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1 INTRODUGAO

A necessidade continua da confianca do desempenho do laboratério é essencial ndo apenas para os
laboratdrios e seus Clientes, mas também para outras partes interessadas como dérgdos reguladores,
organismos de acreditacdo de laboratérios e outras organizacées que especificam requisitos para os
laboratérios.

Segundo a Norma ABNT NBR ISO/IEC 17043, comparagdes Interlaboratoriais sdo amplamente
utilizadas para varios propdsitos e seu uso vem crescendo internacionalmente.

Quando o objetivo é comprovar a competéncia e capacidade de medicdo das atividades de
laboratério uma das ferramentas mais utilizadas pelos laboratérios é a intercomparacao laboratorial.

Os programas de comparacdo interlaboratorial desenvolvidos no dambito das ComissGes Técnicas
(CTs) da Cgcre sdo considerados programas da Cgcre, sendo decorrentes de iniciativa da Dicla ou por
proposicdo das Comissdes Técnicas.

Este programa foi proposto pela Comissdo Técnica de Vazao — CT-13 visando atender aos requisitos
da norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 item 7.7.2 pertinentes a garantia da validade dos resultados de medicdo
e, também, da norma NIT-DICLA 026 (Requisitos sobre a Participacdo dos Laboratdrios de Ensaio e de
Calibragdo em Atividades de Ensaio de Proficiéncia) que define obrigatoriedade de participagdo dos
laboratérios acreditados ou processo de acreditacao em atividades de ensaio de proficiéncia.

Para a execugdo deste programa foi elaborado um protocolo com o objetivo de harmonizar as
informacgdes e estabelecer os requisitos e procedimentos que deverdao ser cumpridos pelos laboratérios
participantes.

Conforme requerido pela politica de participacdo em atividades de ensaios de proficiéncia da Dicla,
os laboratérios que obtiverem resultados insatisfatérios para as atividades de laboratdrio aos quais sdo
acreditados devem evidenciar ao seu Gestor de Acreditacdo a implementacdo de a¢des corretivas de acordo
com o estabelecido no Regulamento de Acreditagdo da Dicla.

2 PARTICIPANTES

A subcomissdo do 52 Programa Interlaboratorial em Vazdo de dgua — Grupo B é formado por doze
laboratérios acreditados pela Cgcre na drea de vazdo de liquidos (Applitech, Conaut - Embu, Conaut — Macaé,
Digitrol, Elus, Endress+Hauser — Itatiba, Gero, Golfo, Incontrol, IPT e Metroval e Visomes) e um postulante a
acreditacdo pela Cgcre na area de vazao de liquidos (Hirsa).

Todos estes laboratérios trabalharam em conjunto para a realizagao deste programa, e por consenso,
a subcomissdo decidiu adotar a faixa de vazdo de dgua de 4 t/h a 36 t/h utilizando o medidor na funcdo de

totalizagdo de massa.

A seguir sdo apresentados os dados dos laboratérios participantes:



N2 da L . S cMC *
o Nome do Laboratodrio Instituicao ou Empresa
Acreditacao
. - APPLITECH INDUSTRIA E
CAL 0284 VgﬁiﬂRﬁg %R:\gsiEE\S/ﬁECAI,CF’IE n COMERCIO DE EQUIPAMENTOS 0,18%
INDUSTRIAIS LTDA.

LABORATORIO DE VAZAO E CONAUT- CONTROLES .

CALO168 NIVEL - CONAUT EMBU AUTOMATICOS LTDA 0,15%
LABORATORIO DE CALIBRACAO CONAUT CONTROLES )

CAL0419 CONAUT MACAE AUTOMATICOS LTDA L2k

DIGITROL SERVICE -
CAL 0468 DIGITROL SERVICE INSTRUMENTACAO INDUSTRIAL 0,06%
LTDA.
- ELUS SERVICOS DE 0,13% (>0,8 t/h a 20 t/h)
Ca it £ LRI A INSTRUMENTACAO LTDA - ME 0,10% (>20 t/h a 120 t/h)

ENDRESS+HAUSER FLOWTEC ENDRESS+HAUSER FLOWTEC .

CAL 0614 (BRASIL) FLUXOMETROS LTDA (BRASIL) FLUXOMETROS LTDA 0,06%
GERO COMERCIO E SERVICOS GERO COMERCIO E SERVICOS )

CAL 0171 i i 0,5%

HIRSA SISTEMAS DE HIRSA SISTEMAS DE Postulante
AUTOMACAO E CONTROLE LTDA  AUTOMACAO E CONTROLE LTDA

~ LIQUIDO COMERCIO DE PECAS, 0

CAL 0527 GOLFO MEDICOES MEDICGES E SERVICOS LTDA. 0,2%
LABORATORIO DE VAZAO DE .

CAL 0432 LIQUIDOS INCONTROL INCONTROL S.A. 0,08%

CENTRO DE METROLOGIA INSTITUTO DE PESQUISAS
CAL 0162 MECANICA, ELETRICA E DE TECNOLOGICAS DO ESTADO DE 0,03%
FLUIDOS - IPT/CTmetro SP - IPT

VISOMES COMERCIAL .

CAL 0127 VISOMES METROLOGIA METROLOGICA LTDA 0,1%

_—r LABORATORIO DE CALIBRACAO METROVAL CONTROLE DE 0.07%

METROVAL

FLUIDOS LTDA.

*CMC declarada no site INMETRO para a escopo deste programa.

3 LABORATORIO COORDENADOR

A coordenagéo deste 5° Programa de Comparagdo Interlaboratorial da CT-13 —Vazao de Liquidos — Agua
— Mddulo B foi de responsabilidade de Noemi Cristina Hernandez, afiliada a empresa Metroval Controle de
Fluidos Ltda.

O laboratério da empresa DIGITROL SERVICE - INSTRUMENTACAO INDUSTRIAL LTDA foi responsavel por
realizar os testes de estabilidade do respectivo padrao itinerante.

O tratamento dos resultados das medic¢Oes realizadas pelos laboratérios participantes e elaboracdo do
relatério final deste sub-programa foi de responsabilidade de Noemi Cristina Hernandez.

4 PADRAO ITINERANTE

A subcomissdo decidiu pela utilizacdo de um medidor de vazdo massica por principio de Coriolis. A
empresa Golfo juntamente com Hirsa disponibilizaram (sensor e conversor) do padrdo itinerante com as
seguintes caracteristicas e configuragdes:

e Marca: Micromotion

e Modelo:
Sensor: CMF200M341NU
Conversor: RFT9739ESSU)J



e Numero de série:
Sensor: 339770
Conversor: 2083199

e Didmetro nominal: Sensor 1.1/2” (40 mm)

e Faixa de medicdo: 4t/ha36t/h
e Tipo de saida: Pulso
e Resolucdo da saida: Pulsos

e Conexdo ao processo: flange 2” ANSI 16.5 classe 150.

e A configuracdo é de 900 pulsos/kg.

5 TIPO DE CIRCULAGCAO

O artefato foi retirado nas dependéncias do ultimo laboratdrio participante e a Digitrol emitiu sempre
uma nota fiscal de remessa a cada laboratdrio participante da comparacdo, com excecdo dos laboratdrios

CONAUT-Embu e Golfo.

Cada laboratério participante se responsabilizou pelas despesas decorrentes da retirada, transporte,

guarda e devolucgdo do artefato as dependéncias da Digitrol.

Inicialmente, o programa seria composto por trés ciclos, passando pelo laboratério da Digitrol que faria
os testes de estabilidade no inicio, meio e fim do programa. Porém, como definido entre os participantes, se
houvesse suspeita de instabilidade ou defeito do padrao, houve a necessidade de enviar o medidor para o

laboratério fazer os testes de estabilidade extraordinarios em mais outras duas situacoes.

Finalmente, o subprograma foi composto por quatro ciclos de circulagdo sendo que o padrdo itinerante
passou pelo laboratério da Digitrol para verificagao de sua estabilidade em cinco situagdes, sendo duas: inicial

(antes do inicio das medig¢ses) e final (logo apds a ultima medigdo) e trés intermediarias.

A circulagdo ocorreu conforme abaixo:

Etapa Laboratorio Periodo
12 monitoramento da estabilidade Digitrol 21/05/17 até 06/06/17
Calibragdo no laboratério Gero 06/06/17 até 28/06/17
Calibracdo no laboratério Incontrol 03/07/17 até 13/07/17
Calibracdo no laboratério IPT 14/07/17 até 28/07/17

Calibrac¢do no laboratério

Endress+Hauser (SP)

28/07/17 até 11/08/17

Calibrac¢do no laboratério

Endress+Hauser (Itatiba)

14/08/17 até 25/08/17

Calibracdo no laboratério Visomes 28/08/17 até 12/09/17

22 monitoramento da estabilidade Digitrol 12/09/17 até 22/09/17
Calibracdo no laboratério CONAUT SP 22/09/17 até 06/10/17
Calibragdo no laboratério CONAUTRJ 09/10/17 até 04/03/18
Calibragdo no laboratério Golfo (RJ) 04/03/18 até 18/03/18
Transporte do medidor de RJ para SP CONAUT SP 19/03/18 até 27/04/18




32 monitoramento da estabilidade Digitrol 27/04/18 até 06/05/18
Calibragdo no laboratério CONAUT SP 07/05/18 até 06/06/18
42 monitoramento da estabilidade Digitrol 07/06/18 até 10/06/18
Calibragdo no laboratério HIRSA (RJ) 11/06/18 até 26/06/18
Calibragdo no laboratério ELUS 29/06/18 até 17/07/18
Calibragdo no laboratério Applitech 18/07/18 até 08/08/18
Calibragdo no laboratério Metroval 09/08/18 até 27/08/18
Calibragdo no laboratério Visomes 28/08/18 até 10/09/18
52 monitoramento da estabilidade Digitrol 10/09/18 até 21/09/18

As datas acima relatadas sdo baseadas no controle de expedicdo e recebimento do medidor
registradas pelo Sr. Sandro Motta da DIGITROL, visto que foi acordado entre os participantes que a DIGITROL
emitiria as notas de expedicdo e recebimento juntamente com o medidor. Este processo foi feito dentro de
Sao Paulo.

Quando o medidor foi para CONAUT/SP, feitas as medi¢cdes, o medidor foi transportado para
CONAUT/RJ sob responsabilidade da prépria CONAUT. Fato este acordado antecipadamente entre os
participantes.

ApOds realizar a calibracdo, o Laboratério CONAUT/SP observou que os resultados obtidos foram
inconsistentes, com grande variabilidade nos valores de desvio e que impactavam de forma negativa no
desvio padrdo e na incerteza de medigdo. O laboratdrio solicitou a Digitrol que fossem feitos novos testes de
estabilidade, e depois voltasse para o laboratdrio para uma segunda calibracdo. Os resultados dessa segunda
calibragdo foram remetidos ao observador deste Pl e foram considerados neste relatério.

Feitos os testes de estabilidade extraordinarios, a CONAUT/SP retirou o medidor para fazer novas
medig¢des e dar continuidade ao cronograma.

Durante o periodo em que o medidor esteve em transito entre CONAUT/SP e RJ e GOLFO/RJ ndo
houve registros de expedicdo e recebimento.

O laboratério Endress- Hauser - SP ndo apresentou os resultados.
6 DURAGAO DO PROGRAMA

O programa durou 468 dias, sendo que o tempo médio efetivo que cada laboratério teve para medicao
foi de 11,5 dias, descontando feriados e fins de semana.

A excegdo aconteceu por 2 vezes nas seguintes situagdes:
a) A VISOMES ficou em posse do medidor por 2 periodos distintos:

° Periodo de 28/08/17 até 12/09/17
° Periodo de 28/08/18 até 10/09/18



Segundo relato de Sra. Victéria do laboratdrio Visomes, durante o primeiro periodo, houve um problema
operacional que impossibilitou a realizagdo das medicGes. Porém o laboratdério ndo avisou prontamente ao
coordenador do programa, e devolveu o medidor obedecendo o cronograma inicial.

Em junho/2018 o cronograma foi refeito e o laboratério Visomes foi reincluido no cronograma em
meados de setembro/2018, ao final do programa.

b) Quando o medidor voltou para DIGITROL executar testes de estabilidade extraordinarios, por solicitacdo
da CONAUT.

7 METODOS DE MEDICAO

Considerando que a atividade de ensaio de proficiéncia tem como um dos objetivos fornecer evidéncias
acerca da comparabilidade de suas medidas (resultados) em relacdo aos valores de referéncia, cada
laboratdrio participante utilizou nesta comparacdao o método de medicdo com o qual consegue obter suas
melhores medidas em cada vazao de calibragao.

Os laboratdrios participantes foram orientados a utilizarem a metodologia de calibracdo que foi avaliada
no seu processo de acreditacdo. Entretanto, foram unificadas as vazGes nominais de calibracao, cabendo ao
laboratorio definir o nimero de corridas a serem executadas, sendo no minimo 3.

Cada laboratério declarou um unico resultado para cada vazdo de operacao.

Foi orientado que caso o laboratdrio possua e aplique métodos de calibracdo diferentes para uma
mesma vazdao de operacdo e deseje compara-los, podera fazé-lo por meio de uma comparacdo
intralaboratorial, porém, fora do presente programa de comparacdo interlaboratorial; ou seja, cada
laboratério deveria enviar apenas um resultado por ponto medido.

8 MENSURANDO, PONTOS DE MEDIGAO E PARAMETRO DE COMPARAGAO

O mensurando definido para esta comparacgao foi a grandeza "massa totalizada de dgua", entendendo-
se a dgua como sendo agua limpa e fria, nas condi¢des ambientais vigentes durante a calibragao.

Cada laboratodrio participante mediu totalizagdes de quantidades de massa de agua, expressas na
unidade toneladas (t), nas seguintes vazdes de operagdo indicadas pelo artefato:

4 t/h; 12t/h; 20 t/h; 28 t/h e 36 t/h.

A quantidade de massa de agua totalizada em cada medicdo foi definida livremente por cada
laboratério, de acordo com seu procedimento de calibracdo.

Durante cada uma das medicOes, a regulagem da vazdo de agua passante pelo medidor ndo deveria ser
realizada por meio da indicagdo do medidor em calibragdo (artefato), devendo esta ndo desviar mais que 5%
das vazdes definidas anteriormente.

Embora o mensurando definido para esta comparacdo seja a grandeza "massa totalizada de agua", o

parametro de comparacdo entre os laboratérios participantes deste programa foi o "erro de medida
porcentual”.

9  VALOR DE REFERENCIA



Para cada uma das cinco vazGes de comparacdo, os valores de referéncia para o parametro de
comparacdo foram estabelecidos por meio do valor obtido pela média aritmética dos resultados declarados
por cada um dos laboratérios participantes, ou seja:

onde:
Eref: valor do erro de referéncia para a vazao de calibracdo sob comparacdo [%]
Elabi: erro de medida porcentual declarado pelo laboratérioi (i=1, 2, 3, ....n) [%]
n: nimero total de laboratérios participantes da comparagdo para a vazao de calibracao

A principio, foram utilizados todos os valores declarados pelos laboratérios participantes,
independentemente do método de medicdo utilizado.

N3do obstante, houve a tentativa de utilizar a norma ABNT NBR ISO 5725 - Exatiddo (veracidade e
precisdo) dos métodos e dos resultados de medi¢do para verificagcdo de possiveis outliers, porém por falta
de dados, de padronizagdo de resultados e do valor da incerteza de referéncia ter resultado muito alto ndo
foi possivel utilizar método para descarte de outliers.

10 ESTABILIDADE DO ARTEFATO

As medicdes para a definicdo da estabilidade metroldgica do artefato foram realizadas pelo Sr. Sandro
Motta do laboratdrio Digitrol. em cinco etapas, sendo a primeira a prépria calibragdo oficial do medidor
realizada neste laboratério, dando inicio a rodada de calibragdes.

Para cada etapa, foram realizadas no minimo trés medi¢des em cada vazdo de calibragdo e foi
considerado como resultado, a média dos valores encontrados.

A estabilidade metroldgica do artefato foi avaliada nas mesmas vazdes das calibragdes que sdo:
4 t/h; 12 t/h; 20 t/h; 28 t/h e 36 t/h.

A determinacdo da incerteza padrao associada a estabilidade do artefato, em cada vazao, foi obtida por
meio da diferenca entre as médias maxima e minima das cinco calibracdes realizadas pelo laboratdrio
Digitrol, considerando a distribuicdo de probabilidades como sendo do tipo retangular.

Os dados completos da estabilidade ndo foram disponibilizados neste relatdrio para ndo permitir a

identificacdo do laboratério Digitrol dentro do grupo de participantes. Decidiu-se entdo apresentar uma
tabela, conforme abaixo, que resume os resultados obtidos para cada uma das vazdes:

Vazdo Erro Desvio- Maximo Minimo Amplitude Maxima Maior
padrdo valor de valor de incerteza desvio-
Erro Erro padrdo*
t/h % % % % % % %
4+0,2 0,04 0,10 0,13 -0,11 0,24 0,08 0,023
12+0,6 0,04 0,09 0,13 -0,09 0,22 0,07 0,003
20+1,0 0,02 0,09 0,12 -0,10 0,22 0,07 0,006
28+1,4 0,02 0,09 0,12 -0,10 0,22 0,07 0,004
36+1,8 0,01 0,09 0,12 -0,10 0,22 0,07 0,006

*0O maior desvio-padrao individual por vazao dentre as 5 medi¢des avaliadas.



Os valores apresentados na tabela acima foram calculados considerando as 5 ocasides de medicao:
inicial, intemedidrial, intermediaria 2, intermedidria 3 e final, sendo cada medicdo realizada em datas
diferentes.

Sendo:

Erro (%) = Média do Erro calculada por ponto de vazdo considerando as 5 medicGes realizadas

Amplitude (%) = Maximo valor do Erro (%) — Minimo valor do Erro (%)

Podemos concluir também que pelos valores maximos de desvio-padrao individuais apresentados em
cada grupo de medicdes, o medidor apresenta boa repetibilidade, porém avaliando o desvio-padrdo da

média dos 5 grupos de medicGes apresenta uma pobre reprodutibilidade.

A estabilidade do medidor nao foi satisfatdria visto a alta variabilidade entre os diferentes periodos
de medicao.

Foi calculado o Erro normalizado para avaliar a compatibilidade entre as medig¢des. O resultado esta
apresentado nas tabelas abaixo.

|Ei — Ej|

/UEl.Z +Ug,”
O seguinte critério foi utilizado:

e EN <1 resultado satisfatério (em verde)
e EN > 1 resultado insatisfatério (em vermelho)

EN =

Como neste caso as incertezas sdo muito proximas, as diferencas estdo enfaticamente nos valores
de erro encontrado em cada medicao.

Cada elemento da matriz é o resultado do Erro normalizado entre 2 periodos diferentes de medicao
[ datai, dataj].

A diagonal da matriz ndo contém resultados pois seria a comparagado entre o mesmo periodo.

Cada tabela retne informagdes sobre uma vazao.

Vazdo massica (t/h) Data Data Data Data Data

4+0,2 23/05/2017 13/09/2017 02/05/2018 11/06/2018 12/09/2018

23/05/2017

13/09/2017

02/05/2018

11/06/2018

12/09/2018




12+0,6 23/05/2017 13/09/2017 02/05/2018 11/06/2018 12/09/2018

23/05/2017

13/09/2017

02/05/2018

11/06/2018

12/09/2018

20+1,0 23/05/2017 13/09/2017 02/05/2018 11/06/2018 12/09/2018

23/05/2017

13/09/2017

02/05/2018

11/06/2018

12/09/2018

2814 23/05/2017 13/09/2017 02/05/2018 11/06/2018 12/09/2018

23/05/2017

13/09/2017

02/05/2018

11/06/2018

12/09/2018

36+1,8 23/05/2017 13/09/2017 02/05/2018 11/06/2018 12/09/2018

23/05/2017

13/09/2017

02/05/2018

11/06/2018

12/09/2018

Com base nos resultados acima expressados, ficou evidente que existiu uma mudanca no
comportamento do medidor entre a primeira e segunda medicdo feita para a definicdo da estabilidade.

11 INCERTEZA DE REFERENCIA

O valor da incerteza padrdo associada ao valor de referéncia para cada ponto medido foi
determinado de acordo com a seguinte expressao:

Uc ref :\/(Ua)2 +(uest)2

onde:

Ucref: € a incerteza padrdao associada ao valor de referéncia considerando uma distribuicdo de
probabilidades do tipo normal.

10



o“_n

Us: € a incerteza maxima obtida nas “n” medi¢Bes realizadas considerando uma distribuicdo de
probabilidades do tipo normal.

Uest: € a incerteza decorrente da analise de estabilidade metroldgica do artefato, obtida por meio da
diferenca entre as médias mdxima e minima das cinco calibra¢des realizadas pelo laboratdério Digitrol,
considerando a distribuicdo de probabilidades como sendo do tipo retangular.

Foi informado pelo Sr. Sandro Motta que o fator de abrangéncia para todas as medicdes foi de k = 2.

Sendo assim a u, foi calculada assim:

Uinicial . Uintermediarial . Uintermediariaz . UintermediariaS . Ufinal)

= M’ [ ) ) )
Ya ax”"o( 2 2 2 2 2

O calculo do uest sera efetuado considerando, para ponto de vazao, o valor maximo e minimo de Erro.

Maximo(Erro) —Minimo(Erro)

u =
et V12 V12
Maximo(Erro) — Minimo(Erro)
Uest = \/ﬁ

Sendo

Ucref = \/ (ug) 2 + (Uese) 2

A incerteza expandida associada ao valor de referéncia para cada ponto medido foi determinada de
acordo com a seguinte expressao:

Uref = Ucref - k
Uref : € a incerteza expandida associada ao valor de referéncia.

Ucref: € A incerteza padrao associada ao valor de referéncia considerando uma distribuicdo de
probabilidades normal.

k: fator de abrangéncia para um nivel da confianga de 95,45 %, sendo que, para a incerteza associada
ao valor de referéncia, se adotara k = 2.

Vazao nominal Méxima Amplitude
+59 incerteza padrao Maximo Erro Minimo Erro Erro Ucref Uref
(ua)
(Uest)
) ) % o, 0, )

[t/h] % % % % %
4+0,2 0,04 0,13 -0,11 0,069 0,080 0,16
12+0,6 0,04 0,13 -0,09 0,064 0,073 0,15
20+£1,0 0,04 0,12 -0,10 0,064 0,073 0,15
28+14 0,04 0,12 -0,10 0,064 0,073 0,15
36+1,8 0,04 0,12 -0,10 0,064 0,073 0,15




12 RESULTADOS DAS MEDICOES DOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

Com a finalidade de garantir a confidencialidade dos resultados, os laboratérios participantes foram
identificados por meio de cédigos. Os cddigos foram definidos e enviados diretamente a cada um dos
laboratdrios pelo Sr. Mauricio A. Soares, representante da Dicla na CT-13 e observador do programa.

O Sr. Mauricio também foi o responsdavel pelo recebimento dos resultados dos laboratdrios e posterior
encaminhamento a coordenadora do programa para tratamento dos resultados das medicdes dos

participantes.

O coordenador do programa e os participantes ndo tiveram acesso a informacdo sobre qual resultado
pertence a qual laboratdrio, assim como, a relacao entre cédigos e laboratdrios.

A seguir sdo apresentados os resultados das medi¢des realizadas em cada um dos treze laboratérios
participantes, onde os cédigos visam descaracterizar os laboratérios.

Laboratdrio 5B-02:

~ P Incerteza expandida
Vazao média indicada . .
. . Erro de medida associada ao erro de a .
Vazao nominal £ 5 % pelo artefato durante a R Fator de abrangéncia
. o porcentual, Ejgpi medida porcentual,
[t/h] calibragao o (K)
[t/h] [%] Ulabi
[%]

440,2 4,05 0,08 0,13 2,00

12+0,6 12,16 0,09 0,13 2,00

20+1,0 19,85 0,07 0,13 2,01

28+ 1,4 28,14 0,06 0,10 2,00

36+1,8 36,20 0,02 0,13 2,17

Laboratdrio 5B-08:
Vazao média Incerteza
Vazio nominal indicada pelo Erro de medida expa.ndlda Nur:n(jro de Desvio gtac.irao Fator de
artefato associada ao medicGes por da média . .
+5% porcentual, Ejgpi R ~ o abrangéncia
[t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazio [%] K)
calibracdao porcentual, Ujgpi
[t/h] [%]

4+0,2 4,187 0,12 0,2 3 0,01 2
12+0,6 12,151 -0,05 0,2 3 0,01 2
20+1,0 20,107 0,00 0,2 3 0,02 2
28+1,4 28,081 0,01 0,20 3 0,06 2
36+1,8 36,062 0,02 0,2 3 0,00 2
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Laboratdrio 5B-10:

o P Incerteza expandida
Vazdo média indicada . .
N . Erro de medida associada ao erro de A .
Vazdo nominal 5% | pelo artefato durante a R Fator de abrangéncia
R N porcentual, Ejgpi medida porcentual,
[t/h] calibragdo o (K)
[t/h] [%] Ulabi
[%]
44+0,2 4,01 -0,08 0,22 2
12+0,6 12,06 -0,03 0,22 2
20+1,0 20,11 0,06 0,22 2
28+1,4 28,12 0,08 0,22 2
36+1,8 36,14 0,06 0,22 2
Laboratério 5B-12:
Vazao média Incerteza
o . indicada pelo . expandida Numero de Desvio padrao Fator de
Vazdo nominal Erro de medida . e . 4 A
artefato associada ao medigGes por da média abrangéncia
*5% porcentual, Ejqpi - = -
[t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazdo [%] (K)
calibracao porcentual, Ujgpi
[t/h] [%]
4+0,2 4,01 0,06 0,08 5 0,0054 2
12+0,6 11,99 0,06 0,08 5 0,0030 2
20+1,0 20,01 0,06 0,08 5 0,0034 2
28+1,4 28,08 0,09 0,09 5 0,0017 2
36+1,8 36,06 0,08 0,09 5 0,0023 2
Laboratério 5B-13:
Vazao média Incerteza
Vazao nominal indicada pelo Erro de medida expan.ndlda Nu(nfm . o r{at.irao Fatorhde.
artefato associada ao medicGes por da média abrangéncia
+5% porcentual, Ejgpi R -
[t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazao [%] (K)
calibragao ? porcentual, Ui
[t/h] [%]
4+0,2 4,05 0,38 0,27 5 0,23 2,87
12+0,6 12,10 0,39 0,28 5 0,19 2,87
20+1,0 20,17 0,41 0,29 5 0,24 2,87
28+1,4 N3o apresentou | N3o apresentou | N3o apresentou | Ndo apresentou | Ndo apresentou | N3o apresentou
36+1,8 N3o apresentou | N&o apresentou | N3o apresentou | N0 apresentou | Ndo apresentou | N3o apresentou

Laboratdrio 5B-17:

Vazdo média Incerteza
Vazio nominal indicada pelo Erro de medida expa.ndlda Nur_nfm de Desvio p’at_irao Fator de
artefato associada ao medigGes por da média a .
+5% porcentual, Ejgpi R ~ o abrangéncia
[t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazdo [%] K)
calibragdo porcentual, Ujgpi
[t/h] [%]

4+0,2 4,10 0,15 0,18 3 0,06 2,17
12+0,6 12,30 0,13 0,17 3 0,05 2,11
20+ 1,0 20,10 0,11 0,16 3 0,04 2,05
28+ 1,4 28,50 0,10 0,16 3 0,04 2,04
36+1,8 36,20 0,06 0,16 3 0,04 2,06
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Laboratdrio 5B-24:

Vazao nominal

Vazao média
indicada pelo

Erro de medida

Incerteza
expandida

Numero de

Desvio padrao

Fator de

artefato associada ao medigGes por da média abrangéncia
5% porcentual, Ejqpi - - B
t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazao [%] (K)
calibracao porcentual, Ujgpi
[t/h] [%]

440,2 4,12 0,40 2,2 & 0,01 2
12+0,6 11,83 0,18 1,2 4 0,08 2
20£1,0 19,14 0,19 1,2 4 0,04 2
28+1,4 N3o apresentou | N3o apresentou | Ndo apresentou | N3o apresentou | Ndo apresentou | Ndo apresentou
36+1,8 Nao apresentou | Ndo apresentou | Nao apresentou | Ndo apresentou | Ndo apresentou | Ndo apresentou

Laboratdrio 5B-28:

Vazdo média Incerteza
Vaz3o nominal indicada pelo Erro de medida expa.ndlda Nur_mzro de Desvio p'a(_irao Fator de
artefato associada ao medigGes por da média a .
5% porcentual, Ejgpi R - o abrangéncia
[t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazao [%] K)
calibragdo porcentual, Ujgpi
[t/h] [%]
4+0,2 4,01 -0,01 0,18 3 =il 2)7 2
12+0,6 12,05 -0,05 0,18 3 -9,56 2
20+1,0 20,10 -0,05 0,18 3 -5,36 2
28+1,4 28,10 -0,06 0,18 3 -9,67 2
36+1,8 36,09 -0,06 0,18 3 -6,24 2
Laboratdrio 5B-38:
Vazdo média Incerteza
Vaz3o nominal indicada pelo Erro de medida expa.ndlda Nur:n(jro de Desvio p’ac'irao Fator de
artefato associada ao medicGes por da média -
5% porcentual, Ejgpi R - o abrangéncia
[t/h] durante a %] erro de medida | ponto de vazdo [%] K)
calibragao porcentual, Ujgpi
[t/h] [%]
4+0,2 4,0 0,05 0,06 3 0,17% 2
12+0,6 12,0 0,06 0,06 3 0,37% 2
20+1,0 20,0 0,06 0,06 3 0,14% 2
28+1,4 28,0 0,04 0,06 3 1,09% 2
36+1,8 36,0 0,05 0,06 3 4,77% 2
Laboratédrio 5B-41:
= - Incerteza
Vazdo média expandida Numero de | Desvio padrao
Vazao nominal indicada pelo Erro de medida P . . p . Fator de
associada ao medicGes da média . .
+5% artefato durante | porcentual, Ejgpi . abrangéncia
. - erro de medida | por ponto de [%]
[t/h] a calibragdo [%] ., (K)
t/h] porcentual, Ujgpi vazao
[%]
4+0,2 4,037 0,17 0,10 3 0,002 2,00
12+0,6 12,07 0,16 0,10 3 0,004 2,00
20+ 1,0 20,39 0,17 0,10 3 0,002 2,00
28t1,4 28,18 0,18 0,10 3 0,002 2,00
36+1,8 36,69 0,18 0,10 3 0,001 2,00
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Laboratdrio 5B-45:

Vazdo média indicada Incerteza expandida Are
. . Erro de medida associada ao erro de Fator de abrangéncia
Vaz3do nominal+5 % | pelo artefato durante a . (K)
R " porcentual, Ejgpi medida porcentual,
[t/h] calibragdo o
[t/h] [%] Ulabi
[%]
4+0,2 4,02 0,05 0,06 Nao apresentou
12+0,6 12,049 -0,15 0,003 Nao apresentou
20+1,0 19,85 -0,14 0,076 Ndo apresentou
28+1,4 28,143 -0,06 0,05 Nao apresentou
36+1,8 36,149 -0,19 0,041 Ndo apresentou
Laboratdrio 5B-53:
~ . Incerteza
Vazdo média expandida Numero de Desvio padrao
Vazao nominal indicada pelo Erro de medida P R . . p . Fator de
associada ao medigGes da média .
+5% artefato durante | porcentual, Ejgpi . abrangéncia
. . erro de medida | por ponto de [%]
[t/h] a calibragdo [%] ~ (K)
t/h] porcentual, Ujgpi vazdo
[%]
4+0,2 4 -0,01 0,11 3 0,039 2
12+0,6 12 0,02 0,11 3 0,013 2
20+1,0 20 0,04 0,11 3 0,009 2
28+1,4 28 0,03 0,11 3 0,003 2
36+1,8 36 0,03 0,11 3 0,011 2
Laboratdério 5B-59:
Vazao média Incerteza
o . - . expandida Numero de | Desvio padrao Fator de
Vazdo nominal indicada pelo Erro de medida . . g A .
associada ao erro | medicoes da média abrangéncia
+5% artefato durante | porcentual, Ejgpi R
. x de medida por ponto [%] (K)
[t/h] a calibragdo [%] ~
[t/h] porcentual, Ujgpi de vazdo
[%]
4+0,2 4,05 0,12 0,07 4 0,006 2
12+0,6 12,1 0,13 0,07 4 0,004 2
20+1,0 20,2 0,12 0,07 4 0,005 2
28+1,4 27,9 0,12 0,07 4 0,003 2
36+1,8 35,5 0,12 0,07 4 0,002 2
Observacoes:

1) osvalores apresentados nas tabelas acima estdo tal qual foram entregues pelo Sr. Mauricio Soares a
coordenadora Noemi Hernandez.

2) O laboratério Endress-Hauser de SP ndo entregou resultados.

3) Para os resultados entregues sem o valor de fator de abrangéncia, foi considerado nos célculos k=2.

4) Laboratdrios com os codigos 5B-13 e 5B-24 ndo apresentaram resultados nos dois Ultimos pontos de
medicdo: 28 t/h e 32 t/h.

13 DISPERSAO DOS RESULTADOS

Sendo o mensurando erro (%) individual de cada laboratdrio e o erro de referéncia (%) representado
pelo calculo da média dos resultados de todos os laboratdrios, por vazao, conforme abaixo:
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_ Ejapt + Ejapz +--+ Ejgpp

Eref -

n

obtivemos a tabela onde sdo mostrados os valores maximos e minimo de erro encontrados em cada ponto
de vazdao medido considerando todos os resultados apresentados pelos laboratérios participantes.
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Vazao massica Erro (Eref) Erro Maximo Erro Minimo Amplitude Desvio padrao
t/h % % % % %
4 0,11 0,40 -0,08 0,48 0,14
12 0,07 0,39 -0,15 0,54 0,14
20 0,08 0,41 -0,14 0,33 0,09
28 0,05 0,18 -0,06 0,24 0,07
36 0,03 0,18 -0,19 0,37 0,10
O grafico abaixo mostra a dispersdo das medicOes agrupadas por ponto de vazao.
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AVALIACAO DOS RESULTADOS

A partir dos resultados apresentados pelos laboratérios, juntamente com o erro e incerteza de
referéncia foi calculado o Erro normalizado conforme férmula abaixo:

e utilizando o critério a seguir:

EN =

|Ei — Eyey|

Ug” + UEM2

EN < 1 resultado satisfatorio (em verde)
EN > 1 resultado insatisfatério (em vermelho)

foram calculados os resultados de erro normalizado para cada laboratério:
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Laboratdrio 5B-02:

Vazdo nominal £ 5 %

Erro de medida

Incerteza expandida
associada ao erro de

[t/h] porcentual, Ejqpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,08 0,13 0,16 CONFORME
12+0,6 0,09 0,13 0,09 CONFORME
20+1,0 0,07 0,13 0,07 CONFORME
28+1,4 0,06 0,1 0,04 CONFORME
36+1,8 0,02 0,13 0,07 CONFORME
Laboratério 5B-08:
Incerteza expandida
Vaz3o nominal + 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejapi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,12 0,20 0,03 CONFORME
12+0,6 -0,05 0,20 0,49 CONFORME
20+1,0 0,00 0,20 0,35 CONFORME
28+ 1,4 0,01 0,20 0,19 CONFORME
36+1,8 0,02 0,20 0,06 CONFORME
Laboratério 5B-10:
Incerteza expandida
Vazio nominal £ 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejqgpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 -0,08 0,22 0,71 CONFORME
12+0,6 -0,03 0,22 0,39 CONFORME
20+£1,0 0,06 0,22 0,09 CONFORME
28+1,4 0,08 0,22 0,10 CONFORME
36+1,8 0,06 0,22 0,10 CONFORME
Laboratdrio 5B-12:
Incerteza expandida
Vazio nominal + 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejgpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,06 0,08 0,32 CONFORME
12+0,6 0,06 0,08 0,08 CONFORME
20+1,0 0,06 0,08 0,14 CONFORME
28+1,4 0,09 0,09 0,19 CONFORME
36+1,8 0,08 0,09 0,27 CONFORME
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Laboratdrio 5B-13:

Vazdo nominal £ 5 %

Erro de medida

Incerteza expandida
associada ao erro de

porcentual, Ejqpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[t/h] o )
[/)] Ulabi
[%]
4+0,2 0,38 0,38 0,85 CONFORME
12+£0,6 0,39 0,39 1,01
20£1,0 0,41 0,41 1,00
28+1,4 N3o apresentou N3o apresentou Ndo apresentou Ndo apresentou
36+1,8 N3o apresentou N3o apresentou Nao apresentou Ndo apresentou

Laboratdrio 5B-17:

Vazdo nominal+5 %

Erro de medida
porcentual, Ejapi

Incerteza expandida
associada ao erro de
medida porcentual,

Erro Normalizado

STATUS

t/h
[¢/h] [%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,15 0,18 0,15 CONFORME
12+0,6 0,13 0,17 0,26 CONFORME
20+1,0 0,11 0,16 0,12 CONFORME
28+1,4 0,10 0,16 0,22 CONFORME
36+1,8 0,06 0,16 0,12 CONFORME
Laboratdrio 5B-24:
Incerteza expandida
Vazio nominal £ 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejqgpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,40 2,20 0,13 CONFORME
12+0,6 0,18 1,20 0,09 CONFORME
20+1,0 0,19 1,20 0,08 CONFORME
28+1,4 Ndo apresentou N3o apresentou Ndo apresentou Ndo apresentou
36+1,8 Ndo apresentou Nao apresentou Nao apresentou Nao apresentou

Laboratdrio 5B-28:

Vazdo nominal+5 %

Erro de medida
porcentual, Ejpi

Incerteza expandida
associada ao erro de
medida porcentual,

Erro Normalizado

STATUS

[¢/h] [%] Ulabi
[%]
4+0,2 -0,01 0,18 -0,51 CONFORME
12+0,6 -0,05 0,18 0,53 CONFORME
20+1,0 -0,05 0,18 -0,58 CONFORME
28+1,4 -0,06 0,18 0,49 CONFORME
36+1,8 -0,06 0,18 -0,40 CONFORME
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Laboratdrio 5B-38:

Laboratdrio 5B-53:

Incerteza expandida
Vazio nominal + 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejqpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,05 0,06 -0,37 CONFORME
12+0,6 0,06 0,06 -0,08 CONFORME
20+£1,0 0,06 0,06 -0,15 CONFORME
28+1,4 0,04 0,06 -0,08 CONFORME
36+1,8 0,05 0,06 0,10 CONFORME
Laboratdrio 5B-41:
Incerteza expandida
Vazio nominal + 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejqgpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,17 0,10 0,30 CONFORME
12+0,6 0,16 0,10 0,50 CONFORME
20+1,0 0,17 0,10 0,49 CONFORME
28+1,4 0,18 0,10 0,72 CONFORME
36+1,8 0,18 0,10 0,83 CONFORME
Laboratdrio 5B-45:
Incerteza expandida
Vazio nominal £ 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejqgpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,05 0,06 0,37 CONFORME
12+0,6 -0,15 0,003 1,53
20+1,0 -0,14 0,08 1,37
28+1,4 -0,06 0,05 0,75 CONFORME
36+1,8 -0,19 0,04 1,48

Vazdo nominal+5 %

Erro de medida
porcentual, Ejpi

Incerteza expandida
associada ao erro de
medida porcentual,

Erro Normalizado

STATUS

[¢/h] [%] Ulabi
[%]
4+0,2 -0,011 0,11 0,64 CONFORME
12+0,6 0,021 0,11 0,28 CONFORME
20+1,0 0,036 0,11 0,27 CONFORME
28+1,4 0,033 0,11 0,11 CONFORME
36+1,8 0,032 0,11 0,01 CONFORME
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Laboratdrio 5B-59:

Incerteza expandida
Vazio nominal + 5 % Erro de medida associada ao erro de
[t/h] =27 porcentual, Ejqpi medida porcentual, Erro Normalizado STATUS
[%] Ulabi
[%]
4+0,2 0,12 0,07 0,04 CONFORME
12+0,6 0,13 0,07 0,36 CONFORME
20+1,0 0,12 0,07 0,22 CONFORME
28+1,4 0,12 0,07 0,41 CONFORME
36+1,8 0,12 0,07 0,54 CONFORME

A tabela abaixo mostra o resumo dos resultados por laboratério e por ponto de vazao.

4t/h 12 t/h 20t/h 28t/h 36 t/h
LAB E U "EN" E U "EN" E U "EN" E U "EN" E U "EN"
% % % % % % % % % %

5B-02 | 008 | 0,13 | 0,16 | 0,09 | 0,13 | 0,09 | 0,07 | 0,43 | 0,07 | 0,06 | 0,10 | 0,04 | 0,02 | 0,13 | 0,07
5B-08 | 0,12 | 0,20 | 0,03 |} 0,05 | 0,20 | 0,49 | 0,00 | 0,20 | 0,35 | 0,01 | 0,20 | 0,19 | 0,02 | 0,20 | 0,06
5B-10 | 0,08 | 0,22 | 0,71 |} 0,03 | 0,22 | 0,39 | 0,06 | 0,22 | 0,09 | 0,08 | 0,22 | 0,10 | 0,06 | 0,22 | 0,10
5B-12 | 0,06 | 0,08 | 0,32 | 0,06 | 0,08 | 0,08 | 0,06 | 0,08 | 0,24 | 0,09 | 0,09 | 0,19 | 0,08 | 0,09 | 0,27
5B-13 | 0,38 | 0,27 | 0,85 | 0,39 | 0,28 | 1,01 | 0,41 | 0,29 | 1,00 - - - - - -

58-17 | 0,15 | 0,18 | 0,15 | 0,13 | 0,17 | 0,26 | 0,11 | 0,16 | 0,12 | 0,10 | 0,16 | 0,22 | 0,06 | 0,16 | 0,12
5B-24 | 0,40 | 2,20 | 0,13 | 0,18 | 1,20 | 0,09 | 0,19 | 1,20 | 0,09 - - - - - -

5B-28 | 001 | 0,18 | 051 | 005 | 0,28 | 0,53 | 0,05 | 0,48 | 0,58 | 0,06 | 0,18 | 0,49 | 0,06 | 0,18 | 0,40
5B-38 | 0,05 | 0,06 | 0,37 | 0,06 | 0,06 | 0,08 | 0,06 | 0,06 | 0,15 | 0,04 | 0,06 | 0,08 | 0,05 | 0,06 | 0,10
5841 } 0,17 | 0,10 | 0,30 |} 0,16 | 0,10 | 0,50 | 0,127 | 0,10 | 0,49 | 0,18 | 0,10 | 0,72 | 0,18 | 0,10 | 0,83
5845 | 0,05 | 006 | 0,37 | 0,15 ] 0,00 | 1,53 | 0,14 | 0,08 | 1,37 | 0,06 | 0,05 | 0,75 | 0,19 | 0,04 | 1,48
5B-53 | 0,01 | 0,11 | 0,64 | 0,02 | 0,11 | 0,28 | 0,04 | 0,11 | 0,27 | 0,03 | 0,11 | 0,11 | 0,03 | 0,11 | 0,01
5B-59 | 0,12 | 0,07 | 0,04 | 0,13 | 0,07 | 0,36 | 0,12 | 0,07 | 0,22 | 0,12 | 0,07 | 0,41 | 0,12 | 0,07 | 0,54

15 CONCLUSOES

Foi identificado tardiamente que para a utilizacdo do método proposto para a exclusdo de outliers
era necessario que fossem apresentadas por cada um dos laboratérios informagdes adicionais, tais como o
desvio padrao das medi¢des e o numero de medigdes. Tais informagbes foram solicitadas diretamente aos
laboratérios pelo Sr. Mauricio Soares. Entretanto, essa informacdo perdeu relevancia considerando a
instabilidade do artefato.

Através da andlise dos resultados dos testes de estabilidade do artefato pode-se concluir que o
medidor é repetitivo, porém apresentou baixa reprodutibilidade. Ficou evidente que existiu uma mudanca
no desempenho do medidor entre a primeira e segunda medi¢do de estabilidade. Este fato ndo foi detectado
em tempo, impossibilitando tomar qualquer providéncia.

O alto valor atribuido a estabilidade do artefato ocasionou que a incerteza de referéncia ficasse na
ordem de 0,16%, fato que contribuiu para que os resultados da maioria dos laboratérios fossem satisfatorios.

Apesar deste relatorio apresentar 2 laboratérios com alguns resultados “Ndo conforme”, foi decidido

em consenso entre os participantes deste Pl e o representante da DICLA que ndo serd necessario tomar agdes
corretivas, visto a instabilidade dos resultados do artefato.
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Observa-se que o laboratdrio 5B-24 apresenta uma incerteza alta, sendo no ponto de 4 t/h, 8 vezes
maior que a maior incerteza dos demais laboratdrios participantes, e 4 vezes maior nos pontos de 12 t/h e
20 t/h.

Observa-se que o laboratdrio 5B-45 apresenta no ponto 12 t/h uma incerteza de 0,003%, 10 vezes menor
que a menor CMC dentre os laboratdrios participantes, inclusive menor que a maioria dos Institutos
Nacionais de Metrologia.

Como sugestdo aos proximos programas interlaboratoriais, recomenda-se:

e Declaracdo mais completa dos resultados, incluindo por exemplo: dados de condi¢des de
calibracdo e condi¢cGes ambientais, desvio-padrdao da média das medicdes e nimero de
medic¢des por ponto;

e Informacgdo sobre a metodologia empregada;

e Determinacdo de valor mdximo de estabilidade do artefato para garantir resultados
consistentes, inclusive divulgando os resultados aos participantes do Pl, ainda que
descaracterizados entre cada uma das medicoes;

e Executar testes de repetibilidade e reprodutibilidade antes do inicio do Pl e definindo limites
de aceitacdo.
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