0,012C

ResolugGes de 0,12C

Resolugdes de 12C

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Figura 70 Comparacéo da contribuicio da disperséo de leituras do termémetro padrédo consoante a
sua resolucéo
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Contribuicdao da componente de incerteza da exatidao do
termoémetro em padrao (u,%)

Resolugdes de 0,0012C
Resolugdes de 0,012C
Resolugdes de 0,12C

Resolugdes de 12C

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Figura 71 Comparacdo da contribuicéo da exatiddo do termémetro padréo consoante a sua resolucao

Contribuicao da componente de incerteza da calibracao do
termometro padrao(u,,%)

ResolugGes de 0,0012C

Resolugdes de 0,012C

ResolugGes de 0,12C

Resolugdes de 12C

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Figura 72 Comparacao da contribuicéo da incerteza de calibracdo do termémetro padréo consoante a
sua resolucéo
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Contribuigdo da componente de incerteza da estabilidade do

meio térmico (u,%)
Resolugdes de 0,0012C
Resolugdes de 0,012C
Resolugdes de 0,12C

Resolugdes de 12C

=
o
N
o

30 40 50 60 70 80 90 100

Figura 73 Comparacdo da contribui¢do da estabilidade do meio térmico consoante a sua resolucéo

Contribuicdao da componente de incerteza da uniformidade

do meio térmico (u,;%)
Resolugdes de 0,0012C
Resolugdes de 0,012C
Resolugdes de 0,12C

Resolugdes de 12C

=
o
N
o

30 40 50 60 70 80 90 100

Figura 74 Comparacao da contribuicéo da uniformidade do meio térmico consoante a sua resolugédo

A maioria das fontes de incerteza na calibracdo dos termometros sdo obtidas pelas
caracteristicas e especificacdes do fabricante dos equipamentos, que se traduz por uma
contribuicdo com o mesmo peso para o calculo da incerteza expandida, como é o exemplo
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da exatiddo de fabricante do termometro padrdo (Figura 71), a incerteza herdada do
certificado de calibracdo do termometro padrdo (Figura 72), a estabilidade (Figura 73) e a

uniformidade térmica de fabricante do meio térmico (Figura 74).

Em relacdo ao grafico da Figura 68, pode-se dizer que termdmetros com resolucdes de 1 °C
ndo conseguem detetar as varia¢Oes da temperatura no meio térmico, pelo que a contribuicao
da componente de incerteza da disperséo de leituras é nula. Pelo contrario, nos termémetros
com resolucgdes inferiores, o peso da contribuicdo da dispersdo de leituras pode variar
consoante as caracteristicas do termémetro. Nesta figura, os termdmetros com resolucdo de
0,1°C, apresentaram o maior peso na contribui¢cdo da componente da dispersao de leituras,

no calculo da incerteza.

Os resultados do grafico da Figura 69 permitem perceber o porqué de, na estimativa do

MCM, ocorreram as incertezas mais altas nos termometros com resolucdes de 1 °C.

O grafico da Figura 70, mostra que o peso da contribuicdo da dispersdo de leituras do
termdmetros padréo, pode variar pelo facto de as calibracbes terem sido efetuadas em dias
ou condi¢bes diferentes. No entanto é importante ressaltar mais uma vez que realizar o
processo de estabilizacdo da temperatura no interior do meio térmico (banho seco), é

fundamental para se obterem incertezas mais baixas.

Relativamente aos Dados para Efeitos de Acreditacao

Pode dizer-se que os resultados dos ensaios a camaras térmicas e calibracdes de
termdémetros, considerando as melhores incertezas de medicdao (MCM), sdo considerados

bons e aceitaveis por compara¢do com outros ja conhecidos.

As melhores incertezas nos ensaios e nas calibracdes acima referidos, podem ser comparadas
com as incertezas de outros laboratorios acreditados em Portugal no Anexo Técnico do

IPAC, onde as mesmas estdo disponiveis para consulta publica.

Relativamente ao Ensaio de Aptiddo, os resultados, em termos de Erro Normalizado
(performance do laboratorio), podem ser considerados bons quando comparados com

resultados de outros laboratdrios, como se pode ver no Anexo L.
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Contudo, refira-se que tudo o que foi desenvolvido para efeitos de acreditacdo na empresa,

ndo foi ainda avaliado pelo IPAC.

Relativamente a Acreditacdo de um Laboratorio de Metrologia

Criar e manter um bom sistema de qualidade, aliado a um conjunto de competéncias técnicas,
depende do envolvimento de todos. Tendo em conta a minha experiéncia, posso dizer que a
acreditacdo de um laboratorio € um processo que ndo € de todo facil. Diria que que a

acreditacdo passa por uma etapa critica e outra dificil.

Na etapa critica, estdo incluidos os aspetos que podem comprometer a acreditagdo, como por
exemplo a mé selecdo do ou dos técnicos e equipamentos (equipamento que ndo seja por
exemplo adequado & gama, mal calibrado, etc...) que vao efetuar as medicGes. Se ndo for
bem feita, vai comprometer todo 0 processo nos passos seguintes. Deve haver também o
envolvimento do todos os intervenientes do laboratdrio, o gestor da qualidade, o responsavel
técnico e os técnicos, so assim é que é possivel chegar a qualidade pretendida e a melhoria

continua da acreditacdo do laboratério.

A etapa mais dificil, constitui a pesquisa de documentacdo necessaria e adequada para tomar
decisbes na elaboragio dos procedimentos. E sabido que aos olhos do organismo que
concede a acreditacdo, 0 que ndo é evidente ndo existe. O laboratério tem de
mostrar/comprovar através de registos a sua competéncia. Competéncia é a palavra chave de
uma acreditacdo, pois ela manifesta-se em varias vertentes incluindo: pessoas,

equipamentos, métodos, instalacdes, etc.

Este estagio foi muito importante para valorizacéo pessoal tendo contribuido para um grande
incremento de conhecimentos e aprendizagem técnica para além da oportunidade de contacto

pessoal com o mercado de trabalho.

8.2. PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

No texto seguinte apresentam-se alguns aspetos que podiam ser considerados em trabalhos

futuros a realizar, enquadrados no Laboratorio de Metrologia da Frilabo que seré acreditado.
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No que diz respeito a metodologia do calculo da incerteza seria interessante utilizar o
método de Monte de Carlo e comparar os resultados com o método utilizado (GUM) .

A realizacdo de um estudo comparativo entre as incertezas obtidas pelos métodos
implementados e apresentados nesta tese (ensaio a camaras térmicas e calibracdo de
termdmetros) com alguns dos métodos apresentados no Capitulo 2, com o objetivo de fazer

a analise/melhoria do método implementado.

Melhoria da folha de célculo de gestdo de clientes e equipamentos que consta no Anexo M,
no sentido de fazer a abertura automatica do impresso dos relatorios de ensaio e certificado

de calibragdo a serem preenchidos.

Uma vez acreditado o Laboratorio de Metrologia da Frilabo para ensaio a cAmaras térmicas
e calibragbes de termometros, constituiria também um trabalho futuro, a elaboracéo de um
plano de calibracéo dos padrées de trabalho da empresa e a analise sistematica das incertezas

obtidas como indicadores de melhoria da qualidade/exceléncia do laboratorio.
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Anexo A — Procedimento interno desenvolvido para o

ensalo a camaras térmicas
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0 fr] PETO01 — Procedimento para ensaio a

camaras térmicas na gama de

temperatura de -95 °C a +140 °C

Data Aprovac3o: Junho 2015 Pig.:1 de7

1. OBIETIVO

Estabelecer o procedimento para o ensaio de cdmaras térmicas. O procedimento pode ser aplicado diretamente

3 grande maioria das camaras térmicas.

2. AmBITO

Estudo da estabilidade e uniformidade de camaras térmicas ensaiadas na gama de temperatura de -95 °C a +140
oC.

3. REFERENCIAS

Vocabuldrio Internacional da Metrologia (VIM);

NP EN ISO/IEC 17025;

Guia 19 — Camaras Térmicas (RELACRE);

OGCO01 - Guia para a Aplicacdo da NP EN ISQ/IEC 17025.

4, INSTRUMENTACAO

+ Unidade de leitura FLUKE 26384 Hydra Series ITI Data Acquisition equivalente (indicador de temperatura);
+ Sensores de temperatura PE100 (sensores);

+ Termo-higrometro para medicies das condicdes ambientais.

5. PROGRAMAS INFORMATICOS [ SOFTWARE DE SUPORTE

+ Software comercdial adotado pelo laboratdrio FLUKE DAQ 6.0 (programacdo das leituras e registo de
temperatura);
= Microsoft Office Excel ou folhas de calculo idénticas.

6. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS
K — Kelvin.

°C — Grau Celsius.

T — Temperatura.

n — Numero de medicdes ou leituras de cada ponto em estudo.

Elaborado por: Jorge Mignel Aprovado por: Anna Giroletti
Mo 002
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0 fr] PETO01 — Procedimento para ensaio a

camaras térmicas na gama de
temperatura de -95 °C a +140 °C

Data Aprovacdo: Junho 2015 P3g.:2 de 7

T,,— Temperatura no termdmetro x.

T,.— Temperatura no termdmetro da camara.

AT — Estabilidade térmica.

AT, — Uniformidade térmica.

7. CONDICOES { RECOMENDACOES AMBIEMTAIS E INSTALACOES

Ao iniciar o ensaio da camara térmica, deve definir-se quais as condicdes em que serd realizado, tendoe em conta

aspetos relacionados com a cdmara, 0s equipamentos utilizados e as condigdes ambientais:

Camara
o Tipo de cimara;
o Estado de conservacdo:
o Carga (carregada ou vazia);
o Ventilacdo;
o Arejamento.
Condicées ambientais do local de ensaio (externas 3 camara)
o Temperatura e humidade relativa: Recomenda-se gue a temperatura ambiente permaneca a (23
+ 2) oC e a huminade relativa abaixo dos 80% HR.

Eguipamentos
o Disposicao dos termdmetros.

8. PROCEDIEMNTO EXPERIMENTAL

a)

b)

Escolha dos patamares a ensaiar: Os patamares de temperatura em que a cdmara deve ser ensaiada
fica a critério do cliente,

Preparacdo: A disposicdo dos termdmetros na camara térmica deve ser feita de forma 2 optimizar o
estudo da variacdo espadial da temperatura. A Figura 1 sugere alguns exemplos de disposicdo. No entanto
0 numero e o posicionamneto dos termometros pode ser acordado entre o dliente e o laboratdrio. Os
sensores devem ser colocados a uma certa distdnda das paredes efou prateleiras, de forma a que o

sensor ndo contacte com superficies condutoras (cerca de 1/10 da dimensdo).

Elaborade por: Jorge Miguel Aprovade por: Anna Giroleth
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Figura 1 — Alguns exemplos de disposicdo dos sensores.

c) Execucdo: Apds a preparacdo, ajustar a temperatura para o patamar desejado através do regulador da
camara térmica. Depois de selecionada a temperatura desejada, aguardar a estabilizacdoe da temperatura
no interior da cdmara e dos equipamentos para dar inicio 25 medicfes. A estabilizacdo é caracterizada

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Gireleth
Mod 002

180



0 fl__i PETO01 — Procedimento para ensaio a

camaras térmicas na gama de
temperatura de -95 °C a +140 °C

Data Aprovacio: Junho 2015 Pig.:4 de 7

por osclacdes de amplitude de temperatura constantes, e podem ser visualizadas no indicador de
temperatura ou no software de monitorizacdo.

Como exemplo mostra-se a Figura 2:

Zona A — Ainda ndo atingiu a estabilizacio;

Zona B - Atingida a estabilizacdo;

Zona B - Inicio das medicdes.

20
18

—
(=1}

e

-
5]

m

Temperatura (0C)

o

2

0
10:01:55 10:03:22 10:04:48 10:06:14 10:07:41 100207 10:10:34 10:12:00 10:13:26 10:14:53 1e1&:19
Tempo (h:m:s)

Figura 2 — Grafico da monitorizacdo das temperaturas no interior de uma camara, cuja
temperatura de sefpoint foi pré selecdonada para 10 °C.

d) Agquisicao de dados: A sequénda de medicdo deve ser feita consoante o seguintes passos:

1- Iniciar 2 medicdo apds se verificar a estabilizacdo;

2- Programar um varrimento que permita ler e registar os valores de temperatura de todes os termdmetro
colocados na cdmara em cada 10 segundos:

3- Dwurante o varrimento, anotar a temperatura maxima e minima do indicador da cdmara térmica, caso
exista;

4- Repetir os passos acima para todos os patamares pretendidos.

A duracdo de cada varrimento € dependente do tipo de comportamento de c3mara térmica a ensaiar, do
modo que este sd é definido na altura do ensaio.

Elaborado por: Jorge Mignel Aprovado por: Anna Giroletts
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0, CALCULOS { RESULTADOS

a) Temperatura média de cada termometro:

- 1
Ty = T TH,-
I=1
Eq. 1
b) Temperatura média do termometro da camara:
1 [EL
T.= 5 z T,
(LS
Eq. 2
c) Estabilidade térmica:
AT, = ’H—I{TU,@ _r_”}z
| n—1
Eq. 3
d) Uniformidade Térmica:
ATy = Max(Ty. Ty o, Tpy ) — Min(Ty, Tz o Ty, )
Eq. 4
e) Erro:
Erro=T, — T,
EQ. 5
Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Giroletti
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10. INCERTEZA DA MEDICAO

Aincerteza dos resultados do ensaio depende da:

- Dispersao de leituras dos termdmetros;

- Exatiddo dos termdmetros;

- Incerteza de calibracdo dos termdmetros;

- Resolucdo de indicacdo do termdmetre da cdmara.

0 cdlculo de incertezas € determinado com base no procedimento interno “PET02 — Procedimento para o
calculo da incerteza no ensaio a cimaras térmicas na gama de temperatura de -95 °C a +140 °C",
0 qual estabelece a metodologia para o caloulo da incerteza expandida de medic3o para cada ponto espadal na
camara.

11. APRESE NTnC.ﬁO DOS RESULTADOS MO RELATORIO DE ENSAID
Mo relatdrio de ensaio emitido pelo laboratdrio devem constar:

- Identificacio inequivoca do relatdrio de ensaio com indicacdo do ndmero total de pdginas;

- Identificacdo inequivoca do equipamento sujeito ao ensaio;

- Data e local em que se efectuou o ensaio;

- Condicdes de funcionamente da cdmara térmica durante o ensaio (temperatura seleccionada, ventilagdo,
carga, etc.):

- Identificacdo da localizacdo de cada termdmetro na cdmara;

- Identificacdo do procedimento ou método utilizado;

- Identificacdo do equipamento usado nas medicdes de temperatura e sua rastreabilidade;

- Condicdes ambientais do local de ensaio;

- Medicdes e resultados relevantes do ensaio (Temperaturas médias, maximas e minimas, estabilidade,
uniformidade, erro e incerteza expandida);

- Data de emisdo do relatdrio do ensaio;

- Nome e funcdo das pessoas que efetuam o ensaio e validam o relatdrio.

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Giroletti
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12. REesuMo DAS ALTERACOES

EpicAo DATA DESCRICAO DA ALTERACAO

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovadoe por: Anna Giroleth
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1. OBIETIVO

Definir 2 metodologia de caloulo para determinar a incerteza nas medicies de temperatura em ensaios a camaras

térmicas.

2. AuBITo

Estudo da estabilidade e uniformidade de cimaras térmicas ensaiadas na gama de temperatura de -95 °C a
+140 2C,

3. REFERENCIAS

Vocabulario Internacional da Metrologia (VIM)

NP EN ISOQ/IEC 17025

OGC001 - Guia para a aplicacdo da NP EM ISO/IEC 17025 (IPAC)
DRCO05 — Procedimento para acreditacao de laboratdrios (IPAC)
Guide to Expression of Uncertainty in Measurement (GUM)
Expression of the Uncertainty in Quantitative Testing (EA 4/18)

4, PROGRAMAS INFDRHﬁ'I'ICDSfSOFI'WHRE DE SUPORTE
«  Microsoft Office Excel ou folhas de cdlculo idénticas;

3. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS

u — Incerteza-padrdo.

U - Incerteza expandida.

c; — Coeficiente de sensibilidade.

k — Fator de expansao.

n — Nimero de leituras.

GL - Graus de liberdade.

0,y — Graus de liberdade efetivos.
5 — Desvio-padrdo.

°C — Grau Celsius.

Elaborado por: Jorge Mignel Aprovado por: Amna Giroleth
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6. INCERTEZA DA MEDICAO

Tabela 1 — Balanco de incertezas de um termometro.

i Fonte Estimativa Tipo | Divisor u G u(y)? GL
Dispersdo de Desvio-padrdo da — Estimativa 2
1 leituras média das leituras A vn Divizar L RCELY n—1
e Exatiddo do - Estimativa .
2 Exatiddo termaémetra B-R V3 S L | (u e o
Incerteza proveniente Estimativa
3 Calibracdo do certificado de B-M k - 1| (wy el 50
calibraciio Divisor
Resolucgo do Estimativa ;
4 Indicacdo maostrador digital da B-R Viz - 1| (uxe)* o
cdmara térmica Divisor
n
Quadrado da contribuicdo para a incerteza padrdo u{yF w(y)®
i=1
n
Contribuicdo para a incerteza padrao w{y)} |Z 1 (v}
\]<=I.
ut,
Graus de liberdade efetivos Ver wy
P
Fator de expansdo k k
Incerteza expandida &f + [uly) = k] °C

NOTA: Na Tabela 1, 2 incerfeza expandida apresentads estard expressa pela incerfezs-padrao multiplicada pelo
fator de expansio k = &, ¢ qual para umsa distribuicio-t com velf = veff graus de liberdade efefives corresponde
2 uma probabilidade de expansdo de aproximadamente 95%.

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Amna Giroletti
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7. RESUMO DAS ALTERACOES

EDIcCAO DaATA DESCRICAC DA ALTERACAQ

Elaborade por: Jorge Mignel Aprovada por: Arma Girolett
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1. OBIETIVO

Estabelecer o procedimento para o ensaio de Autoclaves.

2. AmsITO

Estudo da estabilidade e uniformidade de autodaves ensaiadas na gama de temperatura de +50°C a +135 °C.

3. REFERENCIAS

Vocabulario Internacional da Metrologia (VIM);

NP EN ISO/IEC 17025;

Guia 19 — Camaras Térmicas (RELACRE);

0GC001 — Guia para a Aplicacao da NP EN ISO/IEC 17025.

4. INSTRUMENTACAOQ

+« Termdmetros sem fios PE100 (datalogoers);
« Termo-higrometro para medicies das condicies ambientais;
« Sensor de pressdo apenas para dado indicativo.

5. PROGRAMAS INFORMATICOS / SOFTWARE DE SUPORTE

= Software comercial adotado pelo laboratdrio MadgeTech 4 (programacdo das leituras e registo de
temperatura);
= Microsoft Office Excel ou folhas de calculo idénticas.

0. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS

K — Kelvin,

°C — Grau Celsius.

T — Temperatura.

n — Numero de medicdes ou lefturas de cada ponto em estudo.
T,,— Temperatura no termdmetro x.

T,— Temperatura no termdmetro da autoclave.

Elaborado por: Jorge Mignel Aprovado por: Anna Giroletti
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AT — Estabilidade térmica.

ATy, — Uniformidade térmica.

7. CONDICOES { RECOMENDACOES AMBIENTAIS E INSTALACOES

Ao iniciar o ensaio da autedave, deve definir-se guais as condictes em gue serd realizado, tendo em conta
aspetos relacionados com a autoclave, os equipamentos utilizados e as condicdes ambientais:
» Camara
o Estado de conservacao;
o Carga (carregada ou vazia);
o Ventilacdo;
o Arejamento.

= Condicdes ambientais do local de ensaio (externas a camara)

o Temperatura e humidade relativa: Recomenda-se que a temperatura ambiente permaneca a (23
+ 2] °C e a huminade relativa abaixo dos 80% HR.

* Eguipamentos
Disposicao dos termometros.

8. PROCEDIEMNTO EXPERIMENTAL

a) Escolha dos patamares a ensaiar: Os patamares de temperatura em que a autoclave deve ser
ensaiado fica a critério do cliente.

b) Inicializacdo dos termometros: Os termdmetros tém de ser programados no software antes de serem

dispostos dentro da autodave.

c) Preparacdo: A disposicdo dos termdmetros na autoclave deve ser feita de forma a optimizar o estudo
da variacio espadal da temperatura. A Figura 1 sugere um exempo de disposicdo. No entanto o numero
e 0 posidonamneto dos termometros pode ser acordado entre o diente e o laboratdrie. Os termometros
devem ser colocados a uma certa distdnda das paredes, prateleiras efou cestos de forma a que ndo
contacte com superficies condutoras (cerca de 1/10 da dimensdo).

Elaborade por: Jorge Mignel Aprovado por: Anna Girolett
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Figura 1 — Um exemplo de disposicdo dos sensores no interior da autoclave.

d) Execucdo e aquisicio de dados: Apds a preparacao, ajustar a temperatura para o patamar desejado
através do regulador da autoclave. Assim que a autoclave atingir a temperatura selecionada, comeca o
cido de esterilizacdo.

1- Dependende do periodo do dido de esterilizacdoe (geralmente 20 ou 30 minutos) deve-se aguardar que
este ciclo seja completo. Durante esse periodo, anotar a temperatura maxima e minima do indicador da

autodlave, caso exista;

2- Apds terminar o ciclo de esterilizacdo, deve-se aguardar que a autoclave redna as condicies necessarias
para que os termdmetros possam ser retirados do seu interior {existem autocaves gque emitem um sinal

sonoro que informa o téonico quande o mesmo pode abrir a tampa em sequranca).

Elahorado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Giroleth
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3- Uma vez retirados os termdmetros, os seus dados devem ser descarregados, novamente através do

software.
4- Para posteriores calculos, os dados relevantes para este ensaios referem-se ao periodo da esterilizacio:

ZOMA A — Ainda n3o atingiu o perido de esterilizacao;
ZOMA B — Atingido o perido de esterilizacdo;

ZONA C — Fim do cido de esterilizacdo.

125
- & R i
120
¥us
L]
a8
:
810
105
100
426024 4:33:36 4:40:48 4:48:00 4:35:12 S:02:24 H0x36 Sile:48
Tempo (him:s)
Figura 2 — Grafico da monitorizacdo das temperaturas no interior de um autodave, cuja
temperatura de sefpoint foi pré selecdonada para +121 2C,
Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Girolett:

Mnd 002

193



0 fl__i PETO03 — Procedimento para ensaio a

autoclaves na gama de temperatura de
+50°Ca +135°C

Data Aprovacio: Julho 2015 Pdg.:5 de 7

9, CALCULOS [ RESULTADOS

a) Temperatura média de cada termémetro:

T = T TH,
1=
En. 1
b) Temperatura média do termometro da autoclave
1 i=n
T.= 3 Z T
=1
Eq. 2
c) Estabilidade térmica:
AT, = ’E—l(rm,- _r_”}z
y n—1
Eq. 3
d) Uniformidade térmica:
ATy = Max(T . T Tee ) = Min(Ty Tz o Ty )
Eq. 4
e) Erro:
Erro=T, — T,
Eq. 5
Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Giroletti
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10. INCERTEZA DA MEDICAO

A incerteza dos resultados do ensaio depende da:

- Dispersao de leituras dos termometros;

- Exatid3o dos termdmetros;

- Incerteza de calibracdo dos termdometros;

- Resolucdo de indicacdo do termdmetro da autoclave.

0 cdlcule de incertezas € determinado com base no procedimento interno “PET02 — Procedimento para o
calculo da incerteza no ensaio a cAmaras térmicas na gama de temperatura de -95 C a +140 °C",
o qual também & valido para este tipo de ensaio.

11. APRESENTACAO DOS RESULTADOS MO RELATORIO DE ENSAID

No relatdrio de ensaio emitido pelo laboratdrio devem constar:

- Identificacdo inequivoca do relatdrio de ensaio com indicacdo do ndmero total de paginas;

- Identificacdo ineguivoca do equipamento sujeito ao ensaio;

- Data e local em que se efectuou o ensaio;

- Condicdes de fundonamento da autodave durante o ensaio (temperatura seleccionada, ventilacio, carga,
etc.);

- Identificacao da localizacdo de cada termdmetro na autoclave;

- Identificacdo do procedimento ou método utilizado;

- Identificacdo do eguipamento usado nas medicdes de temperatura & sua rastreabilidade;

- Condicdes ambientais do local de ensaio;

- Medicties e resultados relevantes do ensaio (Temperaturas médias, maximas e minimas, estabilidade,
uniformidade, erro e incerteza expandida);

- Data de emis3o do relatdrio do ensaio:

- Mome e funcado das pessoas gue efetuam o ensaio e validam o relatario.

Elaboradoe por: Jorge Mignel Aprovado por: Anna Giroletti
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12. RESUMO DAS ALTERACOES

Epicio DaTa DESCRICAO DA ALTERACAQ

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Anna Giroleth
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1. OBIETIVO

Estabelecer o procedimento para a calibracio de termometros (sensor + indicador). O procedimento pode

ser aplicado diretamente 3 grande maioria dos termdmetros.

2. AmsITO

Termdmetros calibrados na gama de temperatura de -93 °C a +140 °C.

3. REFERENCIAS

Vocabularie Internacional da Metrologia (VIM)

NP EN ISO/IEC 17025

0GC001 — Guia para a aplicacdo da MP EN ISQ/IEC 17025 (IPAC)
DRICO0S — Procedimento para acreditacdo de laboratdrios (IPAC)
ITO1 - Instrucdo de trabalho de recepcdo de equipamentos

4, INSTRUMENTACAO

« Unidade de leitura FLUKE 15864 Super-DAQ Predsion Temperature Scanner ou eguivalente (indicador de
temperatura);

=« Termoressiténcia de platina de 25,5 2 (sensor);

« Banho séco FLUKE 91904 Ultra-Cool Field Metrology Well (meio térmico).

3. PROGRAMAS IHFORI"IA'LTICOS,\"SOFI'WARE DE SUPORTE
= Microsoft Office Excel ou folhas de calculo idénticas.

6. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS
K — Kelvin,
°C — Grau Celsius.
T — Temperatura.

T,, — Temperatura no termémetro padrdo.

T, — Temperatura no termdmetro a ser calibrado.

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovade por: Anna Giroleth
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7. CONDICOES / RECOMENDACOES AMBIENTAIS E INSTALACOES

a) Temperatura e humidade relativa: Recomenda-se que a temperatura ambiente permaneca a (23 + 2)°Ce

a huminade relativa abaixo dos 80% HR.
b) Outras recomendacées: Manter um espacamento minimo entre os equipamentos do laboratdrio de modo a

garantir gue ndo haja matua interferéncia térmica.

8. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Termdmetro padrio Termometro a ser calibrado

) \
r _ \ \

Meio térmico

L J ¥
Sensor Sensor
Indicador de temperatura " b/ indicador de temperatura

f

Banho séco

Figura 1 — Exemplo de esquema da calibragdo de um termdmetro por comparacdo a um termdmetro padrdo.

a) Escolha dos patamares de calibracdo: Os patamares de temperatura em que o termometro deve ser
calibrado fica a critério do diente.

b) Preparacdo: O sensor do termdmetro em calibracdo e o sensor do termémetro padrdo devem ser
imersos no meio térmico, 3 maxima profundidade possivél. Caso exista, deve-se verificar a profundidade
de imersdo adequada para o sensor do termdmetro a ser calibrado segundo recomendacdes do
fabricante.

NOTA: A colocacdo e a retirada dos sensores no meio termico devem ser faitas com cuidado para evitar
danificacies nos mesmaos.

c) Execucdo: Apos 2 preparacao, ajustar a temperatura do padrdo para o patamar desejado através do
regulador do meio térmice. Depois de seledionada a temperatura desejada, aguardar que um sinal sonoro
indique a estabilizacdo (cerca de 15 minutos). Por uma questdo de boas praticas do laboratdrio, a sequir

Elaborado por: Jorge Mignel Aprovade por: Anna Giroleth
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a estabilizacdo do meio térmico, aguarda-se mais 15 minutos para uma melhor estabilizacdo, fazendo um
periodo de estabilizacdo total de 30 minutos.

d) Aquisicio de dados: A sequénda de medicdo deve ser feita conforme os seguintes passos:

1- Iniciar 2 medic3o quando o meio térmico e os instrumentos a calibrar estiverem estabilizados (30 minutos);
2— Medir & anotar a temperatura indicada no termdmetro padrdo;
3— Medir e anotar a temperatura indicada no termdmetro em calibracao;

4— Repetir os passos 2) & 3) 10 vezes, num intrevalo de 10 segundos.

9, CALCuULOS f RESULTADOS

a) Temperatura média do termémetro a ser calibrado:

Eq. 1

EqQ. 2

c) Erro:

Erro=T,-T,°C

10. INCERTEZAS DA CALIBRACAO

A incerteza dos resultados da calibracdo depende da:

- Disperssao de leituras do termdmetro padrdo;

- Exatid3o do termdmetro padrio;

- Incerteza de calibracdo do termdmetro padrdo;

- Disperssao de leituras do termdmetro a ser calibrado;
- Resolucdo de indicacdo do termdmetro a ser calibrado;
- Estabilidade do meio térmico;

Elaborado por: Jorge Migunel Aprovado por: Anna Giroleth
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- Uniformidade do meio térmico.

0 calculo de incertezas € determinado com base no procedimente interno *PMT02 — Procedimento para o
calculo da incerteza na calibracdo de termémetros na gama de temperatura de -95°C a +140 9C ",
o qual estabelece a metodologia para o cdlculo da incerteza expandida de medic3o para cada patamar de
calibracdo.

11. APRESENTACAO DOS RESULTADOS NO CERTIFICADO DE CALIBRACAD

Mo certificado de calibracdo emitido pelo laboratdrio devem constar:

- Identificacdo inequivoca do numero do certificdo de calibracdo com indicacdo do nimero total de paginas;
- Identificacdo inequiveca do equipamento sujeito a calibracdo;

- Data e local em que se efectuou 2 calibracdo;

- Identificacao do procedimento ou método utilizado;

- Identificacdo do eguipamento usado nas medicdes de temperatura e sua rastreabilidade;

- Condictes ambientais do local onde € efetuda a calibracao;

- Medigfies e resultados relevantes da calibrac3o (Temperaturas médias, erro e incerteza expandida):

- Data de emis3do do certificado;

- Nome e funcdo das pessoas que efetuam a calibracdo e validam o certificado.

12. RESUMO DAS ALTERACOES

EpicAo Data DESCRICAO DA ALTERACAD

Elaborado por: Jorge Mignel Aprovado por: Anna Giroletti

Mo 002
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Anexo E — Procedimento interno desenvolvido para o
calculo da incerteza na calibracdo de termometros

industriais

203



a fl__l PMTO02 — Procedimento para calculo da

incerteza na calibracio de termometros
na gama de temperaturade -95°C a
+140 °C

Data Aprovacao: Agosto 2015 Pag.:1de 3

1. OBIETIVO

Definir a metodologia de ciloulo para determinar a incerteza nas calibracies efetuadas em termdmetros (sensor

+ indicadar).

2. AmerTO

Termdmetros calibrados na gama de temperatura de -95 °C a +140 °C.

3. REFERENCIAS

Voczbulario Internacional da Metrologia (VIM)

NP EN ISO/IEC 17025

OGCO01 - Guia para a aplicacdo da NP EN ISO/IEC 17025 (IPAC)
OGC010 - Avaliacdo da Incerteza De Medicdo em Calibracdo (IPAC)
DRCO05 — Procedimento para acreditacdo de laboratdrios (IPAC)
Expression of the Uncertainty of Measurement in Calibration (E4 4/02)
Guide to Expression of Uncertainty in Measurement (GUM)

4. PROGRAMAS INFORMATICOS/ SOFTWARE DE SUPORTE

= Microsoft Office Excel ou folhas de calcule idénticas;

5. SIMBOLOGIA E ABREVIATURAS

u — Incerteza-padrao.

U - Incerteza expandida.

¢; — Coeficiente de sensibilidade.

Ik — Fator de expansdo.

n — Nimero de leituras.

G — Graus de liberdade.

. — Graus de liberdade efetivos.
5 — Desvio-padrdo.

°C — Grau Celsius.

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Amma Giroleth
hdod (02
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0 ﬂ__l PMTO02 — Procedimento para calculo da

incerteza na calibracdo de termometros
na gama de temperatura de -95 °C a

+140 °C

Data Aprovacdo: Agosto 2015 Pig.:2 de 3

6. INCERTEZA DA MEDICAO

Tabela 1 — Balanco de incertezas.

i Fonte Estimativa | Tipo | Divisor | w | G | u(y)? ‘ GL
Incertezas padrao assodadas ao termémetro padrio
Dispersdo de Desvio-padrio da — Estimativa N
1 : = ; A fetimative g X e -1
leituras média das leituras vn Divizor (% € a
g Exatiddo do —_ Estimativa 4
2 Exatid . B-R - 1 2
an termametro V3 Divizor fuy X e) =
Incerteza proveniente Estimativa
3 Calibracdo do certificado de B-N k - 1| o xe)® 50
calibracio Divisar
Incertezas padrao associadas ao termometro em calibragio
Dispersdo de Desvio-padrdo da — Estimativa .
4 N 1 N A - 1 2 -
leituras média das leituras vn Divicor (% e) n—1
_—_— Resolucao do — Estimative s
5 Indicacéo maostrador digital B-R viz " Divizor L] wxe) =
& Estabilidade térmica = Estimativa R
[} Estabilidade do banha séco B-R v3 T 1 (u % ) o
7 | Uniformidade | Uniformidade témica | o o - Estimative 1 . =
do banhao séco V3 Divizor (g X
n
Quadrado da contribuicdo para a incerteza padriao u(yF Z 2 vy
=1
n
Contribuicdo para a incerteza padrdo ufy) |Z 1y ()
i=1
T
¥
Graus de liberdade efetivos Ve 'y
[
DI
Fator de expansao & k’
Incerteza expandida &/ + [uly) % k] °C
Elaboradoe por: Jorge Miguel Aprovado por: Amma Giroleth

Mind 002
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a fr] PMTO02 — Procedimento para calculo da
incerteza na calibracdo de termometros
na gama de temperatura de -95°C a

+140 °C

Data Aprovacio: Agosto 2015 Pdg.:3 de 3

NOTA: Nz Tabela 1, 2 incertera expandids apresentadz estard expressa pels incerteza-padrao multiplicadz peflo
fator de expansdo k =k, 0 qual para uma distribuwicio-t com veff = v'aff graus de liberdade efetivos corresponde
2 uma probabilidade de expansio de aproximadaments 35%.

7. RESUMO DAS ALTERACOES

EpIcAo DATA DESCRICAO DA ALTERACAOD

Elaborado por: Jorge Miguel Aprovado por: Armma Giroletti
Nod 002
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Anexo F — Exemplo de modelo de relatério de ensaio

desenvolvido para a maioria das camaras termicas
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@) fri

Rua Poca das Ras, 109-Milheirds
4475-265 Maia

RELATORIO DE ENSAIO

Laboratdrio de Metrologia — Temperatura

DATA DE EMISSAQ:05/10/2015

RELATORIO N° LMET2015003

CLIENTE

Designacao
Morada

EQUIPAMENTO ENSAIADO

Tipo de cdmara térmica
Marca/modelo

1D Cliente

N? série

Estado do equipamento
Resolucdo do regulador
Resolucao do indicador
Volume itil | dimensdes

Estufa.

Binder.

N/,

N/

Bom estade de conservacio.
0,1 9C.

0,1 °C.

[500 x 600 x 15007 [mm].

PADROES/RASTREABILIDADE

Unidade de leitura Multimetro FLUKE 2638A Hydra Series III Data Acquisition de 20 canais, rastreado ao NIST.

Sensores PL100 [PRTEL no ch01], [FRTEZ no chi2], [FRTE3 no chi3], [PRTE4 no ch4] e [PRTES no chi&],
B rastreados ao CATIM.

LOCAL E CONDICOES DE

ENSAIO

Local Nas instalacdes do cliente acima citado.

Data 01/10/2015.

Temperatura 22,0°C,

Humidade 60,0% HR.

DESCRICAO DO METODO

Medicdo dos perfis de temperatura segundo o procedimento interno PETO1 do Laboratdrio de Metrologia — Temperatura.

RESULTADOS

A evolucdo da temperatura indicada foi medida a uma cadéncia de 1 varrimento de leituras por cada 10 segundos. A temperatura
do reguladaor de sefpaint do indicador e medida por cada sensor estdo representados na tabela.

“# incerteza expandida apresentada esta expressa pela incerteza padrdo multiplicada por um fator de expansdo k = 2, o qual
para uma distribuicdo normal corresponde a uma probabilidade de aproximadamente, 95%. A incerteza foi calculada de acordo

com o documento EA-4/16",

Este documento nda pode ser reproduzido, exceto integralmente, sem autorizacdo por escrito da Frilabo.
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@ fri

Rua Poca das Ras, 109-Milheirds

4475-265 Maia

RELATORIO DE ENSAIO

Laboratdrio de Metrologia — Temperatura

DATA DE EMISSAO:05/10/2015

RELATORIO N° LMET2015003

POSICAD DOS PADROES DE
REFERENCIA
Posicao Padrdo
T1i [PRTEL] ~ —
T2 [PRTEZ] - -~
T2 [PRTE3] -
T4 [PRTE4] o
TS [PRTES]
TS
-
i)
T ._‘_.—-"
LEGEMDA DA TABELA
T Temperatura média medida pelo termdmetro da cdmara (°C).
Tri Temperatura média medida pelo padrdo de referéncia, na posicdo i (%C).
Erro Diferenca entre as temperaturas médias T e TRi (°C).
Estabilidade Distribuicio da variacie da temperatura durante o ensaio na posicdo i (=C).
Uniformidade Maxima diferenca entre as temperaturas médias medidas pelos termometros de
referéncia Tri (°C).
TABELA DE DADODS
Leituras no equipamento Caloulos
Regulador T Ta Ind, Erro | Estabilidade | Uniformidade
Indicador (°C) )
(oC) Posicio | (9C) (ec) (+/-0C) | (oC) (ec) (ec)
Ma. Min. Média | Max. | Min.
T1 4,5 L.07 613 | 428 0,12 -0.6 0,55
T2 4.5 4,28 585 3.0 0,15 0.2 0,79
4,0 &0 3.0 T3 4,5 4,54 5596 345 0,14 0.0 0,71 117
T4 4.5 4,28 590 | 317 0,15 0.1 0,77
T5 4,5 3,95 593 217 0,18 0.6 1,06
Este documento ndo pode ser reproduzide, exceto integralmente, sem autorizagao por escrito da Frilabo.
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@ frilabo  RELATORIO DE ENSAIO

Rua Poca das R3s, 100-Milheirds Laboratdrio de Metrologia — Temperatura
44753-205 Maia

DATA DE EMISSAQ:05/10/2015 RELATORIO N° LMET2015003

PERFIL DAS TEMPERATURAS (°C)

Patamar +4 °C

s

[=1]

%3]

-y

L

[\~

Temperatura (°C)

[y

11:05:17 11:12:29 11:19:91 11:26:53 11:34:05
Tempo (h:m:s)
—_—T ——T2 =——T3 ——T4 =——T5

0 Responsavel Técnico 0 Técnica

[ Anna Giroletti ) ( Jorge Miguel }

Este documento n@o pode ser reproduzido, exceto integralmente, sem autorizacao por escrito da Frilabo.
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Anexo G — Exemplo de modelo de relatorio de ensaio

desenvolvido para as autoclaves
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@ fri

Rua Poca das Ras, 109-Milheirds
4475-265 Maia

RELATORIO DE ENSAIO

Laboratdrio de Metrologia — Temperatura

DATA DE EMISSAO:05/10/2015

RELATORIO N° LMET2015001

CLIENTE

Designacao
Morada

EQUIPAMENTO ENSATADO

Tipo de camara térmica
Marca/modelo

ID Cliente

N? série

Estado do equipamento
Resolugdo do regulador
Resolucdo do indicador
Volume itil { dimensdes

PADROES/RASTREABILIDADE

Autodave.

José dos Santos Monteiro,
N/A.

N/A.

Bom estade de conservacdo.
M/A,

N/,

[500 % 1500] [mm].

Datalogger de temperatura
Datalogger de pressao

LOCAL E CONDICOES DE
ENSAIO

Termdmetro sem fios [MDGT-T3] rastreado ao CATIM.
Transdutor de pressdo sem fios [MDGT-P1] rastreado aoc CATIM.

Local
Data

Temperatura
Humidade

DESCRICAO DO METODO

Mas instalacdes do cliente acima citado.
01/10/2015.

22,0 °C.

60,0% HR.

Medicio dos perfis de temperatura segundo o procedimento interna PET03 do Laboratdrio de Metrologia — Temperatura.

RESULTADOS

A evaolucio da temperatura indicada foi medida a uma cadéncia de 1 varrimento de leituras por cada 10 segundos. A temperatura
do regulador de sefpoint, do indicador e medida por cada sensor estao representades na tabela.

"A incerteza expandida apresentada estd expressa pela incerteza padrio multiplicada por um fator de expansdo k = 2, o qual
para uma distribuicdo normal corresponde a uma probabilidade de aproximadamente, 95%. A incerteza foi calculada de acordo

com o documento EA-4/16",

Este documento ndo pode ser reproduzide, exceto integralments, sem autorizag3o por escrito da Frilabo.

Pagina 1 de 3

212



@) fri

Rua Poca das Ras, 109-Milheirds

4475-265 Maia

RELATORIO DE ENSAIO

Laboratdrio de Metrologia — Temperatura

DATA DE EMISSAQ:05/10/2015

RELATORIO M® LMET2015001

POSICAO DOS PADROES DE
REFERENCIA
vz
Posicdo Padrdo
T3 [MDGT-T3]
P1 [MDGT-P1] /,_/ \
e’ M
x
\,___ -
W

LEGEMDA DA TABELA
T Temperatura média medida pelo termdmetro da cdmara (°C).
Tri Temperatura média medida pelo padrio de referéncia, na posicdo i (7C).
Erro Diferenca entre as temperaturas médias T e TRi (°C).
Estabilidade Distribuicdo da variagdo da temperatura durante o ensaio na posicdo i (°C).
Uniformidade

TABELA DE DADODS

Maxima diferenca entre as temperaturas médias medidas pelos termdmetros de
refer@ncia Tri (°C).

Leituras no equipameanto Calculos
T T Inc Erro | Estabilidade | Uniformidade
Regulador | yndicader (oC) .
(ec) Pasicao | (oC) (=) (+/-2C) | (oC) (o) (ec)
Max. Min. Meédia| Max. | Min
122 122 122 T3 122 | 121.48| 122,04 | 120,88 050 1 0,35 0,00
Este documento nda pode ser reproduzide, exceto integralmente, sem autorizag3o por escrito da Frilabo.
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@) frilabo  RELATORIO DE ENSAIO

Rua Poca das R3s, 109-Milheirds Laboratdrio de Metrologia — Temperatura
44753-265 Maia

DATA DE EMISSAO:05/10/2015 RELATORIO N° LMET2015001

PERFIL DA TEMPERATURA (°C)

Patamar +122 oC
- 113
‘LD:' - \/\/\_/-\/W\/\
=
5 121
g 120
EE‘L 2:38:24 2:41:17 2:44:10 2:47:02 2:49:55 2:52:48 2:55:41
a
'_

Tempo (h:m:s PM)

PERFIL DA PRESSAOQ (bar)
Pressao no patamar +122 oC
235
g 2,3
.E 2,25
8 22
= :38:24 2:1:17 2:44:10 2:47:02 2:49:55 2:52:48
Tempo (h:m:s PM)
—MDGT-P1
0 Responsavel Técnico 0 Técnico
{ Anna Girolett ) ( Jorge Miguel )

Este documento n3o pode ser reproduzido, exceto integralmente, sem autorizacdo por escrito da Frilabo.
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Anexo H — Exemplo de modelo de certificado de

calibracao desenvolvido para termometros industriais
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Q fri CERTIFICADO DE
Rua Poca das Ris, 109-Milheirds CA LI B RACAO

4475-265 Maia Laboratdrio de Metrologia — Temperatura

DATA DE EMISSA0:09/11/2015 CERTIFICADO N° LMMT2015003

CLIENTE

Designagao [

Morada

EQUIPAMENTO CALIBRADO

Designacio Sensor de temperatura ligado a unidade de leitura.

Marca/modelo N/,

1D Cliente /A,

N© série N/A.

Estado do equipamento Bom estado de conservacdo.

Resolucio do equipamento 0,109C,

PADROES/RASTREABILIDADE

Unidade de leitura Multimetro FLUKE 15864 Super DAQ Temperature Scanner de 20 canais, rastreado ao
MIST.

Sensor Pt25,5 Termorresisténcia de platina de 25,5 2 FLUKE 5628 Secondary SPRT, rastreada ao MIST.

LOCAL E CONDICOES DE

ENSAIO

Local Mas instalacdes da Frilabo.

Data 07/11/2015.

Temperatura 21,0 °C,

Humidade 66,3% HR.

DESCRICAD DO METODO

Calibracdo segundo o procedimento interno PMTOL do Laboratdrio de Metrologia — Temperatura.

RESULTADOS

"A incerteza expandida apresentada esti expressa pela incerteza padrdo multiplicada por um fator de expansdo k = k', o qual
para uma distribuicdo f-sfudant com veff = veff’ graus de liberdade efetivos corresponde a uma probabilidade de expansdo de
aproximadamente, 95%. A incerteza foi calculada de acordo com o documento EA-4/02",

Este documento no pode ser reproduzido, exceto integralmente, sem autorizacdo por escrito da Frilabo.
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@) fri

Rua Poca das Ras, 109-Milheirds
4475-265 Maia

CERTIFICADO DE

CALIBRACAO

Laboratdrio de Metrologia — Temperatura

DATA DE EMISSAO:09/11/2015

CERTIFICADO N° LMMT2015003

Patamar Leitura no padrdo | Leitura no equipamento a ser calibrado | Erro k' veff' Incerteza
(°C) (°C) () () | (e | (9} (°C)
-G5,0 -95,000 -84,9 0,1 2,01 257 +0,11
-50,0 -20,002 -49,9 0,1 2,01 411 =0,12

0,0 0,003 0,0 0,0 2,01 232 +0,10
50,0 50,004 49,9 -1 2,01 255 +0,11
100,0 100,011 100,0 0,0 2,01 279 =0,10
140,0 135,999 140,0 0,0 2,01 277 =0,10
0 Responsével Técnico 0 Técnico
{ Anna Giroletti ) ( Jorge Miguel )
Este documento ndo pode ser reproduzido, exceto integralmente, sem autorizacao por escrito da Frilabo.
Pagina 2 de 2
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Anexo | — Figuras ilustrativas relativas a disposicéo
dos termometros e graficos da monitorizacdo da
temperatura relativos a MCM nos ensaios as camaras

térmicas
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1) Arca ultra-congeladora (Tabela 14)

Gama de trabalho: -40 a 186 °C

Patamares ensaiados: -95, -80, -70 e -40 °C

T1

T2

T3

eTd ®

Figura 75 Mapeamento da arca ultra-congeladora MCM
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Temperatura (°C)

-90,00

-91,00

-92,00

-93,00

-94,00

-95,00

-96,00

-97,00

-98,00

-99,00

-100,00
15:57:36 16:04:48 16:12:00 16:19:12 16:26:24 16:33:36

Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 76 Arca ultra-congeladora — perfil de temperaturas no patamar -95 °C
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-75,00

-76,00

-77,00

-78,00

-79,00

o)
S
o
IS)

I

Temperatura (°C)

-81,00

-82,00

-83,00

-84,00
16:55:12

17:02:24 17:09:36 17:16:48
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 77 Arca ultra-congeladora — perfil de temperaturas no patamar -80 °C
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Temperatura (°C)

-65,00

-66,00

-67,00

-68,00

-69,00

-70,00

-71,00

-72,00

-73,00

-74,00
17:52:48

18:00:00

18:07:12 18:14:24 18:21:36
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 78 Arca ultra-congeladora — perfil de temperaturas no patamar -70 °C
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Temperatura (°C)

-35,00

-36,00

-37,00

-38,00

-39,00

-40,00

-41,00

-42,00

-43,00

-44,00

-45,00
18:36:00

18:43:12 18:50:24 18:57:36
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 79 Arca ultra-congeladora — perfil de temperaturas no patamar -40 °C
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2) Arca congeladora (Tabela 15)

Gama de trabalho: -40a 0°C

Patamares ensaiados: -40, -30, -20e 0 °C

T1

T2

T3

Figura 80 Mapeamento da arca congeladora MCM
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Temperatura (°C)

-38,00

-39,00
-40,00
-41,00
-42,00
-43,00

_44’00 \/\/\/\\

-45,00
18:14:24 18:21:36 18:28:48 18:36:00 18:43:12 18:50:24
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 81 Arca congeladora — perfil de temperaturas no patamar -40 °C
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-25,00

-26,00

-27,00

-28,00

-29,00

%)
<)
=)
<)

I

Temperatura (°C)

-31,00

-32,00

-33,00

-34,00
16:55:12

\/J_/\/\_\

17:02:24 17:09:36 17:16:48 17:24:00
Tempo (h:m:s)

17:31:12

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 82 Arca congeladora — perfil de temperaturas no patamar -30 °C
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Temperatura (°C)

-17,00

-18,00
-19,00 W
-20,00
-21,00

-22,00

123,00
_24,00 w

-25,00
15:57:36 16:04:48 16:12:00 16:19:12

Tempo (h:m:s)

16:26:24 16:33:36

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 83 Arca congeladora — perfil de temperaturas no patamar -20 °C
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Temperatura (°C)

-1,5

-2,5
14:09:36

14:16:48

14:24:00

14:31:12 14:38:24 14:45:36 14:52:48 15:00:00
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 84 Arca congeladora — perfil de temperaturas no patamar 0 °C
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a) Frigorifico (Tabela 16)

Gama de trabalho: 2 a 14 °C

Patamares ensaiados: 2, 5, 8 e 14 °C

-~

ot~
T2
T3
.
T4
.
I
T6
.
17
®
o8 T9
®

Figura 85 Mapeamento do frigorifico MCM
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Temperatura (°C)

-1
21:57:36

22:04:48

22:12:00 22:19:12 22:26:24
Tempo (h:m:s)

T1

T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8

Figura 86 Frigorifico — perfil de temperaturas no patamar 2 °C
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Temperatura (°C)

1
18:50:24 18:57:36 19:04:48 19:12:00 19:19:12 19:26:24

Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9

Figura 87 Frigorifico — perfil de temperaturas no patamar 5 °C
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Temperatura (°C)

11

10

4

16:26:24 16:33:36 16:40:48 16:48:00 16:55:12
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9

Figura 88 Frigorifico — perfil de temperaturas no patamar 8 °C

233

17:02:24

17:09:36



Temperatura (°C)

17

16

15

14

13

12

11

14:38:24

14:45:36

14:52:48 15:00:00 15:07:12
Tempo (h:m:s)

T1

T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8

Figura 89 Frigorifico — perfil de temperaturas no patamar 14 °C
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b) Estufa (Tabela 17)

Gama de trabalho: 4 a 250 °C

Patamares ensaiados: 4, 25, 72 e 140 °C

Tl ]
T3

Pk 8T5

Figura 90 Mapeamento da estufa MCM
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Temperatura (°C)
N (8]

w

1

11:02:24

11:09:36

11:16:48 11:24:00 11:31:12
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 91 Estufa — perfil de temperaturas no patamar 4 °C
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Temperatura (°C)

24,75

24,7
24,6
/\—\_\——/__—/———/\/\

24,55

24,5
24,45 /\_\_—\_—/

24,4 \\
24,35 N —~ -

24,3

16:48:00 16:55:12 17:02:24 17:09:36 17:16:48 17:24:00

Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 92 Estufa — perfil de temperaturas no patamar 25 °C

237

17:31:12



72,2

72,1

72

Temperatura (°C)
N N N
\'_l \H \'_l
N (0] O

N
=
[e)}

71,4

71,3

71,2

W

_/"ANW
W
NN ST —

15:00:00

15:07:12 15:14:24 15:21:36 15:28:48 15:36:00

Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5

Figura 93 Estufa — perfil de temperaturas no patamar 72 °C
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142,2

142,1

142

141,8

N

I

Temperatura (°C)
=R
ko)

141,5

141,4

141,3

141,2

12:00:00

12:07:12 12:14:24 12:21:36 12:28:48 12:36:00
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Figura 94 Estufa — perfil de temperaturas no patamar 140 °C
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¢) Incubadora (Tabela 18)

Gama de trabalho: 5a 80°C

Patamares ensaiados: 4, 20, 25 e 37 °C

T2

T3

e 14

15

=

Figura 95 Mapeamento da incubadora MCM
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Figura 96 Incubadora — perfil de temperaturas no patamar 4 °C
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Figura 97 Incubadora — perfil de temperaturas no patamar 20° C
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Figura 98 Incubadora — perfil de temperaturas no patamar 25 °C
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Figura 99 Incubadora — perfil de temperaturas no patamar 37 °C
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d) Incubadora de CO2(Tabela 19)

Gama de trabalho: 5 a 200 °C

Patamares ensaiados: 37 °C

z
8Tl e T3
el
e T2
TS
[ ]
eTb
8 T7
T8
. __________

Figura 100 Mapeamento da incubadora de CO2, MCM
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Figura 101 Incubadora CO: - perfil de temperaturas no patamar 37 °C
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e) Autoclave (Tabela 20)

Gama de trabalho: 50 a 135 °C

Patamares ensaiados: 50, 115, 121, 125, 134 e 135 °C

N

T2

\ ..

Figura 102 Mapeamento da autoclave MCM

247



70

65

60

Temperatura (°C)
3 A

D
(6]

40

35

30

14:24:00

14:52:48

15:21:36 15:50:24 16:19:12 16:48:00
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 103 Autoclave — perfil de temperaturas no patamar 50 °C
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Figura 104 Autoclave — perfil de temperaturas no patamar 115 °C
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Figura 105 Autoclave — perfil de temperaturas no patamar 121 °C

250

10:26:24

10:33:36

10:40



Temperatura (°C)

126,6

126,55

126,5

126,45

126,4

126,35

126,3

126,25

11:31:12

11:38:24

11:45:36 11:52:48 12:00:00
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 106 Autoclave — perfil de temperaturas no patamar 125 °C
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Figura 107 Autoclave — perfil de temperaturas no patamar 134 °C
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f) Banho seco (Tabela 21)

Gama de trabalho: -95 a 140 °C

Patamares ensaiados: -95, 0, 23 e 140 °C

@ e

Figura 109 Mapeamento do banho seco MCM
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Figura 111 Banho seco — perfil de temperaturas no patamar 0 °C
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Figura 112 Banho seco— perfil de temperaturas no patamar 23 °C

257

11:38:24



140,02

140,01

140,01

140,00

140,00

Temperatura (°C)

139,99

139,99

139,98

139,98
15:00:00 15:07:12 15:14:24 15:21:36

15:28:48 15:36:00 15:43:12
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3 T4 T5 T6

Figura 113 Banho seco— perfil de temperaturas no patamar 140 °C
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g) Banho liquido (Tabela 22)

Gama de trabalho: 1 a 50 °C

Patamares ensaiados: 1, 25, 44 e 50 °C

®1 12

rs

Figura 114 Mapeamento do banho liquido MCM
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Temperatura (°C)

1,35

1,3

1,25

1,2

1,15

11

1,05

A

\

13:19:12

13:26:24

13:33:36 13:40:48 13:48:00
Tempo (h:m:s)

T1 T2 T3

Figura 115 Banho liquido— perfil de temperaturas no patamar 1 °C
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Figura 116 Banho liquido — perfil de temperaturas no patamar 25 °C
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Figura 117 Banho liquido — perfil de temperaturas no patamar 44 °C
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Figura 118 Banho liquido — perfil de temperaturas no patamar 50 °C
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Anexo J — Exemplo de folha em Excel do tratamento de
dados e calculo da incerteza associada a medicéo da

temperatura nas camaras térmicas
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T1

MEDIA 24,67
MAX 24,69
MIN 24 65
DP 0,01
u_dispersdc 0,0018
u_exatiddo 0,0196
u_calibracdo 0,0315
u_indicacdo 0,0289
uyhz 0,0022
uy 00471
veff 1E407
ke 2,00
u 0,094

Num. leituras = 31

Exatiddo term.=T1
95a*0 0031

o 0,028

<0a 140 0,034
Calibracdo term.=T1
-95a =0 0,065

o 0,06

<0al40 0,063
Res. cdmara = 0,1

T2
24,59
246
24 57
0,01

0,0018
0,01963
0,0315
0,02887

0,00221
0,04705
1,4E407
2,00
0,094

31

T2
0,031
0,028
0,034

T2
0,065
0,06
0,063
0,1

T3
24,45
2447
24,43
0,01

0,0018
0,01963
0,0315
0,02887

0,00221
0,04705
1,4E407
2,00
0,094

31

T3
0,031
0,028
0,034

T3
0,065
0,06
0,063
0,1

T4
24,37
24,39
24 35
0,01

0,0018
0,01963
0,0315
0,02887

0,00221
0,04705
1,4E+07
2,00
0,094

31
T4
0,031
0,028
0,034
Ta
0,065
0,06
0,063
0,1

5
24,38
2442
2434
0,03

0,00539
0,01963

0,0315
0,02887

0,00224
0,04733
178581
2,00
0,095

31

5
0,031
0,028
0,034

5
0,065
0,06
0,063
0,1

Equipament readings Calculations
Regulator T Ta Unc. Error Srabilivy Uniformity
Indicator [*C)
[ | Standard [*C1 -C) [+1-"C) ) rc) (]
Maz. Min. Média Mas. Min.
T 25,0 2467 24,63 24,65 0.03 0.3 0.0
T2 250 24,59 24 60 24,57 0,03 0.4 0,01
25.0 255 24.5 T3 25.0 24,45 2447 24,43 0,03 0,6 0.0 0.30
Td 25.0 2437 24,33 24,35 0,03 0.6 0.0
T5 25.0 24,38 2442 24,54 0.03 0.6 0.03
i Fonte Avaliacio Estimativa  Distribuicdo u(xi) i uin2(y) vi
Padries 1 Repetibilidade Dispersao 0,0100 A 0,0018 1,0000 3,226E-06 30
2 Exatiddo Exatiddo 0,034 B-R 0,0196 1,0000 3,853E-04 9999999
3 Incerteza Calibracdo 0,0650 B-N 0,0325 1,0000 1,058E-03 50
Camara 4 Indicacdo Resolucdo 0,1 B8R 0,0289 10000 8,333E-04 9999999
Valor da incerteza padrdo, u.(y) 0,0477 veff 14962577
Factor de expansdo, k 2,00
Valor da incerteza expandida, U 0,10
Termometro com a incerteza mais baixa: Todos /TS

Figura 119 Tratamento de dados e calculo da incerteza — cAmaras térmicas
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Anexo K — Exemplo de folha em Excel do tratamento de
dados e calculo da incerteza associada a calibracao

dos termdmetros industriais
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Mumero de leituras = 10

Resolugdodo TC = 0,01 full range i Fonte de Incertez Processo de Avaliagdo Estimativa  Distribuicdo u(xi) i win2(y)
Exatiddo do TP = 0,0095 -95
0,051 -50
0,011 o
00145 50
00165 100
0,018 140
Calibragdodo TP = 0,066 -95
0,066 -50 Valor da incerteza padrao, u.(y) 0,0418 Veff 129
0,064 1] Factor de expansdo, k 2,02
0,0645 50 Valor de incerteza expandida, U 0,084
0,0655 100
0,066 140 Patamar |Leitura no padrdo|Leitura no eq. a ser calibrado (Erro k' veff' Incerteza
140,00 139,999 140,01 0,01 2,02 129 0,08
Estabilidade do MT = 0,012 -85
0,007 -50
0,001 o
0,0015 50
0,002 100
0,002 140
Uniformidade do MT = 0,04 full range

Figura 120 Tratamento de dados e célculo da incerteza — termémetros industriais
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Anexo L — Resultados da avaliacdo do Ensaio de
Aptidao (LAB 13 — Frilabo)
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SECRETARLS GE ESTADO DE DEFENES
Documento: PI-INF-7238-063-INTA
MIMISTERIC

IMETITUTE RAGIANAL BE
DE DEFENSA TECHIGH AERGESFASIAL

Pdgina: 55 de 111 Version: A

11. ANALISIS DE RESULTADOS POR VALOR DE REFERENCIA
11.1.  Valor Asignado y Figuras de Mérito de los participantes

Considerando el valor de participacion del INTA como Valor Asignado, se han obtenido las
siguientes figuras de mérito (error normalizado) para cada uno de los laboratorios participantes
(veinte en total, uno menos que en al analisis por valor consenso). Se destacan en color rojo
aquellos indicadores que exceden |a unidad, criterio habitual de aceptacion o rechazo de un
error normalizado. También se destacan en color anaranjado los emores nomalizados
comprendidos entre 0.5 v 1 (que pueden advertir al laboratono de posibles inconsistencias en
sus procaedimientos de medida, aun siendo resultados plenamente aceptables).

Formato 2 PI-PRO-7238-007-INTA Ed. 09 CONFIDENCIAL ~ PARA SL DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECRETARLS DE ESTADO GE DEFENSS

A Documento: PI-INF-7238-063-INTA
= MINISTERIO
'y DEDEFENSA el g . . i
. Pagina: 56 de 111 Version: A

11.1.1 Medida en vacio - Punto de consigna 121 °C — Indicacion

Valor Asignado: 123.5°C £ 2.1 °C

Laboratorio N® Valor Incertidumbre (£ °C) Error Normalizado
Medido (°C)
LAB 1 1236 1.7 0.05
LAE 2 1234 29 0.01
LAB 3 1233 27 0.05
LABE 4 1224 31 0.28
LAB S 1236 23 0.05
LAB 6 1233 3.0 0.06
LAB 7 1234 21 0.02
LAB 8 1239 7.3 0.06
LAB 9 1234 1.7 0.02
LAB 10 1236 19 0.03
LAB 11 1233 33 0.04
LAB 12 1236 26 0.04
LAB 13 1234 1.4 0.02
LAB 14 1226 21 0.29
LAB 15 1234 19 0.01
LAB 16 1235 18 0.03
LAB 17 1235 2.1 0.02
LAB 18 123.60 0.80 0.06
LAB 19 1233 25 0.05
LAB 20 1234 21 0.02
Formato 2 PI-PRO-7238-D07-INTA Ed. 09 CONFIDENCIAL - PARA SU DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECRETARLA DE ESTADO DE DERENGA,

o Documento: PI-INF-7238-063-INTA
= MINISTERIO
< DE DEFEMSA e e - ;i x
& Pagina: 57 de 111 Version: A

11.1.2_Medida en vacio - Punto de consigna 121 °C — Uniformidad

Valor Asignado: 0.1°C £ 2.1°C

Laboratorio N® Valor Incertidumbre {+ °C) Error Normalizado
Medido (°C)
LAB 1 0.10 0.88 0.02
LAB 2 0.13 0.80 0.03
LAB 3 0.3 21 0.07
LAB 4 0.30 0.85 0.10
LAB 5 0.20 0.30 0.07
LAB 6 0.5 21 0.14
LAB 7 0.03 0.30 0.02
LAB 8 0.2 36 0.04
LAB 9 0.1 1.8 0.01
LAB 10 0.4 1.8 0.1
LAB 11 0.07 0.30 0.00
LAB 12 0.2 1.5 0.03
LAB 13 0.05 024 0.01
LAB 14 0.08 0.69 0.01
LAB 15 0.34 0.25 0.13
LAB 16 0.07 0.52 0.00
LAB 17 0.07 07 0.00
LAB 18 0.10 0.40 0.02
LAB 19 0.1 1.2 0.01
LAB 20 0.1 1.2 0.01
Formata 2 PI-PRO-7238-007-INTA £d. 09 CONFIDENCIAL - PARA SU DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECRETARLS DE ESTADD DE DEFENES,

a Documento: PI-INF-7238-063-INTA
= MINISTERIO
=3 DE DEFENSA e et L .
X Pdgina: 58 de 111 Version: A

11.1.3. Medida en vacio - Punto de consigna 121 °*C — Estabilidad

Valor Asignado: 1.33 °C £ 0.42 °C

Laboratorio N° Valor Incertidumbre (+ °C) Error Normalizado
Medido (*C)

LAB 1 1.08 0.90 0.25
LAB 2 1.18 0.79 0.16
LAB 3 1.33 0.20 0.00
LAB 4 0.97 0.69 0.44
LAB 5 1.21 0.20 0.25
LAB 6 1.05 0.30

LAB 7 1.26 0.70 0.08
LAB 8 0.8 19 0.30
LAB 9 0.8 1.0

LAB 10 0.94 0.10

LAB 11 1.27 0.20 0.12
LAB 12 1.01 0.26

LAB 13 097 0.28

LAB 14 1.06 064 0.35
LAB 15 1.31 0.10 0.04
LAB 16 0.84 0.20 1.03
LAB 17 1.26 0.74 0.08
LAB 18 0.40 040 1.58
LAB 19 1.33 0.71 0.00
LAB 20 1.15 0.20 0.38

Formato 2 PI-PRO-7238-007-INTA Ed. 09 CONFIDENEIAL - PARA SU DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECHETARLS DE EITADO DE DERENEA

! Documento: PI-INF-7238-063-INTA
= MINISTERID
©J DE DEFENSA i Rl .. iy
a Pagina: 59 de 111 Version: &

11.1.4.Medida con carga - Punto de consigna 121 “C — Indicacion

Valor Asignado: 123.1°C £ 2.0 °C

Laboratorio N° Valor Incertidumbre (= °C) Error Normalizado
Medido (*C)
LAB 1 1235 1.6 0.15
LAB 2 123.0 29 0.02
LAB 3 1231 27 0.00
LAB 4 122.3 30 0.23
LAB 5 123.3 24 0.06
LAB 6 122.07 0.94 0.47
LAB 7 123.3 21 0.06
LAB B 123.8 7.3 0.09
LAB 9 1221 36 0.25
LAB 10 1233 19 0.08
LAB 11 1224 26 0.22
LAB 12 123.0 29 0.03
LAB 13 1231 13 0.00
LAB 14 1226 21 0.18
LAB 15 123.2 20 0.02
LAB 16 122.8 20 0.1
LAB 17 123.8 22 0.22
LAB 18 1234 1.1 0.13
LAB 19 1235 24 0.12
LAB 20 123.3 21 0.06
Formata 2 PLPRO-7235-007-INTA Ed. 09 CONFIDENEIAL - PARA SU DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECHETARLA D ESTADO DE DEFERER,

x Documento: PI-INF-7238-063-INTA
= MIMISTERIO
T DE DEFENSA i st A .
X Pagina: 60 de 111 Version: A

11.1.5_ Medida con carga - Punto de consigna 121 °C — Uniformidad

Valor Asignado: 0.1 °C £ 2.0 °C

Laboratorio N° Valor Incertidumbre (£ *C) Error Normalizado
Medido (*C)
LAB 1 0.02 0.90 0.02
LAB 2 0.20 0.75 0.06
LABE 3 0.3 21 0.09
LAB 4 0.30 0.84 0.1
LAB & a.11 0.30 0.02
LAB 7 0.03 0.30 0.02
LAE 8 0.2 40 0.03
LAB 9 0.7 42 0.14
LAB 10 0.3 18 0.07
LAB 11 0.12 0.60 0.03
LAB 12 0.1 13 0.01
LAB 13 0.03 0.26 0.02
LAB 14 0.07 0.66 0.00
LAB 15 0.45 0.25 0.19
LAB 16 0.06 0.55 0.01
LAB 17 0.07 0.80 0.00
LAB 18 0.20 0.70 0.11
LAB 19 0.0 1.1 0.02
LAB 20 0.0 12 0.02
Formato 2 PHPRO-7238-007-INTA £d. 09 CONFIDENCIAL — PARA SU DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECRETARLS DE ESTADDO DE DERENES,

o Documento: PI-INF-7238-063-INTA
= MINISTERIO
i3 DE DEFENSA b ey N i
X Pagina: 61 de 111 Version: A

11.1.6. Medida con carga - Punto de consigna 121 °C — Estabilidad

Valor Asignado: 1.11°C = 0.40 °C

Laboratorio N® Valor Incertidumbre (£ °C) Error Normalizado
Medido (*C)
LAB 1 1.07 0.90 0.03
LAB 2 0.a7 0.75 027
LAB 3 092 0.20 0.41
LAE 4 0.89 0.64 0.29
LAE & 0.99 0.20 0.25
LAE 6 043 0.30 1.35
LAB 7 1.15 0.70 0.06
LAB 8 0.8 20 013
LAB 9 35 23 1.02
LAB 10 1.05 0.10 0.13
LAB 11 0.a7 0.20
LAB 12 0.88 0.31 0.45
LAB 13 0.88 0.29 0.45
LAB 14 1.00 0.64 0.14
LAB 15 1.12 0.10 0.04
LAB 16 0.89 0.20 0.45
LAB 17 1.29 0.76 0.21
LAB 18 1.20 0.40 017
LAB 19 1.35 0.71 0.30
LAB 20 1.12 0.20 0.03
Formato 2 PI-PRO-7238-007-INTA Ed. 09 CONFIDENCIAL - PARA SU DIFUSION LIMITADA ENTRE LOS PARTICIPANTES
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SECRETARLS DE ESTADO DE DEFERES
Documento: PI-INF-7238-063-INTA
MIMISTERIC

IMETITUTS: RACIGHAL BE
DE DEFEMSA. TEGHIGE AERGESFLG] AL

Pdgina: 62 de 111 Version: A

12. REPRESENTACION GRAFICA (ANALISIS POR VALOR DE REFERENCIA)

A continuacion se incluyen graficos con los resultados de la intercomparacion representados
en forma de valores medidos, barras de error (comespondientes a las incertidumbres de

medida) y error normalizado con respecto al Valor Asignado.

Son de destacar los siguientes comentanos:

v La escala vertical se ha dividido en dos ejes diferentes, el de la izquierda para la
representacion de los valores obtenidos por los participantes y de los limites asociados al
Walor Asignado, vy el de la derecha para la representacion del error normalizado (los
marcadores asociados a éste Ulfimo se acompafian de un rétulo con su valor
comespondiente).

¥ Por motivos de clandad en la representacion grafica no se ha representado el Valor
Asignado. Unicamente se incluyen como dos lineas rojas horizontales los limites superior
¥ua + U(xya) & inferior xya — U(xva) para su comparacion visual con las incertidumbres de
medida de cada laboraterio.
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Figura 12.1. Medida en vacio — Punto de consigna 121 *C — Indicacion

Error normalizade
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Figura 12.2. Medida en vacio — Punto de consigna 121 °C — Uniformidad
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Figura 12.3. Medida en vacio — Punto de consigna 121 °C — Estabilidad
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Figura 12 4. Medida con carga — Punto de consigna 121 *C — Indicacion

Error normalizade
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Estakilidad [°C)
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Figura 12.6. Medida con carga — Punto de consigna 121 °C — Estabilidad
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Anexo M — Exemplo de folha de calculo desenvolvida
para gestdo de clientes/equipamentos ensaiados ou
calibrados e numeracdo automatica de relatorios de

ensaio e certificados de calibragao
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Relatorio de

i Cliente Requisitante [ a (T Data Planeamento do Ensaio Data do Ensaio Ensaio n® Ulima Versao Alterada (se aplicdvel) Alteracdo 1 Alteracdo 2 Alteracdo 3
[~ = = F = F F [~
1 FALSO FALSO
2 FALSO FALSO
3 FALSO FALSO
4 FALSO FALSO
5 FALSO FALSO
& FALSO FALSO
7 FALSO FALSO
8 FALSO FALSO
9 FALSO FALSOH
10 FALSO FALSO
11 FALSO FALSO
12 FALSO FALSO
13 FALSO FALSOH
14 FALSO FALSO
15 FALSO FALSO
16 FALSO FALSOH
17 FALSO FALSO
18 FALSO FALSO
19 FALSO FALSO
20 FALSO FALSOH
21 FALSO FALSO
22 FALSO FALSO
23 FALSO FALSO

Figura 121 Gestéo de equipamentos/clientes — caAmaras térmicas
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Data Planeamento da Certificado de

'ln Cliente Requisitante - Termdmetro [Marca, Madela, nés, 10 IZ:Ii»:anr.»:{|= Calibragio - Data da Calihra;ﬁnn Calibrago "!n Ultima Versdo Alterada (se aplit:é\.'el}n Alteracdo 1 - Alteracdo 2 - Alteracdo 3 -
1 FALSO FALSO
2 FALSO FALSO
3 FALSO FALSO
4 FALSO FALSO
Ll FALSO FALSO
L] FALSO FALSO
7 FALSO FALSO
8 FALSO FALSO
9 FALSO FALSO

10 FALSO FALSO

1 FALSO FALSO

12 FALSO FALSO

13 FALSO FALSO

14 FALSO FALSO

15 FALSO FALSO

16 FALSO FALSO

17 FALSO FALSO

18 FALSO FALSO

18 FALSO FALSO

20 FALSO FALSO

21 FALSO FALSO

22 FALSO FALSO

23 FALSO FALSO

Figura 122 Gestdo de equipamentos/clientes — termémetros industriais
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