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1. INTRODUCAO

Durante 112 reunido da Comisséo Técnica de Vazdo CT-13, realizada em
Natal-RN, a subcomissé@o de intercomparacdo em baixa vazdo de gas concordou
em instituir um segundo programa laboratorial nesta grandeza.

A subcomissédo do 2° Pl de Baixa vazao de gas teve a participacédo de quatro
dos laboratérios acreditados pela Cgcre na area de vazao de gas (IPT, TEX, PS
controles e Chrompack), e por um laboratorio postulante a acreditacdo (SENAI-
CETEC).

Para definir as regras e parametros do programa foi elaborado, discutido e
assinado o “PROTOCOLO DO 2° PROGRAMA NTERLABORATORIAL EM BAIXA
VAZAO DE GAS” no final de 2012 e os ensaios foram concluidos em setembro de
2013.

Este documento apresenta os resultados finais, calculos e analises deste
programa.

2. COORDENACAO

A coordenacéo deste programa foi conduzida pelo Centro de Metrologia de
Fluidos — Laboratério de Vazao do Instituto de Pesquisas Tecnologicas do Estado
de Sao Paulo - IPT, sob o gerenciamento do Engenheiro Rui Gomez Teixeira de
Almeida. O Laboratério de Vazéo foi responsavel pelos ensaios iniciais e pela
calibracéao final para verificacdo da estabilidade dos padrdes itinerantes.

3. PADROES ITINERANTES

A subcomisséo decidiu pela utilizacdo de um medidor de vazao instantanea
tipo massico térmico. A tabela 1 mostra as principais caracteristicas do medidor.

Tabela 1 — Caracteristicas do medidor selecionado

Medidor Qmax Qmin Diametro ~ Presséo
tipo  Modelo | ysmin) (dm3¥min)  (mm)  COMEX80  avima

Méassico | MF700- SMC

térmico 204 15 0 8 8mm 1 MPa

Para garantia de seguranca no processo, 0s medidores tiveram suas
configuracbes protegidas por senha quando da calibra¢do no primeiro laboratorio.
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4. LABORATORIOS PARTICIPANTES E CIRCULACAO

Cinco laboratérios participaram deste programa interlaboratorial. O
INMETRO atuou como observador neste programa, por meio da Comissao Técnica
de Vazdo - CT-13. A Tabela 2 relaciona os laboratérios participantes e suas

informacdes.

Tabela 2 — Relacdo dos laboratorios participantes

Nome do laboratério

Instituicéo / Empresa

N° de Acreditacéo

Centro de Metrologia

Cientificos Ltda.

de Fluidos — Instituto de Pesquisas Cal 0162
Laboratério de Vazéo Tecnologicas - IPT
(coordenacéo)
TEX Equipamentos TEX Equipamentos
Eletrénicos Industria e Eletrénicos Industria e Cal 0409
Comércio Ltda. Comércio Ltda.
Laboratorio
Chrompack Chrom_paczk_ Instrumentos Cal 0256
Instrumentos Cientificos Ltda.

Laboratorio de Vazao
de Gés (LVG)

CETEC SENAI-MG.

Postulante a
acreditacdo

PS Controles
Industriais Ltda.

PS Controles Industriais Ltda.

Cal 0490

5. TIPO DE CIRCULACAO

A ordem de circulacdo em “roda” foi adotada para este programa. A ordem de
circulacao € apresentada no Fig. 1.

Os padrdes itinerantes foram calibrados no inicio e no fim do processo no

laboratoério coordenador (IPT) para verificar a estabilidade.
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Fig. 1 — Ordem de circulagcdo dos padrdes itinerantes

5.1. ACONDICIONAMENTO E TRANSPORTE

O padréo itinerante foi embalado em uma caixa fornecida pelo fabricante e foi
travado para evitar que se movimentasse na caixa.

Cada laboratério participante se encarregou de enviar os padrées para o
laboratorio posterior.

Cada participante foi responsavel por suas proprias despesas e também se

comprometeram quanto ao ressarcimento das despesas necessarias e a reposi¢ao
dos padrdes itinerantes danificados, desde que nao identificado o responsavel.
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6. CONDICOES DOS ENSAIOS CALIBRACAO

6.1.VAZOES DE CALIBRACAO
O medidor foi calibrado em 6 pontos da faixa de operacéo indicadas a seguir:
1 dm3/min; 3 dm3/min; 6 dm3/min; 9 dm3/ min; 12 dm3/min e 15 dm3/min.
Os medidores foram calibrados considerando sua indicacdo local que esta em
dms3/min em condicdes de referéncia de 101,315 kPa e 21 °C.
6.2.PROCEDIMENTO DE CALIBRACAO

Nos paréametros ndo especificamente definidos neste documento, cada
laboratorio utilizou o método proposto no seu procedimento de calibracdo que foi
objeto desta intercomparacdo. Cada laboratério revisou este documento com
cuidado antes de aceitd-lo de forma a evitar que algum parametro acordado
pudesse ser incompativel com seu procedimento de calibracéo.

6.3. CONDICIONAMENTO

O tipo de medidor previsto ndo exige trechos de condicionamento. O
laboratorio ficou, portanto livre para utiliza-los se seu procedimento assim exigir.
6.4.FLUIDO DE CALIBRACAO

Foi utilizado ar comprimido seco como fluido de calibragéo

6.5.PRESSAO

O medidor de intercomparacédo deveria operar com pressoes inferiores a 0,5
bar e a seguinte montagem indicada na Fig. 2 foi recomendada.

Valvula agulha

Reservatério de l
ar comprimido [

Valvula reguladora

Padréo de Sist. De
intercomparaga medicdo do
o} laboratério

de pressao
P Fluxo de ar

[ >
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Fig. 2 — Esquema da montagem

6.6. MENSURANDO

Fica acordado que o erro de medi¢cdo em cada vazao de teste sera o parametro
de comparacao conforme definido pela equacao (1):

E(%) — Qmedidor — QLab *100 (1)
Lab

Onde:

E = Erro (%)
Qmedidor = Vazao indicada pelo medidor de intercomparacao
QLab = Vazao de referéncia medido pelo laboratério

7. CONDICOES DA INTERCOMPARACAO

7.1.VALOR DE REFERENCIA E INCERTEZA

Acordou-se que o laboratério de referéncia seria o laboratério de vazéo do IPT
e assim o valor de referéncia (VR) foram os resultados obtidos por este laboratério
na primeira calibracdo do padréo.

A incerteza de referéncia utilizada foi composta pela a incerteza obtida pelo
laboratorio de referéncia composta por um parametro relativo a reprodutibilidade e
estabilidade do padrdo avaliada pelo laboratério de referéncia com base na
diferenca entre os resultados iniciais e os resultados finais da calibracdo do padréao.

A incerteza relativa ao valor de referéncia VR (Uyg) foi calculada como:

— — / 2 2
UVR =2 *Uyp = Uc +urep

u. — E a incerteza padronizada determinada na calibracdo do laboratério de
referéncia

Urepr — E UMa incerteza associada a reprodutibilidade e estabilidade do padréo
itinerante e sera discutido no item 8.1 deste relatorio.

Onde:

7.2.PARAMETRO DE ANALISE

O principal parametro de andlise que foi utilizado foi o erro normalizado En
para cada laboratério e em cada vazéao. Foi calculado pela equacéo 2:
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Onde:

(E, —=VR)

E

Ju25i+u2

)

VR

Ei- E 0 erro determinado pelo Laboratério i na calibracéo;

VR - E o erro determinado pelo laboratério de referéncia;

UEi — E a incerteza expandida declarada pelo laboratorio i;

Uvr - E a incerteza expandida declarada pelo laboratério de referéncia e que
ja considera os parametros de reprodutibilidade e estabilidade do padréo;

Resultados de grau de equivaléncia En < 1 sdo considerados adequados.

7.3.APRESENTACAO DE RESULTADOS

Cada laboratorio participante emitiu um documento com os resultados obtidos
para cada padrao itinerante em cada vazao, apresentando os dados do medidor e
os valores indicados na Tabela 3. Cada laboratério participante emitiu o0s
certificados de calibracdo e enviou os dados para o Dr. Valter Aibe do INMETRO
que renomeou 0s laboratérios com letras (de A a E) e enviou os resultados para o
laboratério coordenador.

Tabela 3 — Sugestdo da forma de apresentacao dos resultados da calibracdo que
foi apresentada no protocolo

Desvio padrao

~ . Incerteza Fator de
Vazéao Erro experimental da : A )
L1 expandida abrangéncia
(m3/h) (%) media 0
(%) (/0) (')

8. RESULTADOS DOS ENSAIOS

8.1. ESTABILIDADE DOS PADROES

O laboratério coordenador verificou a estabilidade os padrbes, realizando
calibragbes no inicio e final do ciclo de circulagdo do programa além de ensaios
utilizando outros métodos de calibracgéo.

Na avaliacdo com diferentes métodos, o IPT utilizou os seguintes métodos de
calibragédo de forma independente:
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e Calibracdo com um medidor volumétrico do tipo rotor semi-submerso no
inicio e no final do programa,;

e Calibragcdo com um segundo medidor volumétrico do tipo rotor semi-
submerso (calibracdo com outro padrao);

e Calibracdo com um conjunto de bocais sénicos operando no VAacuo;

e Calibracdo com um pistdo de selo de grafite.

Nesta avaliacdo determinou-se diferencas de até 0,9 % nos resultados. Vale
ressaltar que este resultado de reprodutibilidade € coerente com este tipo de
padréo.

Além disto, observou-se que, embora se note uma dispersdo maior em vazdes
mais baixas, também se observa dispersdes significativas em vazées maiores. Este
comportamento reflete uma caracteristica tipica de medidores eletrbnicos e assim
adotou-se uma abordagem mais conservadora sobre o parametro de
reprodutibilidade e estabilidade tomando-se o valor maximo obtido do parametro
para todas as vazdes consideradas e considerando este o valor para toda a faixa
calibrada.

Assim, a incerteza padronizada relativa a reprodutibilidade e estabilidade do
padrao itinerante foi calculada considerando uma distribuicdo retangular tendo
como intervalo a méxima variagdo entre a primeira e a segunda calibracdo
realizada pelo IPT em todas as vazdes calibradas. Vale ressaltar que o valor da
calibragcédo do IPT que foi tomado como referéncia foi a calibragdo com o rotor semi-
submerso que foi o método adotado nesta comparacao.

A tabela 2 mostra a diferenca resultado entre a segunda e a primeira
calibracao.

Tabela 2 — Variacao

Ir:i:;i:ga Diferenca
(L/min) (%)
1,003 0,36
3,004 0,57
6,005 0,11
9,005 -0,16
12,005 -0,41
15,005 -0,46

Assim a incerteza padronizada relativa ao parametro de reprodutibilidade e
estabilidade foi calculada como sendo:

0,57
Uppy = — = 0,17 %
12

8.2.ERROS DE INDICACAO E ERRO NORMALIZADO
Os laboratérios enviaram os resultados ao Sr. Aibe do INMETRO que associou

uma nova identificacdo aos laboratorios. Os resultados sdo apresentados na
Tabela 3 assim como os valores de erro normalizado (E,) calculados.
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Cabe ressaltar que o Laboratorio B ndo apresentou os resultados conforme o
protocolo pois ndo calculou o erro, parametro de intercomparacdo. Apesar disto, 0
erro foi calculado pelo Sr. Aibe do INMETRO para que o laboratério ndo ficasse
sem resultados. Este procedimento ndo deveria ocorrer e sera comentado no final
deste documento. Além disto, verifica-se que o Laboratdrio B também executou os
ensaios em vazodes diferentes da acordada em mais de 5 % e os laboratorios B e D
nao apresentaram resultados em algumas vazoes de ensaio.

Tabela 3 — Resultados do erro de indicacao

Laboratério A

. ~ Graus de
" . Desvio padrao Incerteza Fator de .
Vazao Indicada| Erro . - . a . liberdade
experim. da média | expandida | Abrangéncia .
efetivo
(N dm*/min) (%) (%) (%) () ()
1,003 -1,38 0,083 0,60 2,0 305
3,004 -0,85 0,089 0,60 2,0 227
6,005 -0,88 0,008 0,52 2,0 1648404
9,005 -0,69 0,023 0,51 2,0 31142
12,005 -0,66 0,047 0,52 2,0 1749
15,005 -0,04 0,039 0,51 2,0 3532
Laboratério B (*) N&o declarou erro em %, mas em N dm3/min
Desvio
Vazao padr?o Incerteza Fator de Firaus de .
. Erro (*) | experim. . ~__._| liberdade En
Indicada expandida | Abrangéncia .
da efetivo
média
(dm*/min) (%) (%) (%) () ()
2,745 9,4597 1,13 2,00 8,1
5,498 9,0064 1,24 2,01 7,4
8,310 8,1528 1,14 2,00 7,1
11,066 7,7399 1,15 2,00 6,7
13,776 8,2075 1,38 2,04 5,6
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Laboratério C

Desvio
Vazao padr.::\o Incerteza Fator de §raus de .
. Erro experim. . . liberdade En
Indicada expandida | Abrangéncia .
da efetivo
média
(dm*/min) (%) (%) (%) () ()
1,000 -3,8 0,000577 0,48 2,00 -3,2
3,000 -2,3 0,001 0,33 2,00 -2,1
6,000 -1,4 0,001155 0,38 2,00 -0,8
9,000 -0,95 |0,002082 0,46 2,00 -0,4
12,000 -0,61 |0,005774 0,45 2,00 0,1
15,000 0,07 0,015275 0,44 2,01 0,2
Laboratério D
Desvio
padrao Graus de
~ . . Incerteza Fator de . .
Vazdo Indicada | Erro |experim. . a . liberdade En
expandida | Abrangéncia .
da efetivo
média
(dm*/min) (%) (%) (%) () ()
3,000 0,250 0,43 2,00 1,5
6,000 14,120 0,18 2,00 27,4
9,000 23,37 0,07 2,00 46,7
Laboratério E
Desvio
Vazao padr'ao Incerteza Fator de .Graus de .
. Erro experim. . . . liberdade En
Indicada expandida | Abrangéncia .
da efetivo
média
(dm*/min) (%) (%) (%) () ()
1,004 -0,880 0,082 0,53 2,00 0,6
3,014 -0,900 0,049 0,41 2,00 -0,1
6,023 -0,610 0,033 0,35 2,00 0,4
9,040 -0,340 0,033 0,31 2,00 0,6
12,028 -0,260 0,023 0,31 2,00 0,7
15,025 0,190 0,02 0,31 2,00 0,4

9. AVALIACOES DOS RESULTADOS

A tabela 3 apresenta os resultados do erro normalizado (E,) apresentados no
item 8 e as avaliacbes de desempenho de todos os participantes em todos o0s
pontos de vaz&o ensaiados.
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Tabela 4 — Resultados do Erro normalizado (E,) e avaliagdo de desempenho para

todos os laboratoérios

Vazéo Laboratorio B Laboratorio C Laboratorio D Laboratorio E
nominal
da vazéo En Desempenho En Desempenho En Desempenho En Desempenho
(dm3/min)
- N&o apresentou -3,16 Insatisfatorio - N&o apresentou 0,62 Satisfatorio
3,0 8,06 Insatisfatério -2,12 Insatisfatorio 1,50 Insatisfatério -0,07 Satisfatorio
6,0 7,36 Insatisfatorio -0,81 Satisfatorio 27,44 Insatisfatério 0,43 Satisfatorio
9,0 7,08 Insatisfatério -0,38 Satisfatério 46,67 Insatisfatério 0,59 Satisfatorio
12,0 6,67 Insatisfatério 0,08 Satisfatério - N&o apresentou 0,67 Satisfatério
15,0 5,60 Insatisfatorio 0,17 Satisfatério - N&o apresentou 0,39 Satisfatorio

A Fig. 3 mostra os resultados da Tabela 3 na forma de um gréfico.

En em fungado da vazao
50,00
A
40,00 -
= ¢ LaboratérioB
L
S 30,00 B Laboratorio C
T A
_S A Llaboratério D
© 20,00 -
g ® Laboratério E
= 10,00 * —— Linear (Limite sup)
o 2 2
U:J ¢ ® e linear (Limite inf)
0,00 |—E———f= . —e ® — -
0 u 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0 12,0 14,0 16,0
-10,00
Vazdo (dm3/h)

Fig. 3 - Grafico do E, em funcéo da vazao

Como ha laboratérios com valores de En muito elevados que dificultam a

observacdo dos resultados na forma grafica perto da faixa de 1, onde os
laboratoérios deveriam estar, a Fig. 4 mostra o mesmo grafico limitado a faixa de En
de 2 a -4 para uma melhor visualizagédo desta faixa.
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En em fungao da vazao
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Fig. 4 — Gréfico do E, em funcéo da vazdo limitando os resultados entre a faixa 2 a -4

10.CONSIDERACOES FINAIS

O padrao itinerante foi calibrado no IPT em setembro de 2012 e foi recalibrado
em abril de 2013. Embora o prazo tenha sido um pouco mais longo do que o
programado inicialmente foi bastante rapido considerando os prazos normais dos
programas de intercomparacdo em vazao desenvolvidos no ambito desta CT. Isso
se deve particularmente ao fato de que o aparato € pequeno, leve e de facil
montagem facilitando a execucéo nos laboratorios e a logistica do processo, sendo
que, por vezes, foi enviado ao laboratério seguinte por portador com menos
tramites burocréticos.

N&o houve relato de problemas na calibracdo dos padrdes ou na interpretacéo
do procedimento descrito no protocolo. Apesar disto, diversos laboratdrios néo
apresentaram todos os resultados que haviam sido acordados e um laboratério nao
apresentou o erro na forma porcentual sendo necessario que o observador do
INMETRO tivesse que calcular este erro. Este fato € prejudicial ao programa e nao
deve ser repetido.

Os laboratérios B e D obtiveram resultados do erro normalizado muito maiores
que 1 em muitos pontos de operacdo. Estes laboratérios devem rever seus
procedimentos de calibragdo, de avaliacdo de incerteza ou do entendimento do
protocolo. Embora os procedimentos destes laboratérios ndo sejam conhecidos
pelo coordenador, ou pelo grupo, para que possam ser comentados com maior
propriedade, nao foi possivel deixar de notar que algumas incertezas declaradas
pelo laboratério D estdo aparentemente subavaliadas visto que sdo bem melhores
que as declaradas pelos mais conceituados laboratérios do mundo nesta faixa de
vazao de gas e que operam com sistemas primarios. Além disto, a prépria
repetibilidade do padréao itinerante ja é suficientemente alta para comprometer este
nivel de incerteza.
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Vale ressaltar que um alto numero de laboratérios apresentando resultados
com grau de equivaléncia muito alto e dispersos podem comprometer todo o PI.
Cabe aos laboratorios avaliarem melhor suas capacidades e discutir as regras do
protocolo ou sanar eventuais duvidas, antes de sua versao final e ainda assim,
sempre foi possivel sanar alguma ddvida com o coordenador ainda durante a
execucao dos testes.

Apesar disto, acreditamos que os resultados obtidos pelos outros laboratérios
sejam validos e que a comparacao seja relevante para esta faixa de vazao.

Gostariamos de ressaltar o bom nivel de comprometimento dos laboratérios na
execucao do Pl e agradecer a todos o esforco empenhado.

11.INFORMACOES ADICIONAIS

Solicitaremos ao Sr. Aibe, responsavel por definir os codigos dos laboratérios
do programa, informar diretamente ao representante da Dicla na Comissao Técnica
e ao Chefe do Secom, os cddigos atribuidos a cada laboratério.

Conforme foi acordado na 19° reunido do CT-13 de agosto de 2014 néo é
necessaria a assinatura do documento, apenas a concordancia dos participantes
do PI.

“Conforme requerido pela politica de participagdo em atividades de
ensaios de proficiéncia da Dicla, os laboratdorios que obtiveram resultados
insatisfatorios para as calibracdes para as quais sdo acreditados devem
evidenciar ao seu Gestor de Acreditacdo a implementacdo de acdes
corretivas de acordo com o estabelecido no Regulamento de Acreditacdo da
Dicla”.

Participantes:

» Rui Gomez T de Almeida - IPT — CTMetro — Laboratorio de vazéo - Coordenador

» Evandro Barbosa de Oliveira - TEX Equipamentos Eletrénicos Industria e Comércio
Ltda.

» Geraldo Soares Filho- PS Controles Industriais LtdaHenrique S. Mello - Itron
Medidores de Gas

» Maria Luiza Moraes dos Santos - CETEC SENAI - Laboratorio Vazéao de Gas
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