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RELATÓRIO DA INTERCOMPARAÇÃO DE PIRÔMETROS DE INFRAVERMELHO PROMOVIDA PELO CT-11 DA REDE BRASILEIRA DE CALIBRAÇÃO

1) INTRODUÇÃO:

Foi proposta em reunião do Comitê Técnico de Temperatura (CT-11) em 22 de setembro de 2004, a realização de comparação interlaboratorial na área de termometria de radiação, envolvendo dois artefatos e cobrindo uma faixa de temperatura de 100°C a 1500°C, em intervalos de 100°C. A comparação foi realizada durante o segundo semestre de 2005 e início de 2006.


2) ARTEFATOS:
A Divisão de Credenciamento de Laboratórios (Dicla) disponibilizou os artefatos utilizados nesta comparação interlaboratorial, a saber:

a) Pirômetro Land Cyclops 300AF, para a faixa de 100°C a 1000°C;

b) Pirômetro Land Cyclops 152A, para a faixa de 600°C a 1500°C.

3) LABORATÓRIO PILOTO:
O Laboratório de Pirometria (Lapir) da Divisão de Metrologia Térmica (Diter) do Inmetro foi o piloto desta comparação interlaboratorial, realizando a calibração dos artefatos no início e ao final da circulação.

4) LABORATÓRIOS PARTICIPANTES:
Os laboratórios que demonstraram interesse na participação na comparação interlaboratorial foram, na ordem de calibração:
a) Laboratório da Calibração da Companhia Siderúrgica de Tubarão (LabCal) – Acreditado pela Cgcre/Inmetro sob o n° 029 – Faixa de 500°C a 1550°C
b) Laboratório de Calibração de Instrumentação da Usiminas – Acreditado pela Cgcre/Inmetro sob o n°122 – Faixa de 50° a 1500°C
c) Laboratório do Cetec (LabKelvin) Minas Gerais – Não acreditado
d) Laboratório Termometria da Consistec – Acreditado pela Cgcre/Inmetro sob n°128 , mas não para o serviço de calibração de pirômetros de infravermelho
e) Laboratório da ECIL – Acreditado pela Cgcre/Inmetro sob n° 111 – Faixa de 23°C a 1000°C


5) PERÍODO DA COMPARAÇÃO:
A comparação foi iniciada no segundo semestre de 2005, tendo os artefatos retirados pelo  primeiro laboratório em 15/08/05 e retornado ao Inmetro em fevereiro de 2006, após o último laboratório calibrar os artefatos. 

6) LOGÍSTICA DE CIRCULAÇÃO DOS ARTEFATOS:
Originalmente pensava-se em circular os artefatos diretamente entre os participantes, porém devido a problemas de emissão de notas fiscais para fora do estado, os artefatos retornaram ao Inmetro sempre que uma mudança de estado era necessária. Tal procedimento fez com que a circulação fosse mais lenta que o imaginado. Além disso, também a tramitação de documentos em alguns dos laboratórios e no próprio Inmetro, atrasou de alguma forma o cronograma original.

7) PROCEDIMENTO DE CALIBRAÇÃO DOS ARTEFATOS:
Os laboratórios deveriam realizar a calibração conforme o acordado na reunião do CT-11, cujo trecho se encontra no anexo e também de acordo com as seguintes informações, passadas a todos os participantes através de correio eletrônico:
a) A calibração deverá ser feita seguindo os procedimentos normais dos laboratórios;
b) O pirômetro Cyclops 300AF deve ser medido com o foco manual;
c) As temperaturas reais poderão variar em relação às temperaturas de referência no máximo em 5°C para cima ou para baixo;
d) Os resultados deverão ser fornecidos para as temperaturas de referência (100, 200 ...1000°C para o Cyclops 300AF e 600, 700, ..., 1500°C para o 152A;
e) O certificado deverá conter as informações sobre:

- a rastreabilidade dos padrões,

- diâmetro da cavidade de corpo negro e sua emissividade,

- ajuste da emissividade do pirômetro,

- temperatura e umidade ambientes
- distância do pirômetro à cavidade de corpo negro durante a calibração

f) Para os laboratórios que em princípio só mediriam o Cyclops 300AF, estes passaram a realizar também  a calibração do Cyclops 152A, na faixa de 600°C a 1000°C.


8) OBSERVAÇÕES:
Com vistas a nos resguardarmos a possíveis derivas do pirômetro Cyclops 300AF durante a intercomparação, na faixa de temperatura acima de 600°C, o que poderia inviabilizar os resultados na faixa de 600°C a 1000°C, foi proposto e aceito por todos que a calibração do pirômetro Cyclops 152A fosse feita a partir de 600°C, em intervalos de 100°C, até 1500°C (este instrumento é mais estável que o 300AF). A calibração do Cyclops 300AF foi mantida nas mesmas temperaturas (100 a 1000°C).

9) CALIBRAÇÃO DOS ARTEFATOS NO INMETRO: 

Os artefatos foram calibrados no Laboratório de Pirometria – Lapir, seguindo o procedimento NIT-LAPIR-001 rev. 1, em fornos de três zonas de aquecimento contendo cavidades de corpo negro de diâmetros 40 mm e 50 mm, contra a indicação de termopares tipo S e B, calibrados por pontos fixos, com incertezas de 0,3°C (tipo S entre 0 e 1100°C) e 1,0 °C (tipo B entre 600 e 1500°C). A leitura dos padrões foi realizada de modo automático a partir de uma planilha Excel, tendo sido realizados 2 conjuntos de 10 leituras, espaçadas de 3 minutos. A leitura dos artefatos foi realizada manualmente. 

10) RESULTADOS: 

Os resultados foram calculados com base nos certificados enviados pelos laboratórios participantes e foram comparados à média das calibrações inicial e final realizadas pelo Lapir. No caso específico do instrumento Land Cyclops 300AF, foram realizadas duas calibrações após o seu retorno ao Inmetro, de forma a detectar alguma possível deriva do instrumento, a qual não foi verificada.  Foram calculados os erros normalizados para cada temperatura e instrumento, sendo considerados pontos incompatíveis quando o valor de En > 1,00. Os resultados estão apresentados por laboratório participante, para os pirômetros Land Cyclops 300AF e Land Cyclops 152A, respectivamente.
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Gráfico 1 – Comparação das calibrações inicial (INM1) e finais (INM2 e INM3) do pirômetro
Land Cyclops 300 AF

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 2 – Comparação das calibrações inicial (INM1) e final (INM2) do Land Cyclops 152A

Cálculo do erro normalizado:
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Comentários:

Como pode ser observado nos gráficos 1 e 2 e nas tabelas de cálculo dos erros normalizados, os artefatos apresentaram estabilidade adequada durante o período da comparação interlaboratorial.
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Gráfico 3 – Comparação das calibrações realizadas pelos participantes em relação à referência (Lapir) – Land Cyclops 300AF
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Gráfico 4 – Comparação das calibrações realizadas pelos participantes em relação à referência (Lapir) – Land Cyclops 152A

De acordo com os gráficos de estabilidade dos artefatos apresentados (gráficos 1 e 2), pode-se verificar que não existiram problemas com relação a esse aspecto. Eventuais variações detectadas entre as calibrações inicial e final ficaram sempre dentro da faixa de incerteza declarada. No caso no pirômetro Cyclops 300AF, uma terceira calibração foi realizada no Lapir, o que confirmou o resultado da segunda calibração.

Os gráficos comparam a calibração realizada por cada um dos laboratórios em relação à referência (Lapir), que é o eixo y=0. Os limites superior e inferior da incerteza de calibração do Lapir encontram-se representados por linha simétricas em relação ao eixo x, enquanto que as incertezas dos laboratórios são representadas por barras verticais. Valores duplicados para 100 e 200°C foram apresentados nos cálculos dos erros normalizados, já que em alguns laboratórios a incerteza foi calculada com dois valores de resolução (1°C e 0,1°C).
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Gráfico 5 – Calibração do Cyclops 300 AF – Laboratório A

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 6 – Calibração do Cyclops 152A – Laboratório A

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 7 – Calibração do Cyclops 300AF – Laboratório B

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 8 – Calibração do Cyclops 152A – Laboratório B

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 9 – Calibração do Cyclops 300 AF – Laboratório C

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 10 – Calibração do Cyclops 152A – Laboratório C

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 11 – Calibração do Cyclops 300 AF – Laboratório D

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 12 – Calibração do Cyclops 152A – Laboratório D

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 13 – Calibração do Cyclops 300 AF – Laboratório E

Cálculo do erro normalizado:
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Gráfico 14 – Calibração do Cyclops 152A – Laboratório E

Cálculo do erro normalizado:
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Comentários finais:

De acordo com os resultados apresentados, percebe-se que nenhum dos participantes obteve resultados compatíveis para todas as temperaturas dos dois artefatos. Em uma primeira análise, nota-se que é possível que tenha havido sub-avaliação das incertezas envolvidas na calibração dos pirômetros, não consideração do efeito de tamanho de alvo no caso de cavidade menores que as do laboratório de referência, deriva dos padrões de referência em razão de prazos demasiadamente longos de recalibração, fazendo que os resultados fossem influenciados por esses fatores. Conforme estabelecido nos requisitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025 os laboratórios devem analisar, detectar e corrigir as eventuais falhas e tomar ações para evitar que estas se repitam. Com relação aos certificados emitidos, de um modo geral foram considerados adequados, contendo as todas as informações solicitadas nas instruções enviadas.

Um comentário adicional faz-se necessário com relação à calibração do pirômetro Cyclops 152A: devido ao seu baixo efeito de tamanho de alvo (SSE) e resposta espectral (0,9 m), pode-se cometer erros elevados ao se calibrá-lo contra um outro pirômetro de resposta espectral muito diferente e de elevado SSE, em determinados tipos de cavidades de corpo negro menores que a da calibração original. Esse pode ter sido o problema ocorrido com o Laboratório A, onde todos os pontos ficaram incompatíveis para esse pirômetro, com valores de En da ordem de 2,0 e no entanto apresentou bons resultados na calibração do pirômetro Cyclops 300AF.

Tendo em vista os resultados desta comparação, recomenda-se que a Comissão Técnica de Temperatura (CT-11) realize discussões sobre a necessidade revisão do Documento Orientativo DOQ-CGCRE-009 abordando aplicações dos requisitos técnicos da ABNT NBR ISO/IEC 17025 visando a harmonização e a melhoria das práticas na realização de calibrações de pirômetros de infravermelho.
Anexo 1 – Extrato da ata da reunião do CT-11 em 22/09/04 (revisada)

2.5) Intercomparação com pirômetro infravermelho faixa 100 a 1000 °C usando como artefato o pirômetro Cyclops 300-AF (Dicla) e na faixa de 600 a 1500 °C usando como artefato o pirômetro Cyclops 152-A (Dicla)

Pontos de calibração: 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900, 1000, 1100, 1200, 1300, 1400 e 1500 graus Celsius.

Os laboratórios farão os pontos que puderem.

Laboratórios participantes: INMETRO, CST, USIMINAS, ECIL, CONSISTEC e CETEC MG.

Prazo final para o Inmetro calibrar: 12/08/2005.

Cada laboratório que retirar o artefato paga o frete.

A CST tem até 15/08/05 para retirar o artefato e até 05/09/05 para enviar os resultados.

A USIMINAS tem até 09/09/05 para retirar o artefato e até 23/09/05 para enviar os resultados.

O CETEC tem até 27/09/05 para retirar o artefato e até 10/10/05 para enviar os resultados.

A CONSISTEC tem até 13/10/05 para retirar o artefato e até 31/10/05 para enviar os resultados.

A ECIL tem até 03/11/05 para retirar o artefato e até 16/11/05 para enviar os resultados.

O Inmetro recebe o artefato até 21/11/05 e calibrar até 04/12/05.

O Sr. Renato do Inmetro tem até 31/12/05 para apresentar o relatório final.

Os Laboratórios devem enviar os dados para lapir@inmetro.gov.br.
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