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Os

SIMBOLOGIA

simbolos a seguir apresentados foram extraidos

principalmente das normas utilizadas no presente trabalho, ndo

se estendendo aos seus anexos.

a;

a],i

du,j

Ci

metade da faixa de dados observados ou estimados
limite inferior de uma série de dados

limite superior de uma série de dados

coeficiente de sensitividade, dado pela primeira derivada
parcial

erro aleatdrio que ocorre a cada teste

fator multiplicador para expandir o desvio de
repetibilidade e o desvio de reprodutibilidade.
Geralmente f = 2.

fungdo de defini¢do do resultado do teste ou da medigdo
funcdo de definigdo do resultado do teste ou da medigdo
ultimo elemen-to de uma distribuigdo de dados,
apresentada na forma de rol

quantidade de dados ou fontes de incerteza da medigdo
fator de cobertura para o desvio de uma distribuigdo

Geralmente k = 2 ou k =3
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St

SR

Ue

meédia geral das observag¢des ou nivel do teste
quantidade de repetigdes da observagdo

quantidade de dados ou fontes de incerteza da medigao
probabilidade ou nivel de confianga, expresso em
porcentagem ou pela faixa de zero a um

quantidade observada ou estimada

quociente entre diferentes valores de uma distribuigdo
repetibilidade ou repetitividade

reprodutibilidade ou reprodutitividade

desvio padrio experimental de uma varidvel aleatoria
X, determinado de n observagdes repetidas e as vezes
indicado também por sg; OU Sy;

varidncia experimental de uma variavel aleatéria X,
determinada de n observagdes repetidas e as vezes

indicada também por s. ou s;

desvio padriao de repetibilidade
desvio padrao de reprodutibilidade
fun¢do resultado da medigdo
incerteza experimental expandida
desvio padrio

incerteza padrdo ou experimental, combinada



u; desvio padrdo da incerteza experimental

U incerteza experimental expandida
2 I : .
u variancia da incerteza experimental
73 . A . s .
u, variancia da incerteza experimental
Biblioteca
. 3 MAUX
U(xi) incerteza padrao
X; dados ou fontes de incerteza da medi¢do
X; estimativas dos dados ou fontes de incerteza da
medigdo
y resultado do teste ou da medigdo
e resultado do teste ou da medigdo

z(1) termo da distribuigdo de frequéncia, apresentada na

forma de rol

—— derivada parcial em relagdo ao dado de entrada x;

%

G _ h

oX. derivada parcial em relagdo ao dado de entrada X;
e valor esperado de uma quantidade q

Vi graus de liberdade

V_, média aritmética dos valores individuais v;

o desvio padrdo de repetibilidade

OR desvio padrao de reprodutibilidade

o] varia¢do entre laboratorios, incluindo as variabilidades
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RESUMO

Sdo freqiientes as divergéncias ocorridas entre os fornecedores e os
clientes de produtos e servigos, no que se refere a qualidade,
quantidade e constituigdo de itens comercializados. Essas
divergéncias trazem como consequéncias perdas e desgastes entre
as partes, que poderiam ser perfeitamente eliminadas caso fossem
pré-definidas as bases de Confiabilidade dos Sistemas de Medigdes
utilizados tanto no fornecedor quanto no cliente. No fornecedor o
problema se alastra internamente envolvendo de forma antagdnica

as areas Produtivas e de Garantia da Qualidade.

Procurando solucionar um caso especifico, verificou-se que as
maiores autoridades mundiais na area de Metrologia estabeleceram,
a partir da década de 80, as diretrizes béasicas para a obtengdo de
um consenso internacional para a avaliagdo e expressdo da
Incerteza da Medig¢do, que por sua vez deram origem a diferentes
formas de aplicagdes praticas visando o ja citado controle

metrolégico.

Porém, o mais importante ndo é o fato de que existam diferentes
formas viaveis para o controle, mas sim, a pequena utilizagdo
pratica das citadas recomendagdes e formas de controle,

identificada principalmente no ramo das Industrias Quimicas.

Procura-se, entdo, apresentar neste trabalho as informagdes
levantadas sobre o estudo do assunto a nivel te6rico e a nivel de
padronizagio, indicando o resultado da aplicagao desses conceitos
na pratica; objetivando: divulgar as diretrizes internacionais

vicentes, apresentar as diferentes linhas tedricas vidveis de

utilizacdo, mostrar o efeito pratico da aplicacdo da teoria na linha

de producdo de dinamites nitroclicerinadas da Fabrica Presidente

Vargas. da Industria de Material Bélico do Brasil: FPV-IMBEL,

apresentar o horizonte de estudos e agdes decorrentes do exemplo

aqui citado, avaliar e proporcionar melhoria na determinacio da

Incerteza da Medicdo e assim auxiliar na preparagdo para a

obtencdo de futuras certificacdes.




ABSTRACT

Frequently there are divergencies between suppliers and clients of
products and services, about the quality, quantity and constitution
of the commercialized items. These divergencies brings loses and
wastage between the parts as consequence, which could be perfectly
eliminated if the Reliabilities Basis of the Measures System were
advanced defined thus on the suppliers as on the clients. On the
suppliers the problem is internaly spreaded with antagonist form

involing Produtive and Quality Control areas.

Searching for the solution of a specific case, it was checked that
the world’s highest authority in Metrology established, from 1980,
the basic guidelines to obtainement of a international consensus on
the evaluating and expressing of measurement uncertainty in which
gave origin at differents forms of practices applications seeking this
metrological control.

However the more important is not the fact that there are several
possible forms for the control, but the small practice utilization of
these recomendations and forms of control, which is mainly

identified in the Chemical Industry.

So at this work were intended to present the obtained informations
with the study of this theme in a theoretical and standardization
level, and to cite the application’s results of this concepts on the

practice; objectifying: ‘to_divulge the international guidelines, to

introduce the differents theoreticals forms of these applications, to

show the pratical effect of theory application at dynamite

nitroglycerined production line on Fabrica Presidente Vargas, of the

Industria de Material Bélico do Brasil: FPV-IMBEL. to present

studies horizon and consequentials actions of these example, to

evaluate and to provide improvement on the evaluation of the

measurement uncertainty and so to help on preparation to obtain

certifications futures.




CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1 Consideragdes iniciais

O presente estudo teve sua origem na Fabrica Presidente Vargas -
FPV, filial n®1 da Industria de Material Bélico do Brasil - IMBEL,
em Piquete no Estado de Sio Paulo, sendo esta uma unidade de

fabricagdo de Explosivos.

Este trabalho tem por objetivo apresentar uma metodologia de
determinagdo da incerteza da medigdo em ensaios, para esta
Fabrica, que siga os padrdes internacionais vigentes € que va ao
encontro da sua pretensdo de certificagdo a nivel empresarial pelos

padroes das normas NBR ISO 9000[1].

Paralelamente, é também um objetivo, auxiliar na divulgag¢io das
diretrizes internacionais, analisando as diferentes correntes
existentes, comparando-as ao padrdo estabelecido e apresentando a

norma padrdo internacional vigente.

Cabe ressaltar que as normas NBR ISO 9000 citam a necessidade
do conhecimento da incerteza da medig¢do do equipamento e da sua
consisténcia com a capacidade de medigdo requerida, mas nfo
indica como ela deve ser calculada, conforme verificado nas

normas:

NBR ISO 9001 - Sistemas da qualidade - Modelo para garantia da
qualidade em projeto, desenvolvimento,
produgdo, instalagdo e servigos associados - item
4.11 : Controle de equipamentos de inspegio,

medi¢do e ensaios;
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NBR ISO 9002 - Sistemas da qualidade - Modelo para garantia da

qualidade em produgdo e instalagdo - item 4.11;:
Controle de equipamentos de inspegdo, medigdo

e ensaios;

NBR ISO 9003 - Sistemas da qualidade - Modelo para garantia da
qualidade em inspe¢do e ensaios finais, que é
indicada para uso quando a conformidade com
requisitos especificados tiver que ser garantida
pelo fornecedor somente em inspeg¢do e ensaios

finais.

NBR ISO 9004 - Gestao da qualidade e elementos do sistema da

qualidade - Diretrizes.

Identifica-se pois a necessidade do esclarecimento quanto ao

método de avaliagdo e expressdo da incerteza da medigdo.

Em meados de 1994, fruto da nova postura do mercado consumidor,
entdo adaptado e consciente das novas regras ditadas pelas técnicas
da teoria da Qualidade, comegaram a surgir mais insistentemente as
reclamagdes de clientes sobre a caracteristica Consisténcia da
Massa, das dinamites nitroglicerinadas. Esses produtos vinham
sendo comercializados, principalmente na regiao carbonifera de
Santa Catarina e do Parana, a pelo menos 30 (trinta) anos, sem que

as reclamagdes assumissem as proporc¢des entao identificadas.

As queixas se baseavam no fato de que a consisténcia do produto
nio estaria permitindo que se efetuasse o espoletamento com o
explosivo iniciador, isto €, ora a massa do produto estava muito

dura, ora estava muito mole.
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Surgiu, entdo a necessidade de se estabelecer a consisténcia ideal

do produto visando atender satisfatoriamente a etapa do

espoletamento.

1.2 Conceituagiio sobre o produto objeto do estudo

Explosivos sdo substdncias ou misturas de substdncias capazes de
se transformarem quimicamente em gases, com extraordinaria
rapidez e com desenvolvimento de calor, produzindo elevadas

pressdes e consideravel energia.

Os explosivos sdo classificados em:

iniciadores: destinam-se a provocar a transformagido de outros
explosivos (ex.: azida de chumbo, estifinato de

chumbo, etc.);

de ruptura: destinam-se a produgdo de um trabalho de
destruigdo pela forga viva dos gases produzidos.
pela sua transformagdo (ex.: dinamites

nitroglicerinadas ou n@o, trinitrotolueno, etc.);

propelentes: destinam-se a produ¢do de um trabalho balistico

(ex.: polvoras)[2].

As dinamites nitroglicerinadas sao explosivos com duas bases
ativas: a nitroglicerina e a nitrocelulose. A nitroglicerina € obtida
da nitragdo da glicerina, enquanto que a nitrocelulose € obtida da
nitragdo da celulose. A mistura destes dois componentes da origem
ao “blasting” que é o mais importante componente das dinamites
nitroglicerinadas, chegando em algumas formulagdes a participar
com até 33%, em peso, do peso do produto final. OQutros

componentes aerantes, estabilizadores, desdensificantes, etc., sdo
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adicionados a massa para compor a formulagido final do produto. A
misturagdo dos componentes se da em misturadores com hélices
horizontais para determinar uma boa homogeneizagio entre os
componentes e para se obter a plasticidade desejada da massa. O
tempo de misturagdo varia entre 7 (sete) e 10 (dez) minutos sendo a
capacidade de cada misturador de 500 (quinhentos) kg por batelada.
Esta massa é entio encartuchada em encartuchadeiras automaticas
ou manuais, que utilizam papel kraft parafinado ou polietileno semi-
rigido (Brasil), ou filme de polietileno (USA, Europa). Os tamanhos
dos cartuchos variam de acordo com a aplicagdo. Seus didmetros

mais conhecidos sdo:

7/87(22,23mm), 17(25,4mm), 1.1/47(31,75mm), 1.1/2”(38,10mm),
2”(50,80mm), 2.1/4”(57,15mm), 2.1/27(63,50mm) e 3”(76,20mm).

Os comprimentos mais utilizados s3o:
87(203,20mm), 12”(304,80mm) e 24”(609,60mm).

As dinamites encartuchadas sio embaladas em caixas de papeldo
que podem conter, no maximo, um peso liquido de 25 (vinte e
cinco) kg de dinamite. As principais caracteristicas da dinamite,
considerando a sua aplicagdo, sdo: velocidade de detonagdo (m/s);
forca (correspondendo ao aumento de volume gerado pela expansdo
dos gases na explosio, em um furo padrdo em bloco de chumbo,
dado em ml); e balanqd de oxigénio. A gama de utilizagées de uma
dinamite € grande e existem diferentes tipos de produtos para

atender o mercado consumidor; entre elas ressaltam-se:

a) para mineragdes a céu aberto para extragdao de minério de
ferro, de granito, de manganés, de calcario, para construgdo

de hidrelétricas, abertura de estradas, etc., sio empregadas as
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dinamites: Belgex 40, Belgex 60, Belgex 75, Belgex 80,
PV15 Normal e Carbel F;

b) em mineragGes de carvdo, no subsolo, sio empregadas as

dinamites: PV15 Carbo e Carbel,;

c) em pré-fissuramento de rochas é usada a dinamite PF.45.

O produto que deu origem a este trabalho foi a dinamite PV15
Carbo que € encartuchada em papel kraft parafinado e tem maior
utilizagdo nas dimensdes de 1” (25,40mm) x 8” (203,20mm) e/ou

1.1/4” (31,75mm) x 8” (203,20mm).

A aplicagdo do produto se dd em furos abertos na camada de
carvdo, por perfuratrizes com brocas nas dimensdes apropriadas aos
didametros dos cartuchos, sendo que cada furo recebe em média 15

(quinze) a 20 (vinte) cartuchos de dinamite.

O primeiro cartucho ou o mais profundo deles, é o responsavel pela
iniciagdo dos demais cartuchos do furo, isto €, ele é o primeiro a
detonar e por reagio em cadeia determina as detonagdes dos demais
cartuchos. Este primeiro cartucho a detonar é denominado cartucho
iniciador e € preparado para a detonagdo pela adaptagio de um
explosivo mais sensivel em sua massa, através de um dispositivo
denominado espoleta que por sua vez ¢ ligada a um estopim que
sera responsavel pela condugao da energia elétrica ou térmica, ao
explosivo da espoleta, causando a sua detonagdo. A detonagdo da
espoleta da inicio a detonagdo do explosivo do cartucho iniciador,
que por consequéncia inicia a detonagdao dos demais cartuchos do
furo. O estopim elétrico consiste de um fio elétrico bem fino
envolvido por uma capa de polietileno. O estopim ndo elétrico
consiste de um nucleo de pélvora firmemente envolvido por varias

camadas téxteis e impermeabilizantes. A espoleta consiste de um



6

cilindro de aluminio fechado na base, carregado com um explosivo
muito sensivel e outro explosivo sensivel a fagulhas, calor ou ondas
elétricas. A outra ponta da espoleta é fechada com um disco
perfurado no centro, para a passagem do cordel detonante ou do

estopim (figura 1.1).

CARGA CARGA
PRIMARIA BASE
/ /

Figura 1.1 - Espoleta de iniciagio

O processo de preparagdo do cartucho iniciador consiste em
adaptar o estopim na espoleta, fixando-o firmemente com a
utilizag@o de um alicate amolgador ou de um amolgador de bancada.
Em seguida o conjunto “estopim/espoleta” € introduzido no
cartucho de dinamite ao qual é fixado e amarrado, na maioria das
vezes, utilizando o préprio estopim como elemento de amarragio

(figura 1.2).

A fixagdo citada deve ser eficiente para evitar a soltura da espoleta
do interior da massa de dinamite. A massa de dinamite deve ter
entdo uma consisténcia apropriada para permitir a penetragdao da

espoleta e ndo permitir a sua soltura.

Esta caracteristica da massa e sua correspondente medi¢dio se
transformaram no objetivo deste trabalho, como ponto de partida
para a sugestdo de um sistema de determinagdo da incerteza da

medigdo em ensaios para a FPV.



R

— . J

Figura 1.2 - Processo de espoletamento
1.3 A discrepancia e seus efeitos

A forma de avaliagdo da consisténcia era totalmente subjetiva e
consistia na apalpagdo manual pelo técnico da empresa distribuidora

do produto, isto €, a avaliagdo variava de acordo com a mudanga do

técnico avaliador.
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Mostrou-se entdo necessaria a definigdo de um sistema objetivo de
medi¢do desta caracteristica do explosivo, que permitisse o seu
controle tanto a nivel do produtor quanto a nivel do recebimento no

cliente.

Foi entdo adaptado um equipamento de medi¢dao da penetragdo da
agulha em parafinas de petroleo (figura 1.3), que ja existia na FPV,
para tentar apresentar o grau de resisténcia da massa a penetragdo
de uma haste com peso definido, em um determinado espago de

tempo (anexo A) [3].

Figura 1.3 - Penetrometro



9

O técnico avaliador da empresa distribuidora veio até a unidade de
fabricagdo e através da avaliagdo manual e da correspondente
determinagdo da penetragio, foram definidos Ilimites para as

2

categorias de consisténcia “mole”, “boa” e “dura”, sendo a maior
penetragdo associada a condi¢do “mole”, enquanto que a menor
penetragao foi associada a condigdo “dura”. O produto passou a ser
controlado segundo esta faixa de especificagdo obtida pelo maior
resultado aceitavel e pelo menor resultado aceitavel, definidos nos

testes acima citados.

O teste recebeu o nome de “Teste do PenetrOmetro”, e serviu para
eliminar grande parte da subjetividade que anteriormente existia na
avaliagdo da consisténcia; porém comegaram a surgir discrepancias
entre as avaliagbes manuais efetuadas na 4area produtiva, que
indicavam produto “bom” e as avaliagdes efetuadas no
penetrémetro, na area de controle da qualidade, que classificavam o
mesmo produto como “duro” ou “mole”. Essas discrepincias
levaram a area produtiva a levantar davidas sobre a confiabilidade
dos resultados dos testes efetuados na area de controle da

qualidade.

Essas davidas, porém, n3o eram levantadas quando os produtos
eram considerados “bons”, o que indicava a necessidade de se
estabelecer um sistema confiavel de avaliagdio que eliminasse as

davidas em ambas as situagdes.

1.4 Providéncias internas e resultados

Com o objetivo de padronizar as medi¢des da consisténcia da massa
de dinamite, na area industrial e na area de controle da qualidade,
foi adquirido um segundo equipamento, semelhante ao primeiro,
para a medigdo da consisténcia durante o processo de fabricagao,

isto €, na area industrial; enquanto que o primeiro equipamento
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permaneceu na area de controle da qualidade. Com esta providéncia
foi também minimizada a alta subjetividade que existia nas
avaliagdes da area produtiva, tornando-as habeis de serem

comparadas com as avaliagdes da area de controle da qualidade.

Nio foi ainda esta providéncia que eliminou as discrepancias entre
os resultados obtidos nas duas éareas, para a mesma amostra do

produto.

As duvidas novamente surgiram e entdo passaram a ser também
direcionadas da area de controle da qualidade para a area industrial.
Foi gerado um clima antagonico muito forte entre as areas o qual

precisava ser eliminado o mais rapido possivel.

Foi programado e efetuado um teste que consistia da medigdao de
uma mesma amostra nos dois equipamentos, garantindo uma menor
variagao possivel nas caracteristicas de ambos os testes, sendo os
resultados tratados em base estatistica pela distribuigdo “F de
Snedecor” [4], visando obter a igualdade das varidncias das duas
“populagdes”. Surpreendentemente o resultado do tratamento

estatistico indicou serem as “populagdes” diferentes (anexo B).

Ficou entdo identificado que os sistemas de medigdo para ambos os
equipamentos deveriam ser melhor avaliados e serem estabelecidas
as confiabilidades destes sistemas. O primeiro equipamento
adaptado passou a ~ser chamado de “Penetrometro Antigo”,
enquanto que o segundo equipamento passou a ser chamado de

“Penetrometro Novo”.
1.5 Proposta de trabalho visando melhorias

Visando elaborar uma proposta de procedimento para a

determinagdo da incerteza da medigdo, para a FPV, que
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solucionasse o impasse entre as suas unidades, foi identificada a
necessidade de se obter uma teoria que consistisse em normas
padrdo reconhecidas pelo menos a nivel nacional, estando assim
acima de duvidas e passiveis de serem estendidas aos clientes. Cabe
ressaltar que estas normas deveriam estar em consonancia com as
normas NBR ISO 9000, estabelecidas como referéncia pela

empresa, para fins de certificagao.

Esta proposta se caracterizou posteriormente como sendo o
objetivo deste trabalho, o qual apresentaria para a Empresa uma
sugestdo de metodologia para determinagdo da incerteza da

medigdo em ensaios.

A teoria deveria englobar todos os aspectos influentes no calculo da
incerteza da medigdo, isto é, as informagdes iniciais de referéncia, a
amostragem, a calibragdo, a padronizagdo dos procedimentos de

testes, as condi¢gdes ambientais e finalmente os erros aleatorios.

Quanto ao aspecto da amostragem foi identificado que a FPV
utilizava as normas MIL - STD 105D [5] e MIL - STD 414 [6],

estando assim garantida a sua significancia.

Permaneceram entdo como objetivos parciais deste trabalho as
avaliagdes de normas de calibragdo (WECC e NIS 3003), e de
normas de expressdo da incerteza em testes (ISO-TAG4, NIS 80 e
ISO 5725), estas ultimas principalmente voltadas para os aspectos
dos erros aleatorios, visando dar suporte a elaboragdo de uma
metodologia de determinagdo da incerteza da medigdo, que

auxiliasse nos processos de certificagdes futuras.

Foi verificado também que a definigdo de um sistema de
determinagio da incerteza da medigdo em ensaios, viria adequar os

procedimentos com vistas as futuras auditorias para verificagdo de
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sistemas da qualidade, internas ou externas, mesmo sendo
identificado que ndo é comum esta preocupagio com a identificagdo
do grau de incerteza e de seu nivel de confianga, como evidenciado

nos exemplos de auditorias citados na tabela 1.1.

Local Data Nimero Area Norma | Empresa
Guaratingueta 26/07/96 33/96 Lab.Quim | ISO Basf
9002
Meio
Ambiente
Guaratingueta 18/03/96 14/96 Heliogen ISO Basf
9002
Guaratingueta 24/05/96 Petrobras Trilon B ISO Basf
9004
Piquete 14/11/95 UF-08 Lamas ISO FPV
9004
Piquete 14/12/95 Man.Mec Mecédnica | ISO FPV
9004
Piquete 14/12/95 Sup Adm ISO FPV
9004

Tabela 1.1 - Exemplos de auditorias em empresas'

onde:

Lab. Quim. - Laboratério Quimico

Man. Mec. - Manutengao Mecanica

Lamas - Unidade de fabricagdo de lamas explosivas (UF8)
Sup. Log. - Superintendéncia Logistica

Adm. - Administragdo

Foi verificado também que nem todos os catalogos e/ou manuais de
equipamentos trazem a informagdo completa da incerteza

estabelecida para o mesmo, sendo que alguns apresentam a

! Exemplos de auditorias internas e externas, obtidos nas empresas BASF e

FPV-IMBEL
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incerteza da medigdo em desacordo com a ISO-TAG4, conforme

citados na tabela 1.2 (anexo C).

marca tipo de medigio incerteza % de
confianga
Buchi 510 Ponto de fusdo = =
Micronal Espectrofotometro R=+0.5 nm =
B380 B382
Marte Balangas eletronicas R =0,01g; =
de precisdo 0,001g
Jencons Titragdo CV=0,1% -

Tabela 1.2 - Exemplos de catalogos e/ou manuais

onde:
R - Reprodutibilidade

CV - Coeficiente de variagdo

A norma ISO 5725 foi a primeira fonte de informagido obtida para
estudo, razdo pela qual, ela serviu de referéncia para os primeiros

trabalhos executados, conforme apresentado no préximo capitulo.

Biblioteca
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CAPITULO 2

A ESTRUTURA TEORICA
2.1 Considerag¢des iniciais

Procurou-se, inicialmente uma documentagdao de referéncia que
estivesse alinhada com as normas NBR ISO 9000, utilizadas em
processos de certificagdo de empresas no Brasil e sendo a IMBEL
uma empresa ligada ao Ministério do Exército, foi obtida junto ao
Centro Tecnologico do Exército-CTEx- a norma “International
Standard ISO 5725”[7], que foi inicialmente identificada como
adequada aos aspectos metroldgicos que se pretendia utilizar tanto
no sentido da solugdo de problemas internos, quanto no sentido de

possibilitar certificagdo baseada na norma NBR ISO 9000.

Esta norma foi traduzida e estudada, passando alguns dos seus
conceitos a serem utilizados pelas areas de controle, dos quais
salientamos, inicialmente, as técnicas de identificagdo de dados
espurios de Dixon ou de Cochran, que eliminam os dados da
amostra considerados discrepantes. Esta primeira providéncia

passou a auferir maior credibilidade aos resultados finais

apresentados.

Identificou-se em seguida que somente a determinag¢d@o da incerteza
do método de teste, ndo bastaria para a obtengcido de uma

informag¢do de controle que estivesse acima de questionamentos.

Na busca de uma estrutura tedrica consistente para a apresentagdo
do resultado da medigao, verificou-se que a norma acima citada, até
entio considerada como a referéncia principal para utilizagio no
desenvolvimento do estudo, ndao abrangia a totalidade das

interferéncias componentes da incerteza da medi¢do, partindo-se
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entdo para o estudo das normas: WECC[8], ISO TAG4[9], NIS 80
NAMAS[10] e NIS 3003 NAMAS[11].

2.2 A origem do consenso internacional

Visando obter a estrutura para a apresentacdo do resultado da
medi¢gdao em bases consistentes, chegou-se a necessidade de
estabelecer a teoria da incerteza da medigdo que servisse de base
irrefutavel para os valores resultantes do processo de medida.
Foram investigadas as informag¢des existentes, sendo obtida a linha

de procedimento descrita a seguir.

Em 1978, reconhecendo a falta de um consenso internacional para a
expressdo da incerteza da medi¢do, as maiores autoridades mundiais
em Metrologia: o Comité Internacional de Pesos e Medidas (CIPM)
solicitou ao Bureau Internacional de Pesos e Medidas (BIPM) que
em conjunto com laboratdérios padrdes internacionais apresentasse
uma recomendagdo para a obtengdao deste consenso. Este grupo
concluiu que havia a necessidade de se obter um procedimento
comum, internacionalmente aceito, para expressar a incerteza da
medi¢do, combinando os componentes individuais da incerteza em
uma incerteza total simples. Ndao houve, no entanto, um consenso

quanto ao método a ser utilizado.

Foi entdo criado outro grupo de trabalho que elaborou em 1980 a
recomenda¢do INC-1 “Expressao da Incerteza Experimental”
(anexo D). O CIPM aprovou esta recomendagdo em 1981 e
reconfirmou esta aprovagdo em 1986 (anexo E). Esta

recomendag¢do, em resumo, indicou:

a) Os varios componentes da incerteza da medigdo podem ser

agrupados em:
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al) aqueles que sdo avaliados por métodos estatisticos (A);
a2) aqueles que sdo avaliados por outros meios (B).
Os componentes citados eram classificados anteriormente

como “Aleatorios” e “Sistematicos”, respectivamente.

b) Os componentes da categoria “A” devem ser caracterizados
pela variancia estimada s} (ou pelo correspondente desvio

padrdao estimado s;) e pelo nimero de graus de liberdade v, .

c) Os componentes da categoria “B” devem ser caracterizados

por quantidades uJ' as quais podem ser consideradas como

aproximagdes das correspondentes variancias. As quantidades
u; podem ser tratadas como varidncias e as quantidades u;

como desvios padrao.

d) A incerteza combinada deve ser caracterizada por um valor
numérico obtido do método de combinagdao das varidncias. A
incerteza combinada e seus componentes deve ser expressa na

forma de desvios padréo.

e) Se, para aplicagdes particulares, for necessario multiplicar a
incerteza combinada por um fator para se obter a incerteza
expandida, o fator de multiplicagdao (fator de cobertura) usado

deve ser sempre indicado.

O trabalho de desenvolvimento de um guia detalhado, baseado na
recomendagdo acima citada, para a avaliagdo e expressio da
incerteza experimental, foi designado pelo CIPM a
“INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION-
ISO” que através do grupo técnico consultivo em metrologia,

TAG4, em seu subgrupo de trabalho numero 3, criou em 1993 o
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“Guia para a expressao da incerteza” que passou a ser conhecido

como “ISO-TAG4-WG3” ou simplesmente “ISO-TAG4”

E importante citar que o grupo técnico consultivo era composto por
membros das duas organizagdes mundiais de metrologia, a
Comissdo Eletrotécnica Internacional (IEC) e a Organizagido
Internacional de Metrologia Legal (OIML); por membros das duas
unides internacionais que representam a quimica e a fisica, isto €, a
Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada (IUPAC) e a
Unido Internacional de Fisica Pura e Aplicada; e por membros da
Federagdo Internacional de Quimica Clinica (IFCC). No grupo de
trabalho namero 3 participaram “experts” designados pelo BIPM,
IEC, ISO e OIML, indicados pelo presidente do TAG4. Os termos
de referéncia elaborados pelo ISO-TAG4-WG3 visando prover
regras para a expressao da incerteza para uso em padronizagdes,

calibragdes, certificagdes de laboratérios e servigos de metrologia,

indicam que o proposito do guia é:

a) levantar toda a informagdo na qual o estabelecimento da

incerteza esteja apoiado,

b) fornecer uma base para a comparagdo internacional de

resultados.

As premissas basicas estabelecidas para o método ideal de avaliagdo

e expressdo da incerteza do resultado da medigdo sdo:

a) o método deve ser universal, isto €, aplicavel a todo tipo de

medicdo e a todo tipo de dados usados nas medigdes;

b) a quantidade usada para expressar a incerteza deve ser:
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bl) consistente internamente, isto €, derivada dos componentes
que contribuem para a incerteza e independente de como
sejam agrupados e de seus sub-componentes;

b2) transferiveis, isto é, deve ser possivel usar diretamente
a incerteza avaliada para um primeiro resultado, como
componente na avaliagao da incerteza de outra medi¢cdo da

qual o primeiro resultado faz parte.

Na pesquisa da conceituagdo teodrica para o suporte deste trabalho

foram estudadas as seguintes normas:

ISO 5725: “Precisio de métodos de testes: Determinagio da
repetibilidade e reprodutibilidade para um método de teste padrao

em testes inter-laboratoriais”;

WECC: “Guia para a expressio da incerteza de medigdes

em calibragdes”;

ISO-TAG4: “Expressdo da Incerteza™;

NIS 80: “Guia para a expressao da incerteza em testes”;

NIS 3003: “A expressdo da incerteza e confianga em

medigOes para calibragdes™.

Estas normas englobam a expressao da incerteza para uso em
padronizagdes (processos e medidas), calibragdes, certificagdes de
laboratorios e servigos de metrologia. A seguir sao apresentados os
conceitos gerais constantes de cada uma destas normas visando
identificar suas adequag¢des as recomendagdes definidas pelo
consenso internacional e ao guia ISO-TAG4 que é a referéncia

maior vigente.
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2.3 A norma IS0O-5725

A norma ISO 5725 - “Precisdo de métodos de testes -
Determinagao da repetibilidade e reprodutibilidade para um método
de teste padrdo em testes entre laboratérios” - foi preparada pelo
comité técnico ISO/TC 69 (“Aplicagio de Métodos
Estatisticos”), em uma primeira edi¢do em 1981, o que indica ser
anterior a recomendag¢do INC-1 do CIPM e a norma ISO-TAG4. A
norma indica que testes efetuados em materiais e em circunstancias
presumidamente idénticas, em geral ndo conduzem a resultados
idénticos. Este fato € atribuido aos erros aleatorios inerentes a todo
procedimento de teste, sendo que os fatores que podem influenciar

no resultado do teste ndo podem ser completamente controlados.

Muitos fatores diferentes podem contribuir para a variabilidade do
procedimento de teste: o operador, o equipamento utilizado, a
calibragao do equipamento, o ambiente (temperatura, umidade,
poluigdo do ar), etc. A variabilidade entre testes efetuados por
diferentes operadores e/ou diferentes equipamentos serao
usualmente maiores do que aqueles efetuados por um unico

operador usando o mesmo equipamento.

Precisio é o termo geral usado nesta norma para a variabilidade
entre testes repetidos. Duas medidas de precisdo, chamadas
repetibilidade e reprodutibilidade, tem sido consideradas suficientes
para descrever a variabilidade de um método de teste. A
repetibilidade se refere a testes conduzidos sob condi¢des tdo
constantes quanto possiveis e com os testes sendo realizados em um
pequeno espago de tempo, em um laboratério, por um unico
operador, usando o mesmo equipamento; isto €, € a situagdo de

minima variabilidade possivel, sendo denotada por r.



20

A reprodutibilidade se refere a testes conduzidos sob condigdes
diferentes, em laboratoérios diferentes, por operadores diferentes e
com equipamentos diferentes; isto €, é a situagdo de maxima

variabilidade possivel, sendo denotada por R.

Outras medidas intermediarias de variabilidade, entre estas duas
extremas, s3o concebiveis, tais como a repeticio de testes num
laboratorio com longos intervalos de tempo, ou por operadores
diferentes, ou incluindo os efeitos de recalibragdes, etc., mas estes
ndo serdao considerados nesta norma. Esta norma estabelece
definigGes praticas que levam ao calculo da repetibilidade e
reprodutibilidade, porém n@ao prevé qualquer medida do erro na
estimag¢ao dos valores r e R. Esta norma ndo se preocupa com a
determinagao da exatidio do método de teste, como medido pela
diferenga entre o valor médio e o valor verdadeiro ou valor

convencional (E = V- VV,).

Esta norma € aplicada exclusivamente em métodos de testes nos
quais um resultado numérico simples ¢ obtido, no entanto estes
resultados podem ser obtidos de calculos de um grupo de

observacgaoes.

A esséncia da determina¢ao de valores de precisao esta no fato de
que eles medem a capacidade, de um método de ensaio, repetir um
determinado resultado.

2.3.1 Conceituacao

Algumas definigdes sao a seguir apresentadas e estdo de acordo

com a ISO 3534[12].

Valor observado: valor de uma caracteristica, determinada como

resultado de uma observacao;
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Resultado de teste: valor de uma caracteristica, determinado

executando um método de teste especifico;

Nivel do teste: média geral dos resultados do teste de todos os

laboratorios, para um material particular ou amostra testada;

Precisio’: proximidade de concordincia entre os resultados de
testes mutuamente independentes, obtidos sob condig¢des

estipuladas;

Repetibilidade®: severidade da concordancia entre os resultados
de testes mutuamente independentes obtidos sob condi¢gdes de

repetibilidade;

Condi¢oes de repetibilidade: condigdes onde os resultados de
testes mutuamente independentes sdo obtidos com o mesmo método
de ensaio, de material idéntico, por um mesmo laboratério, por um
mesmo operador, usando o mesmo equipamento em intervalos de

tempo pequenos;

Desvio padrio de repetibilidade: desvio padrdo do resultado de
teste obtido sob condi¢cdes de repetibilidade. E um parametro de
dispersdao da distribui¢g@o dos resultados de testes sob condi¢gdes de

repetibilidade;

2 Precisio depende somente da distribui¢do de erros aleatérios e nido se
relaciona ao valor verdadeiro, valor verdadeiro convencional ou valor
especificado;

3 Repetibilidade e reprodutibilidade sdo conceitos de precisdo.

O INMETRO vem tratando o método de calculo de repetibilidade, por
repetitividade, ndo fazendo qualquer men¢do ao termo Precisdio, em

seu Vocabuldrio Internacional de Termos[13].
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Valor de repetibilidade r: valor abaixo do qual a diferenga
absoluta entre dois unicos resultados de testes obtidos sob
condigdes de repetibilidade podem ser esperados com uma

probabilidade de 95%:;

Reprodutibilidade: severidade da concordancia entre os

resultados de testes obtidos sob condi¢des de reprodutibilidade;

Condicoes de reprodutibilidade: condi¢gdes onde os resultados sao
obtidos com o mesmo meétodo de ensaio, de material idéntico, em
laboratorios diferentes, com diferentes operadores, usando

equipamentos diferentes;

Desvio padrio de reprodutibilidade: desvio padrdo do resultado
de teste obtido sob condigdes de reprodutibilidade. E um
parametro de dispersdao da distribui¢gdo dos resultados de testes sob

condi¢des de reprodutibilidade;

Valor de reprodutibilidade R: valor abaixo do qual a diferenga
absoluta entre dois unicos resultados de teste obtidos sob condigdes
de reprodutibilidade podem ser esperados para uma probabilidade

de 95%.
2.3.2 Modelo estatistico

O modelo basico para estimar a precisao de um método de teste

assume que cada resultado simples y € a soma de trés componentes:

y=m+B+e 2011
onde:
m é a média geral;
B € a variagdo entre laboratérios;

e € o erro aleatério que ocorre a cada teste.
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O termo B € considerado constante durante qualquer série de testes
realizados sob condi¢des de repetibilidade e é denominado variagido

entre laboratorios e € expresso por:

var(B) = o, 2.02
onde:
o; inclui as variabilidades entre os operadores e os equipamentos.

O termo e representa um erro aleatdério que ocorre em cada
resultado simples de teste sendo que dentro de um laboratorio sua

variagdao ¢ chamada de variacdao dentro do laboratdrio e é expressa

por:
var(e) = o 2.03
Pode ser esperado que o tera diferentes valores em diferentes

laboratorios porém assume-se que estas diferengas serdo pequenas
quando um método de teste corretamente padronizado for utilizado

e isto justifica um valor comum de variagdao dentro do laboratério

para todos os laboratérios que sera a média de todas as variagdes

dentro dos laboratorios e que sera chamada de variagdo de

repetibilidade:

var(e) = o 2 2.04
O desvio padrao de repetibilidade sera dado por:
o, =+/var(e) 2.05

e o desvio padrdo de reprodutibilidade sera dado por:

Or =0, +0; 2.06
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consequentemente o valor de repetibilidade sera:

r=f 2o 2.07

e o valor de reprodutibilidade sera:

R = f 20, 2.08

J € um fator que nunca sera muito diferente de 2 e quando o nivel

de probabilidade for 95%, teremos entdo: f«/g= 2,8; entio:
=2 80sy 2.09
R =2,8 sg 2.10
Existem na norma, formulagdes complementares para calculo de
desvio padrdo, desvio médio, desvios de experimentos fracionados

(com replicatas) que facilitam o calculo e minimizam os erros.

Para a eliminag¢do de dados considerados espurios ou outliers, a
norma ISO 5725% podem ser usadas as técnicas de Dixon ou de

Cochran.

* Em 15 (quinze) de dezembro de 1994, esta norma sofreu uma revisio, a
qual introduziu o cdlculo do nivel de exatidio das medidas efetuadas.
Esta revisio foi localizada pelo CTEx em 6 (seis) de margo de 1996 e
enviada a FPV - Piquete, em agosto de 1996, motivo pelo qual nio foi
considerada neste trabalho, visto que sua aplicagdo pritica e seus
resultados nfo teriam influéncia nos aspectos decisorios dos dados

aqui utilizados.
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2.4 A norma da WECC

A Cooperativa de Calibragdio do Oeste Europeu significa a
colaboragio dos membros de certificagdo nacional de laboratorios

de calibragdo na Europa e suas atividades comegaram em 1976.

Seu objetivo € levantar e manter confianga mutua entre os membros
de certificagdo de forma a se obter um estado de concordancia
mutua nas operagdes equivalentes dos membros de certificagdo e
dos certificados emitidos. O pré-requisito necessario para a
equivaléncia técnica dos certificados de calibragdo € que a incerteza
estabelecida nestes documentos seja avaliada e expressa de modo

harmonico.

O tratamento da incerteza indicado pela WECC apresenta
resultados que sdo consistentes com a recomendagdo INC-1 do
CIPM, conforme republicagio deste guia conduzida pela EAL

(Cooperativa Européia para Certificagdo de laboratorios).

2.4.1 Conceituacao

A incerteza da medicdo €é uma estimativa daquela parte da
expressio do resultado de uma medi¢do, caracterizando a faixa de
valores dentro da qual o valor verdadeiro da quantidade medida se

encontra.

O valor medido sera obtido pela fungdo:

Yo = G (X X TS XS XS 2l

Y ¢é o item medido

X; sdo os dados de entrada no calculo do valor medido

final.
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Os valores verdadeiros de X; geralmente ndo sio conhecidos e as
suas estimativas x; sdo usadas como dados de entrada na avaliacdo
da incerteza total do resultado da medigdo. A medida da incerteza

dos valores estimados x; €é a varidncia experimentalmente

. 2 . -~
determinada §, ou o correspondente desvio padrdo S, .

(9]
BN
(]

Formulacio das variaveis de entrada

2.4.

~

.1 Quantidades medidas repetidamente

Quando sdo realizadas n repetigdes simples independentes, a
estimativa do valor verdadeiro x;, da variavel S;, € a média

aritmética dos valores individuais medidos vi; (j=1, 2, ..., n):

Uma estimativa do desvio padrdo da distribui¢gdo de valores S, ¢

dada por:

s, = ”1_1{'" (v, —u_,)2:| 2.13

s, =—S5. 2.14

2.4.2.2 Valores simples e quantidades de influéncia

Se um unico valor da quantidade X; é conhecido, isto é, um simples

valor medido, um valor resultante de uma medi¢do prévia, um valor
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da literatura ou um valor corrigido, entdo este valor deve ser usado

para X;. As variancias si sao adotadas onde elas sdo dadas, caso

contrario devem ser estimadas em experiéncias.

Se uma distribui¢do populacional pode ser assumida, baseado na
teoria ou na experiéncia, entdo a varidncia desta distribuigdo deve

ser tomada como s .

Se somente os limite superior(u) e inferior(l), a,; e a,;, podem ser
estimados para a quantidade de influéncia, entao usa-se para a
estimativa do valor esperado:

X = %(aw.+au) 2.15

e para a variancia:

S :ll,(au, —a,',)2 2.16
e sendo:

a, —a,; =2aq 207
tem-se:

S =%af 2.18

As equagdes desde 2.15 até 2.18 correspondem a distribuigdo
retangular de quantidades observadas, entre seus limites inferior e

superior.
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.4.3 Calculo do resultado
Ma; &

B M

[\8)

.4.3.1 Resultado de uma medicao

O resultado de uma medigdo y (como um valor estimado para o
valor verdadeiro da quantidade Y) € calculado pela substitui¢do de

Xi pelos valores dados x; na equagdo inicial:
Y =G (X, XD X X ) 201
2.4.3.2 Variancia

Para dados nido correlacionados, a varidncia do resultado € dada

por:

, 2
st = [_a_ci] % 2.20

onde (;}%} ¢ a derivada parcial da fungdo G em relagdo a

quantidade X; tendo sido substituida pelos valores x;. Isto descreve
como o resultado esta relacionado com cada uma das variaveis de
entrada. A varidncia do resultado da medi¢do é entdo dada pela
adicdo das variaveis correspondentes aos diferentes componentes
multiplicados pelos quadrados das derivadas parciais relevantes. Se

a fungio G € uma fungdo linear de todos X, que € freqiientemente o

: 3 h G 8
caso das medi¢des diretas, todas as derivadas parciais (5 Y sdo

iguais a 1.

ou
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Gl =) 222

2.4.4 Incerteza expandida da medigio

2

A raiz quadrada positiva da varidncia s,,

isto €, o desvio padrdo

Sy, € uma medida da incerteza combinada do resultado Y. No campo

da calibragdo € recomendado por esta norma que uma incerteza

expandida da medigdo, * wu, seja estabelecida, obtida pela
multiplicagdo do desvio §, por um fator k:

u==k.s 20 7%

A WECC decidiu usar o fator k=2 que no caso da distribuigédo
normal significa que os limites da incerteza expandida sdo validos

para um nivel de confianga de aproximadamente 95%.
2.4.5 Apresentac¢io da incerteza
2.4.5.1 Incerteza estimada

A estimac¢do da incerteza para um procedimento de medigao deve
incluir todas as fontes de incertezas, as correspondentes variancias
(ou desvios padrdao) e os métodos de calculo ou estimagdo. Para
medigdes repetidas, o numero de medigdes n também deve ser
apresentado. O valor numérico do resultado deve ser arredondado
ao nivel do ultimo algarismo significativo da incerteza

estabelecida.
2.4.5.2 Certificado de calibracao

No certificado de calibragdo o resultado da medigdo y e a incerteza

expandida u devem ser apresentados na forma (y = u). Uma nota
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adicional deve dizer que a incerteza relatada foi estabelecida com o
desvio padrdo multiplicado pelo fator k=2 e que o desvio padrédo foi
calculado considerando todas as contribuigées de incertezas
originadas das medi¢des, do método de calibragdo, das condigdes
ambientais e de toda e qualquer outra fonte de incerteza, de acordo

com o WECC DOC.19.

2.5 A norma ISO-TAG4

Esta norma “Expressio da Incerteza” foi elaborada em 1993 pelo
grupo técnico consultivo n°4, grupo de trabalho n’3, atendendo a
designagio do CIPM, para que fosse estabelecido um guia para a
expressio da incerteza da medi¢do. Este guia segue as

recomendagdes INC-1 do CIPM.

2.5.1 Conceituacio

Incerteza: parametro associado ao resultado de uma medigdo, que
caracteriza a dispersdo dos valores que podem, razoavelmente, ser

atribuidos ao mensurando;

Incerteza padrio: incerteza do resultado de uma medigd@o expressa

como um desvio padréo;

Avaliacio tipo “A”: método de avaliagdo de incerteza pela analise

estatistica de uma serie de observagoes;

Avaliacdo tipo “B”: método de avaliagdo de incerteza por outros

meios diferentes da analise estatistica de uma serie de observagdes;

Incerteza padrio combinada: incerteza do resultado da medigédo

quando este ¢ obtido de valores de outras medigSes com suas
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correspondentes incertezas, sendo dado pela raiz quadrada positiva

do somatorio das varidncias destas medigdes componentes;

Incerteza expandida: intervalo em torno do resultado de uma
medigdo que pode, razoavelmente, envolver a maior parte da
distribuigdo de valores atribuida ao mensurando. Um nivel de

confianga estara sempre associado a incerteza expandida;

Fator de cobertura: fator numérico usado como um multiplicador
da incerteza padrio combinada de forma a obter a incerteza
expandida. E este fator que define o nivel de confianga associado a

incerteza do resultado.

O objetivo da medigdo é determinar o valor do mensurando que é o
valor da quantidade particular a ser medida. A medigdo comega com
a especificagdo apropriada do mensurando, do método e do

procedimento de medigdo.

Em geral, o resultado de uma medi¢do € apenas uma aproximag¢ao
ou estimativa do valor do mensurando e entdo somente estara
completa quando estiver acompanhada por uma afirmagdo da
incerteza da estimativa. Em geral uma medi¢do tem imperfeigdes
que levam a erros no resultado medido. Estes erros possuem,
tradicionalmente, dois componentes chamados: aleatorios (tipo

“A”) e sistematicos (tipo “B”).

A incerteza do resultado de uma medigao reflete a variagdo entre o

valor medido e o valor exato conhecido.

A varidncia estimada wu®, caracterizando um componente da
incerteza obtido de avaliagdo tipo “A”, € calculada de uma serie de

observagdes repetidas e € a varidncia estimada estatisticamente s*.
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Seu desvio padrdo u, a raiz quadrada positiva de u’, é entdo igual a

s, e em alguns casos € chamado de incerteza padrdo tipo “A”.

Para um componente obtido de uma avaliagdo tipo “B”, a varidncia
estimativa u~ € avaliada usando conhecimentos viaveis e o desvio
padrdo estimado u € algumas vezes chamado de incerteza padrao

tipo “B”.

2.5.2 Fontes de incerteza

Na pratica ha muitas fontes possiveis de incerteza em uma medigao,
incluindo:
a) definigdo incompleta do mensurando;
b) amostra nao representativa;
¢) conhecimento inadequado dos efeitos do ambiente no
mensurando;
d) medi¢ido imperfeita das condigdes ambientais;
e) pessoal tendencioso em leituras de instrumentos anal6gicos;
f) valores inexatos de padrdes e referéncias materiais;
g) valores inexatos de constantes e outros parametros obtidos
de fontes externas e usados em algoritmos;
h) aproximagdes e suposigdes incorporadas no método e
procedimento de medigdo;
i) variagdes em observagdes repetidas de um mensurando, sob

condi¢des aparentemente idénticas.
2.5.3 Avalia¢io da incerteza padrao
A estrutura estatistica para a avaliagdo da incerteza padrdo € a

seguinte:

Y = f(Xl, Xz, 2 GBED XN)

({S)
o
£

onde:

Y ¢é o mensurando



f é a fungio

Xi sdo quantidades variaveis i=1

Uma estimativa do mensurando Y, denotada por y € obtida da
equagdo anterior usando quantidades estimativas x; em lugar das

quantidades X;. Tem-se entdo:

— |
=== == Xy X X 225
N Z k N AZ= ( 1,k 2,k N k)
Na maioria dos casos a melhor estimativa do valor esperado pg, de
uma quantidade q, que varia aleatoriamente, ¢ dada por:

q:—zqk 2.26

Ly

A varidncia experimental das observagdes, a qual estima a varidncia

2

da distribuigdo de probabilidade de q, ¢°, € dada por:

s*(q,) = : i(m—-?})z 2.27

nislis

A melhor estimativa da varidncia da média az(q) =o’/n é dada por:

s*(q) = (2 2808

Em outros casos é somente possivel estimar os limites inferior (a;) e

superior (a,) de X;. Tem-se entdo que o valor esperado de X sera:

x;i = (a; + a,)/2 2.29

A variancia associada sera:

RE(GR) = (@ e a7 2.30
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sendo a diferenga:

tem-se:

u?(x) =% a*/8

N
(V8]
{8

A incerteza padrdo combinada u.(y) € a raiz quadrada positiva da

variancia combinada:

2 | 2 : 2 ~
u;(y):ZI:é)f{J u (xi) 233

i=1
2.5.4 Incerteza expandida
A incerteza expandida é obtida pela multiplicagdo da incerteza

padrdo por um fator de cobertura que agrega um nivel de confianga

a estimativa, conforme indicado na tabela 2.1.

U = k.uc(y) 2.34
fator de cobertura nivel de confiang¢a (%)
2 95
3 99

Tabela 2.1 - Fatores de cobertura e niveis de confianga - ISO TAG4

Ao se relatar o resultado final da medigdo e sua correspondente
incerteza, deve ser citado qual o fator de cobertura empregado e o

correspondente nivel de confianga.



2.6 A norma NIS 80 NAMAS

Esta publicagdo segue a orientagdo da recomendagio INC-1 do
CIPM e da ISO-TAG4 para a expressao da incerteza em testes e se
apresenta como uma primeira tentativa envolvendo a concepgio
NAMAS na expressio da incerteza de medigdo para testes de
laboratorios. No intuito de manter a recomenda¢ido geral e sua
forma, ndo serdo incluidos nesta publicagido as formulas visto que ja

se encontram nos documentos “guia” citados.

2.6.1 Principios gerais

O objetivo da medigdo é determinar o valor do mensurando, isto &,
a quantidade especifica sujeita a medigdo. A medi¢gdo comega com
uma especificagdo apropriada do mensurando, com o método
genérico de medigdo e com os detalhes especificos do procedimento
de medi¢do. Em geral nenhuma medigdo ou teste € perfeita, dando
origem a erros de medigao no resultado final. Consequentemente, o
resultado de uma medigio é somente uma aproximag¢do do valor do
mensurando e somente estarda completa quando acompanhado pela

indicagdo da incerteza desta aproximagao.

Os erros da medigdo podem ter dois grupos de componentes; um
aleatorio (tipo “A”- avaliado por calculos estatisticos de uma série
de observacgdes repetidas) e o outro sistematico (tipo “B”- avaliado
por outros meios, como por exemplo o julgamento de dados de
certificados de calibragdes, por medigdes prévias ou por outras

informagdes relevantes).

Os componentes sistematicos também ndo podem ser totalmente
eliminados, porém eles podem ser reduzidos , isto €, uma corre¢do
pode ser feita para um erro que reconhecidamente provenha de um

efeito sistematico.
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Os componentes da incerteza sdo avaliados por métodos
apropriados e cada um ¢ expresso como um desvio padrio e

referido a uma incerteza padréo.

Os componentes padrdo da incerteza sdo combinados para produzir
uma incerteza padrio combinada. Na maioria dos casos isto é
reduzida a raiz quadrada da soma dos quadrados das incertezas
padrdo dos componentes (método da raiz quadrada da soma dos

quadrados).

Uma incerteza expandida é usualmente requerida para satisfazer as
necessidades das aplicagdes industriais, comerciais, de saude e de
seguranga. Esta incerteza € obtida pela multiplicagdo da incerteza
combinada por um fator de cobertura k. A escolha deste fator
reflete um nivel de confianga requerido, e considerando

distribui¢gdes normais, serdao dados conforme indicado na tabela 2.2.

fator de cobertura nivel de confianc¢a (%)
2 95
3 99

Tabela 2.2 - Fatores de cobertura e niveis de confianga - NIS 80

2.6.2 Fontes de incerteza

Existem muitas fontes possiveis de incerteza em testes, incluindo:

a) defini¢do incompleta do teste, isto €, requisitos nédo
claramente descritos;
b) execugdo imperfeita do procedimento de teste;

c) amostragem ndo representativa,
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d) conhecimento inadequado dos efeitos das condig¢des
ambientais no processo de medigdo, ou medigdo imperfeita

das condigdes ambientais;

¢
~—

tendéncias pessoais na leitura de instrumentos analogicos;

N

resolugdo do instrumento ou erro na escala de graduagéo;

valores previamente estabelecidos para padrées de medigdo e

Ug
=

materiais de referéncia;

h) mudangas nas caracteristicas ou performance de um
instrumento de medigao desde a ultima calibragao,

i) valores de constantes e outros parametros usados em
avaliagdo de dados;

j) aproximagdes, correg¢des e suposi¢des incorporadas no
método e procedimento de medigéo;

1) variagdes em observagdes repetidas realizadas aparentemente
sob condigdes idénticas. Tais efeitos aleatorios podem ser
causados, por exemplo, por pequena flutuagdo nas condigdes
ambientais, isto €, na temperatura, umidade e pressdo do ar,

por variabilidade na performance do operador, etc.

2.6.3 Razoes para determina¢io da incerteza

A incerteza do resultado de um teste deve ser considerada quando
se interpreta os dados. Por exemplo, a comparagdo de resultados de
lotes diferentes de materiais ndo indicara diferengas reais nas
propriedades ou performances se as diferengas observadas puderem
simplesmente estar dentro da faixa de variagdo inerente ao
procedimento de teste. Similarmente, um desvio de um valor
especificado para a propriedade ou performance do produto ndo
sera estabelecida como real se a diferenga dele e o resultado do

teste estiver dentro da faixa de incerteza.

Os resultados de alguns tipos de testes sdo sujeitos a grandes

incertezas, por exemplo, quando testes sdo efetuados em amostras



que sdo inconsistentes em suas propriedades. Nestes casos pode ser
acertado que mesmo uma incerteza relativamente grande da medi¢do

pode ser ignorada, comparada com a variagdo da amostra.

Uma estimativa (ou pelo menos uma simples consideragio) dos
componentes que contribuem para a incerteza total de uma medigao
ou resultado de teste, fornece um meio de estabelecimento da

confiabilidade do equipamento de medi¢do usado.

2.6.4 Método de apresentacio dos resultados

As seguintes informag¢des devem constar no relatéorio do teste

efetuado:

a) método utilizado para o céalculo do resultado e sua incerteza,

b) lista dos componentes da incerteza e documentag¢do indicando
como eles foram avaliados;

c) documentagdo suficiente de cada etapa e os respectivos e
calculos analise de dados, que possibilitem a repetigdo dos
calculos, se necessario;

d) todas as corregdes e constantes usadas na analise e suas

fontes.

No relatdorio do resultado e sua incerteza, o uso de uma quantidade
excessiva de digitos (algarismos significativos) deve ser evitado. Na
maioria dos casos a incerteza precisa ser expressa com nao mais do
que dois algarismos significativos. No entanto pelo menos um
algarismo a mais deve ser usado durante o estagio de calculo e
combina¢do dos componentes da incerteza, de modo a minimizar os

erros de arredondamento.
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Um resultado de medigdo relatado junto com sua incerteza
expandida apropriada para o nivel de 95% de confianga, seria assim

apresentado:

valor medido = 100,1 (unidades)

incerteza da medigdo = £ 0,1 (unidades)

A incerteza relatada é uma incerteza expandida baseada no desvio
padrdao de 0,05 (unidades), multiplicado pelo fator de cobertura k=2

que fornece um nivel de confianga de aproximadamente 95%.

2.7 A norma NIS 3003 NAMAS

Esta norma foi elaborada, em sua oitava edigdo, em maio de 1995
com o objetivo de seguir as recomendagdoes INC-1 do CIPM e da
ISO-TAG4 no que refere ao consenso internacional para a

expressdao da incerteza da medigéo.

2.7.1 Conceitos

Uma expressdao do resultado de uma medi¢do estara incompleta se
nao incluir a afirmagio da sua incerteza. A incerteza de um
resultado de medigdo € um pardmetro que caracteriza a dispersdo
do valor que pode razoavelmente ser atribuida ao mesurando. Ela
estabelece a faixa de valores dentro da qual o mensurando é
previsto de ser encontrado com um nivel de confianga estabelecido.
E essencial distinguir o termo “erro” do termo “incerteza” num
resultado de medi¢do. O erro é a diferenga entre o resultado da
medigdo e o valor verdadeiro ou valor convencional conhecido.
Sempre que possivel, uma corregao deve ser feita na medigdo, de

valor igual e sinal oposto ao erro definido.
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O CIPM recomenda o desvio padrdao como medida da dispersdo da
distribuigdo dos resultados de uma medigdo, mas isto ndo ¢é
suficiente no campo da calibragdo onde um intervalo de confianga

deve ser definido.

A base para o tratamento da incerteza nesta publicagdo ¢é a
suposi¢do de que todos os componentes da incerteza podem ser
tratados do mesmo modo, independentemente da natureza dos seus

erros associados.

As distribui¢des que podem descrever adequadamente a variagdo do
resultado da medigdo sdo: normal, retangular, tipo “U”, trapezoidal;

porém a distribuigdo normal € a mais comum.

Os componentes da incerteza s3o classificados da forma tradicional
em aleatdrios (tipo “A”) e sistematicos (tipo “B”), sendo os
primeiros avaliados por métodos estatisticos e os outros por

métodos ndo estatisticos.

2.7.2 Estrutura estatistica

O processo de medigdo pode usualmente ser representado por uma
relacio funcional entre as quantidades estimadas de dados e o

resultado estimado:

¥y = A x e sxy) 2.35
O valor médio x, é dado por:

= Wiy

X =y an 2.36

A dispersao dos resultados sera dada por:
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laled =
s= ﬁg(xk—x) 2.3/

Dos resultados de uma amostra simples de medigdes, uma

estimativa S(.tk) pode ser feita, do desvio padrdo de toda a

populagio, sendo dada por:

| & —\2 .
()\/(_N_—l)z() 238

O desvio padrdo estimado de um valor médio, ndo corrigido, de

uma medi¢ido é dado por:

s(x) = %) 2.39

O termo incerteza padrdo, u(x;), ¢ usado para a incerteza do

resultado de uma medigdo, sendo entdo:
u(x,) :s(.;) 2.40

A equagdo da estimativa do desvio padrdo da populagdo mostra o
beneficio de se aumentar o numero de medi¢des. E usualmente
desnecessario fazer mais do que 10 (dez) determinagdes e

frequentemente 4 (quatro) medigdes sdo suficientes.

Quando € possivel somente determinar limites superior e inferior
para os efeitos sistematicos em uma medi¢do, a distribuicdo de
probabilidade retangular pode ser assumida e sendo a; a metade da

faixa de variag@o, a incerteza padrao u(x;) ¢ dada por:

u(x,):% 2.41
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2.7.3 Fontes possiveis de variacio

Entre as principais fontes de variagdo destacam-se:

a) a incerteza relatada por uma referéncia padrdo e qualquer

tendéncia ou instabilidade no seu valor ou leitura;

b) o procedimento operacional;

d) a resolugdo do equipamento, ;;,

: = ol de
c) a calibragio; /(/‘x
]
S

e) os efeitos das condigdes ambientais.

2.7.4 Incerteza da medig¢ao

Uma incerteza obtida de uma calibragdo certificada, onde o nivel de
confianga e um fator de cobertura k tenha sido relatado, pode ser
tratada como tendo uma distribuicao normal de probabilidade e a

incerteza padrdo sera dada por:

H(x‘) _ Incerteza expandida 2 42
k
Para uma distribuigdo de probabilidade retangular, tem-se:
u(x,) g incerteza expandida 2 43
J3
Quando se utiliza fator k=3, tem-se:
u(r,.)= incerteza :ﬁxpandida 2 44

J

A incerteza padrdao combinada sera dada por:

N

u,(y) =\/i§;cizz:2(xj) 5\/;1:?()/) 2.45

onde: ¢; € um coeficiente de sensitividade dado pela derivada

e 20
parcial = =

]

Biblioteca
MAUA
BiM
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Uma avaliagdo tipica da incerteza padrao combinada € a seguinte:

2 2D 7))
uc(y)z\/{c'ij'] 2 -;6303 +cfuz(x4) 2.46

onde:
U, = tem distribui¢do de probabilidade normal;
a> € a3 = sdo limites da distribui¢do de probabilidade retangular;

u(xy) = ¢ obtido da avaliagdo tipo “A”

A incerteza expandida sera dada pela expressdo abaixo, sendo os
fatores de cobertura e os respectivos niveis de confianga

apresentados na tabela 2.3.

U = k.uc(y) 2.47
fator de cobertura nivel de confianca(%)
2 95
3 99

Tabela 2.3 - Fatores de cobertura e niveis de confianga - NIS 3003

O relatério do resultado devera apresentar a seguinte observagao:
“A  incerteza relatada €é baseada em uma incerteza padrao
multiplicada por um fator de cobertura k=2 (por exemplo),

fornecendo um nivel de confianga de aproximadamente 95%”.
2.8 Comparacao entre as normas
Apresenta-se a seguir uma tabela comparativa dos principais

conceitos das normas avaliadas neste capitulo, visando a verificagdo

de suas concordancias e discrepancias.
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ISO 5725 WECC ISO TAGH NIS 80 NIS 3003

(1981) (1990) (1993) (1994) (1995)
Recomendagio
INC-1 Nio segue Ird seguir Segue Segue Segue
Fontes de erros Aleatérias Aleatorias e Aleatorias e | Idem Idem
avaliadas Sistemdticas Sistematicas [ISO-TAGH4 ISO TAGH4
Distribui¢des de | Normal Normal Normal Idem Idem
Probabilidades e e ISO TAGH ISO TAGH
Previstas Retangular Retangular

Incerteza

Combinada

n
2
Z §;

n
2, 6,

n
2
Zs‘.

i=1 i=1 i=1
Incerteza k=2 95% k=2 95% k=2 95% k=2 95% k=2 95%
Expandida k=3 99% |k=3 99% |k=3 99%
REPRESENTACOES
Média m e = = =3
XU q q q

Varidncia 2 2 2 2 32 2

%y STy s*(q:) s*(4.) s*(4)
Incerteza

s, s, S u u( u(y

] iy
Combinada o % c( ) £ y) c(})
Incerteza r R u U U U
Expandida
Tabela 2.4 - Comparagdo entre normas
Visando atingir o objetivo estabelecido neste trabalho, de

apresentar um sistema de determinagao da incerteza da medi¢gdo em
ensaios de consisténcia de massas de dinamites, em consonancia
internacionais, foram avaliados os conceitos

com as normas

comparados apresentados na tabela 2.4.

Acrescenta-se que as suposigdes das distribuigdes de probabilidades

das assumirem a forma da distribuigio normal de

medigdes
probabilidades podem ser apoiadas na teoria estatistica do teorema
do limite central, cuja representagao grafica segue apresentada na

figura 2.1.
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n=5 na 25
POPULACAD n=2 ﬂﬂ mm
x X x X
n=30
n=2 n= 10 m‘
X H X ;
ne=3 n=7% nelg
X 3 X 3
n=1%5 n=26

Figura 2.1 - Suposi¢do de normalidade com o aumento do tamanho

Hn
x|
|

da amostra e/ou distribui¢ao amostral

Os fatores de cobertura estdo associados as quantidades de desvios
padrdo que sdao considerados ao redor do valor médio das medidas,
conforme indicado na figura 2.2, e por sua vez trazem associado a

si os respectivos valores de nivel de confianga.
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=
—-m—— e ——

]
1
1 2 X
H=3¢ u-20 p-co pte u+20 p+3a
! ' i I
: l ! i
1 1 L
-3 -2 - 2 3 £
: ; Lto : : : 68 %
. — ) : :
‘ uLt22c kf : 95%
n+3c : 99 %
4 —p

Figura 2.2 - Fatores de cobertura e niveis de confianga.

Utilizou-se inicialmente os conceitos oriundos da norma ISO 5725,
que foi a primeira referéncia conseguida; e posteriormente foi
verificada a maior abrangéncia da norma ISO TAG4, envolvendo os

aspectos sistematicos, além dos aspectos aleatdrios.

A aplicagdo destas duas normas € identica para o0s aspectos
aleatorios, conforme indicado na tabela 2.4, o que viabiliza afirmar
que com a aplicagdo da norma ISO 5725 para estes aspectos
estaria-se aplicando também a norma ISO TAG4, isto €, iniciava

entdo, a aplicagdo da norma padrdo internacional.

Os dados praticos correspondentes a estas aplicagdes estdo

indicados no capitulo que segue.
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CAPITULO 3

ESTUDO DE CASO

3.1 Consideracdes iniciais

Este capitulo apresenta a aplicagdo pratica dos conceitos obtidos na
teoria pesquisada e citada no capitulo anterior, porém limitada
aqueles conceitos viaveis de serem aplicados, considerando que
alguns outros conceitos extrapolam o ambito previsto para o
presente trabalho e assim sendo foram considerados apenas no
modelo de sistema de medigdo da incerteza, sugerido no proximo

capitulo.

Verificou-se inicialmente que a medigdo comega com a
especificagdo apropriada da caracteristica a ser medida, do seu
método e do procedimento pratico de medigdo. Um primeiro passo
dado entio, foi o de, paralelamente a busca da teoria indicada no

capitulo anterior, partir para a defini¢gdo destes itens.

A especificagdo correta da caracteristica “Consisténcia” ficou
estabelecida como sendo o grau de resisténcia da massa do
explosivo & penetragdo de uma agulha, em uma quantidade padrdo
de massa e em um tempo pré-estabelecido. A faixa de valores
especificada para esta caracteristica foi estabelecida nas
experiéncias realizadas pelo elemento avaliador, da empresa de
distribui¢io dos produtos na FPV - Piquete, utilizando o primeiro
equipamento desenvolvido que posteriormente passou a ser

chamado de “Penetrometro antigo”.

Esta faixa ideal estabelecida para a “consisténcia” foi de:

[180 < 210] (10" mm) 3.01
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obtida nos testes realizados no laboratorio da area de controle da
qualidade, um dia ap6s a fabricagdo da massa, isto é, com massa

extraida de cartuchos de dinamites (ja embaladas).

O método de teste e seu procedimento foram estabelecidos pelas
areas de Engenharia e de Garantia da Qualidade (anexo F), isto é,
as condi¢des basicas para se efetuar uma medigdo comegavam a ser

atendidas.

Um segundo passo foi pesquisar as demais fontes possiveis de erro
sendo que aquelas identificadas como factiveis passaram a ser

corrigidas gradativamente, como por exemplo:

a) diferentes operadores executando o acompanhamento de uma
mesma amostra,

b)uma mesma amostra sendo avaliada em mais de um local
(produgio, paiol, DGQ);

c)uma mesma amostra sendo avaliada em mais de um
equipamento;

d) nenhuma consideracdao sendo feita quanto as condigdes
ambientais (temperatura, umidade do ar),

e) nenhuma preocupagdo com a variagdo do tempo entre o
momento de produgido e o momento da analise;

f) nenhuma consideragao sendo feita quanto a rastreabilidade das
matérias primas, do processo e da equipe operacional;

g) nenhuma consideragdo quanto aos dados espurios.

Apresenta-se neste estudo a evolugao dos resultados de medigdo,
para efeito comparativo, visto que a implantagdo das melhorias e
controles se deram gradativamente, de acordo com suas
identificagbes, o que serve também para indicar 0 avango obtido

com o andamento do estudo.
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Ressalta-se que o inicio do trabalho para definigdo da incerteza da

medigdo se deu através da utilizagdo da norma ISO 5725.

3.2 A técnica de identificagio de dados espirios

Sdo duas as técnicas (Dixon e Cochran) apresentadas na norma ISO
5725, que permitem a identificagdo e eliminagdo de dados

discrepantes que comprometem a analise dos dados obtidos.

Estas técnicas sdo baseadas em medidas de dispersdes relativas e
apos entrarem em uso, passaram a auferir maior credibilidade a

analise estatistica e a consequente decisdo estabelecida.

Cabe ressaltar que esta foi a primeira providéncia, analitica,
implantada com o objetivo de aumentar a confiabilidade das

medigdes.

O teste de Dixon utilizado neste estudo apresenta trés pares de

formulas para a identificagdo de erros ou espurios, a saber:

2(2) - z(1) §; z(H)-z(H -1) v
) RO e

Obs: - aquele que for o maior sera usado para comparacgio,

- para tamanho de amostra entre 3 e 7, inclusive ambos.

b __ 2= i _H)-(H-1)
: On = H=1-=0) 0w =)0

Obs: - aquele que for o maior seréd usado para comparagao,

- para tamanho de amostra entre 8 e 12, inclusive ambos.

z(3) - z(1) 2(H) - 2(H - 2) 2
2 ST L e e,
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Obs: - aquele que for o maior sera usado para comparagao;

- para tamanho de amostra entre 13 e 40, inclusive ambos.

Os duplos indices dos quocientes (Q.p) se referem, respectivamente,

a dispersdo do numerador e a dispersdo do denominador, indicando:

a (primeiro indice, referente ao numerador): indica qual a
quantidade de termos que sera considerada na avaliagdo da
dispersao, alem do termo extremo;

b (segundo indice, referente ao denominador): indica qual a
quantidade de termos que sera desprezada no calculo da

dispersdo, incluindo um dos extremos.

Os termos z(i) se referem aos dados do Rol, sendo io valor

indicativo da posi¢do no Rol ( H ¢ o ultimo valor do Rol).

Os valores dos quocientes calculados, Qb s80 comparados com

os valores dos quocientes tabelados Qa b

Todos os calculos serdo efetuados com os dados na forma de Rol,
isto €, com os valores das observagdes apresentados em ordem

crescente de valor, da esquerda para a direita, e de cima para baixo.

O maior dos resultados de quocientes serd comparado com o0s

valores criticos da tabela de Dixon (anexo G) que indicara:

p > 5% , isto é, o valor da dispersdo relativa do teste de Dixon,
é menor do que o valor da dispersdo relativa critica
tabelada a 5%, o que indica que os valores testados sdo
considerados corretos.

5% > p > 1%, isto €, o valor da dispersdo relativa do teste de

Dixon esta entre o valor da dispersdo relativa

critica tabelada a 5% e o valor da dispersdo
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relativa critica tabelada a 1%, o que indica que
os valores testados sdo considerados como erros
e deverdo ser substituidos, apos identifica¢do e

corre¢do das falhas.

p < 1%, isto €, o valor da dispersdo relativa do teste de Dixon €
maior do que o valor da dispersdo relativa critica
tabelada a 1%, o que indica que os valores testados séo
considerados espurios, devendo ser desprezados, apos

identificagdo da causa para futuras corregoes.

p é a probabilidade do valor observado, no teste estatistico.

Apresenta-se a seguir algumas analises efetuadas em dados
experimentais coletados, nas quais procurou-se utilizar os valores
de dispersdo relativa calculada, com aproximag¢do de milésimos,
para possibilitar a comparagdo com os valores tabelados.

Estes dados estdo indicados nas tabelas de numero 3.1 até 3.15 e
foram agrupados na tabela 3.16, sendo que se referem ao periodo
em que existia apenas um equipamento para avaliagdo da

consisténcia.

Os demais calculos seguiram as expressdes:

PRI S e B o] G=de (2.0
n hi=1
onde:
X; — valores das observagoes
x — meédia dos valores das observagdes
s*,s = varidncia e desvio padrao dos valores das

observagdes, respectivamente.
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Testes de identificagio de dados espurios(tabelas de 3.1 a 3.15)

Medidas (em 10" mm):
282, 285, 274, 268, 272, 258, 266, 262, 273, 260,
260, 2625 2572658 27/5082 6,587 SIS OIS I8
264, 252,269, 244732515 2558245805 AIDSTDI60

Rol (em 107" mm):
244245 +251 125282 SATN2ISISIe2 S SIS (RIS 1513
260, 260, 262, 262, 264, 265, 265, 266, 268, 269,
269,269, 2722725273527 480 7.ST82. 8290 8 SIEP/8S

Calculos (em 10 mm):

x= 264,2 s?= 111,73 s= 10,57

TESTE DE DIXON

z(3) - (1 251-244 7

Oy = D=2 =——=0,184

=2 (H-2)-z(1) 282-244 38
z2\H)—2(H -2 285123783
(H)-2z(H-2) _ Sy o

O = 2(H)-z(3) OO

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,184

Conclusio: Nio existem dados espurios para 99% de confianga,

pois Q22y= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.1- Experimento: A1 Data:20/02/95 Lotes: 150091 a
150102




Medidas (em 10" mm):
254, 267, 248, 254, 247, 249, 259, 236, 230, 237,
240, 232, 228, 235, 237, 243, 241, 250, 234, 249,
230, 223, 237, 252,228 225233528387 07NI6E

Rol (em 107" mm):
202, 223, 225, 228,228, 2310280523288 23 6 IS8R
234, 235, 236, 237 2817, 2351, 281855 240 S H R4S A
247, 248, 249, 249, 250, 252, 254, 254, 259, 267

Cilculos (em 107" mm):

1]

x= 239,03 s? = 162,05 s= 12,73

TESTE DE DIXON

2=zl 225-202 23
o =20 O 2
=2 H-2)-z(1) 254-202 52

2(H)-z(H-2) 267-254 13 __
Q) = = =—=0,309
? z(H) - z(3) 267-225 42

Maior valor de quociente calculado = Qa2 = 0,440

Conclusio: Nédo existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q2= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.2 - Experimento: A2 Data: 20/02/95 Lotes: 150091 a
150102
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Medidas (em 107" mm):
274, 280, 126165288 8202 22 2 BN N ORI A1
202, 269, 263, 282 3261 SRS 295880 0SS5 N2 ¥
241, 248, 251, 253,249, 223 50253212 O 8228 8001

Rol (em 107" mm):
220, 222,223, 223, 225,241,248 5249 8250 7585
254, 251, 263, 266, 26/ 2685269 82N S22y 23
272,272, 274, 274, 279, 280, 282, 283, 297, 300

Cilculos (em 107" mm):

x= 260,9 s* = 476,55 s= 21,83

TESTE DE DIXON

z(3) - 2(1) 223-220 3

., = - = —=0,048
O z(H-2)-z(1) 283-220 63

7 — 7 =), 3 — 283
0= 2(H) - z(H -2) 2 300-283 17 _ 0220
2 300-223 77

z(H) - z(3)

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,220

Conclusio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q2y= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.3 - Experimento: A3 Data: 21/02/95 Lotes: 150103 a
150113
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Medidas (em 10" mm):

2238, 277, 2685 259, 258,326 88 25UR2 6258261/ 703
233, 246, 202, 197, 240, 269, 245, 258, 228,
274, 241, 252, 240, 203, 224, 198, 230, 223, 212

Rol (em 107" mm):

1197, 1198 2025203520324 2%
233, 240, 240, 241, 241, 245, 246, 251, 252,
253, 258, 259, 262, 267, 268, 268, 269, 274, 277

2728 224 20 SN0I8

Cilculos (em 10" mm):

x= 239,73 s? = 582,26 s= 24,13

TESTE DE DIXON

23)-20) _ 202-197 5 oo
T ZH-2)-2(1) " 269-197 72

(]

2(H)-z(H-2) 277-269 8
o (#)-z(H-2) 277 5w
=2 ZH)-2(3) 277-202 75

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,107

Conclusiio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q22)= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.4 - Experimento: A4 Data: 21/02/95 Lotes: 150103 a
150113




Medidas (em 10" mm):
293, 278, 285, 278, 263, 274, 268, 265, 251, 248,
250), 21505 252, 255), 2625 24588 2. 84552 82 IFI R ()8
222, 227, 25115 2295 281755 2328785822 6 A48

Rol (em 107" mm):
200, 222, 226, 2215 2295 2301 2RISR TNOAIS ASH
248, 250, 250, 251 2515 2525 255582 62582 68882 6158
268, 274, 275, 276, 278, 278, 282, 284, 285, 293

Cilculos (em 107" mm):

x= 255,33 s’ = 438,90 s= 20,95

TESTE DE DIXON

z(3)-z(1)  226-220 6
Z(H-2)-2z(1)  284-220 64

sz =

7 _AH)-AH-2) 293-284 9 . .,
e TG 2 G

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,134

Conclusio: Ndo existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q2= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.5 - Experimento: AS Data: 09/03/95 Lotes: 150118 a
150127
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Medidas (em 10" mm):
250, 237, 224, 254, 246, 247, 242, 244, 234, 230,
232, 2317, 2431, 2525 2405 2318824650474 OMIRER
240, 242, 246, 240, 244, 251, 246, 244, 212, 221

Rol (em 10"' mm):
212. 2211224230} 282 232284871/ Ny B33
240, 240, 240, 240, 242, 242, 242, 243, 244, 244,
244, 246, 246, 246, 246, 247, 250, 251, 252, 254

Cilculos (em 107" mm):

x= 239,87 s* = 86,49 s= 9,3

TESTE DE DIXON

2(3) = 4= 2
e 2(3) - 2(1) _ 22452010 D
=2 = J(H-2)-2z(1) 251-212 39
z2(H)-z(H-2 54-251 3
Oy, = Co/let )— . _izoﬂ

z(H)-z(3) =~ 254-224 30

Maior valor de quociente calculado = Qz> = 0,308

Conclusio: Nao existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q22y= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.6 - Experimento: A6 Data: 16/03/95 Lotes: 150138 a
150148
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Medidas (em 107" mm):
DS, DTS, RS,
237, 250, 243,
163, 246, 235,

251, 266, 2645 25252608227 MISIE
259 2675 27,05 20 KIS 220N 78
231, 236, 235, 240, 238, 245, 269

Rol (em 107" mm):
163, 181, 208, 220, 227,
237, 238, 240, 243, 245,
252, 260, 264, 266, 267,

2311 5 281582815808 MBI
246, 250, 251, 251, 252,
269 2705 2755 2769248

Cialculos (em 10" mm):

x= 243,43 s’ = 676,00 s= 26,0
TESTE DE DIXON

—z 208-163 45

0,, = g =20 = = = 0,40
=28 (H=2)=z() 27516381112
z(H)-z(H-2) 278-275 3

o U2, = —=0,042
=22 278 -208 70

z(H) - z(3)

Maior valor de quociente calculado = Q2; = 0,400

Conclusiio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q2= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.7 - Experimento: A7 Data: 17/03/95 Lotes: 150149 a

150156
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Medidas (em 10" mm):
264, 2702055 219527052 218006 8223800 M0G0
259, 259, 239, 260, 255, 257, 245, 249, 253, 254,
253, 254, 246, 245, 229, 230, 220, 218, 243, 214

Rol (em 10" mm):
205, 214, 218, 2109522082211 222 %0007 6MIDON
230, 239, 243, 245, 245, 246, 249, 253, 253, 254,
254, 255, 257, 259, 259, 260, 264, 270, 270, 270

Cilculos (em 10" mm):

x = 242,4 s? = 353,82 s= 18,81

TESTE DE DIXON

__3)-2) _ 218-205 13
12 (=) ([T 010 05 6 > s

l

2(H)-z(H-2) 270-270 O

B =) =28 &

(@)

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,20

Conclusiio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q2= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.8 - Experimento: A8 Data: 24/03/95 Lotes: 150157 a
150166
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Medidas (em 10°' mm):
2575325652602 6295 08
2435250 R 21558255582456%
253, 250, 247, 248, 251,

248, 234, 254, 256, 235,
256, 252, 245, 245, 244,
251, 224, 246, 203, 227

Rol (em 10™' mm):
203, 215, 224, 227, 234,
246, 247, 248, 248, 250,

253, 254, 255, 256, 256,

235, 243, 244, 245, 245,
250, 2505 2525 050N
256, 256, 257, 260, 262

Cilculos (em 10 mm):

x= 245,77 5

TESTE DE DIXON

2(3) -z(1)

224

-203 21

Oy =

2(H-2)-z(1) 257

= 0,39
— 203

Sz (H) Sz (2 ) S
TSRS

()

Maior valor de quociente calculado = Qz; = 0,390

Conclusio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga,

pois Q22,= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.9 - Experimento: A9 Data: 07/04/95 Lotes: 150167 a
150177
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Medidas (em 10™' mm):
245, 247, 250, 252, 246, 245, 250, 240, 24552418
243, 248, 240, 246, 249, 242, 245, 248, 246, 244,
240, 236, 184, 192, 237, 233, 242, 239, 236, 240

Rol (em 107 mm):
184, 192, 6, 236, 237, 239, 240, 240, 240,
240, 42, 243, 244, 245, 245, 245, 245,
246, 246, 246, 247, 248, 248, 249, 250, 250, 252

N

2

(U8 ]

~ A
3)S)

2

o

4

3]
3]

2

Cilculos (em 10™' mm):

x =239 Se="2110%78 G= 42

2

TESTE DE DIXON

2(3) - z(1) 233-184 49
A = = =—=0,74
z(H-2)-z(1) 250-184 66

(.
I

AH)-AH-2) 252-250_2 ..
Z(H)=ZB) T 2522033 O

sz =

Maior valor de quociente calculado = Q,, = 0,74

Conclusio: Existem dados espurios (184 e 192), a 99% de
confianga, pois Q2= 0,483, para p= 1%.

_236-233 3

= == =0,177.
038 (7

Eliminando-se estes valores tem-se: (,,

Assim, ndo existem dados espurios a 99% de confianga, pois

obteve-se entdo Q2= 0,483, para p= 1%.

Os novos dados serdao(em 10 mm):

x= 24339 SE=200K6(] s= 4,76

Tabela 3.10 - Experimento:A10 Data: 25/04/95 Lotes: 150195 a
150199
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Medidas (em 10" mm):

240, 270, 267, 287, 250, 233, 225, 230, 232,
235, 2552, 241 215,247 251 24045058
250, 254, 246, 248, 250, 300, 282, 275, 214

ROL (em 107!

mm):

21114, 2115, 2215, 123/0, 52372 ;2818 $28:5 80815 8!8 0, 4 08
240, 241, 244, 245, 246, 247, 248, 250, 250, 250,
251,252, 253,254, 261,520, 255,5282 %2 {28800

Cilculos (em 10" mm):

x= 2483 s?

Il

388,88 s= 19,72

TESTE DE

DIXON

z(3) - (1) 225-214 11

= = S 1067

O, 2(H-2)-z(1)  282-214 68
z(H)-z(H-2) 300-282 18

0y, = B) -l =g) 5 900=78 I8y

=1 z(H) -z(3 BO0=2258T5

Maior valor de quociente calculado = Q2 = 0,24

Conclusio: Nao existem dados espurios a 99% de confianga, pois

Q22= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.11 - Experimento: A11 Data: 03/05/95 Lotes: 150208 a

150220




Medidas (em 10" mm):
249, 228, 237, 225, 234,
24\5%°2:524 2565 25,0822
240, 2805 2288251880815

2085 283} D48 2SINDIS08
241, 250, 245, 226, 234,

234, 233, 240, 235, 234

Rol (em 10" mm):
2285 2058 2D/ 0E 208k
23 4. 284x 234593 5NIBISH

3]
3]
8]

240: 245, 2455 2495 25012508 2505 25PRDI508

22:88 23055 288988

237, 238, 240, 240,

234,
241,
256

Biblioteca

Cilculos (em 107" mm):

x=238,1

s’ = 91,20

SI=9855

MALUA

B:M

TESTE DE DIXON

2(3)-2(1)

225-222 3

=01

B als=R) =) T

z2(H) - z(H-2)

256—252

A= SN

STt

256—225

4
=— =013

Bl

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,13

Conclusio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga, pois

Q22y= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.12 - Experimento: A12 Data: 30/05/95 Lotes: 150238 a

150248
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Medidas (em 10" mm):

267, 246, 2487525158 28NS AR S SIS A5 ()8
246, 270, 249, 245, 260, 261, 253, 253, 255,
, 237, 254, 258,26 650255524 8 VADSISMI DY

Rol (ém 10" mm):
231
248
254

237, 237, 241, 243, 245, 246, 246, 248,
248 249, 250, 251,252, 25352588258 82545
255, 255, 255, 255, 260, 261, 266, 267, 270

2

2

2

Calculos (em 107! mm):

x= 250,63 s’ = 83,17 s= 9,12

TESTE DE DIXON

2(3) - z(1 SR =0
0= (3) - z(1) _ 2 3 =8 o
=2 = AH-2)-2z(1) 266-—231 35
2(H)—z(H -2 270-266 4
0,, = ) =2 5 =—=0,121

(H)-z(3) =~ 270-237 33

Maior valor de quociente calculado = Q22 = 0,17

Conclusio: Nio existem dados espurios a 99% de confianga, pois

Q22)= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.13 - Experimento: A13 Data: 13/06/95 Lotes: 150250 a

150259
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Medidas (em 10" mm);
241, 236, 233, 248, 235, 242, 240, 250, 238, 245,
243, 237, 253, 246, 244, 235, 251, 239, 246, 248,
242, 237, 243, 240, 246, 242, 238, 245, 227, 231

Rol (ém 10" mm):
227, 2311, 233 28155 28155 28/6552.3 03T BIS 8 SX
239, 240, 240, 241, 242, 242, 242, 243, 243, 244,
245, 245, 246, 246, 246, 248, 248, 250, 251, 253

Calculos (em 107 mm):

x= 241,37 s’ = 36,48 s= 6,04

TESTE DE DIXON

z(3) - z(1) PRBIENTANNG

= = =— =026
= 2 (H—=2) =z () 250227 08 i

_AH)-zH-2) 253-250 3 _ ..
=2 () Y (B) R O SR RE S ) G

Maior valor de quociente calculado = Q2; = 0,26

Conclusio: Nao existem dados espurios a 99% de confianga, pois

Q(22y= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.14 - Experimento: Al4 Data: 26/06/95 Lotes: 150272 a
150281
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Medidas (em 10" mm):
WS O V70 eSS, IN@T, ST, 1S, 1E5, 1175, 175.
1'82), 116751685516 SR 1I6SSRIISIS IR M2 USRI SRt /8
11865 41:83 3 18155 M118¥ /AN 5/ 6 W1 'S MN1L0. ORI SN RBENTLO0

Rol (em 107" mm):
165, 165,165% 1675 1675 678167, 1685 65 M6 s!
169, 170, 175, 175, 176, 182, 182, 183, 183, 185,
185, 185, 185, 186, 187, 187, 190, 190, 195, 203

Cialculos (em 107! mm):

x= 178,0 s? = 109,20 s= 10,45

TESTE DE DIXON

o z(3)=z(1) 165-165 _ 0 _

=S (H =2 = Z(1) 100 1652 5 i
zZ(H)—z(H -2 203—-190 13

077 = ( ) ( ): = =ﬂ_-) — 0,34

=22 z(H) - z(3) 203-165 38

Maior valor de quociente calculado = Qz, = 0,34

Conclusio: Nao existem dados espurios a 99% de confianga, pois

Q22)= 0,483, para p= 1%.

Tabela 3.15 - Experimento: A15 Data: 12/07/95 Lotes: 160185 a
160188
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Os calculos efetuados nos experimentos de Al até AlS5 foram
agrupados na tabela 3.16 do item 3.3, onde também foram
processados e analisados, segundo os conceitos apresentados no

segundo capitulo deste trabalho.

3.3 Os novos conceitos e os resultados praticos

Um terceiro passo dado foi o de calcular a incerteza do resultado
do equipamento existente (Penetrometro antigo), utilizando os
dados do item 3.2 que foram langados na tabela 3.16, considerando
que as amostras de tamanho 29 (vinte e nove) ou 30 (trinta) eram
suficientes para suposi¢do de aproximagdo da distribuicdo normal,
bem como a analise dos dados totais, que consiste de distribuigao

amostral dos dados, também possibilita esta suposi¢do [14].

Teste x(x 10"'mm) si (x 10" mm) s (x 10" 'mm)
A0l 264,2 10,57 1R18197S
A02 239.0 12,73 162,05
AQ3 260,9 21,83 476,55
A04 239,7 24,13 58226
A0S DSISNS 20,95 438,90
A06 239,9 9,30 ' 86,49
AO07 243 4 26,00 676,00
A08 242.4 18,81 353,82
A09 245,8 13,45 180,90
Al0 243 4 4,76 22 07!
All 2483 19,72 388,88
Al2 238,1 9,55 91,20
Al3 250,6 9,12 SNl
Al4 2414 6,04 36,48
AlS 178,0 10,45 109,20

Tabela 3.16 - Dados de testes de consisténcia - Equipamento antigo
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A média geral das médias é dada por:

n 15

PIDILNE

i=l j=1
15 n

ZZ”U

J=1i=1

7, = = =242 (10"'mm) 3.05

A variancia geral, que € considerada como varidncia em condi¢des

de repetibilidade, é dada por:

n 15

>3 - 1)

G L =256 (10" mm) 3.06

y 15 n

ZZ(NU = 1)

J=11=1

A varidncia em condigdes de reprodutibilidade (s;) ndo foi
considerada, pois os experimentos acima citados somente foram

executados em condigdes de repetibilidade.

O desvio padrdo do conjunto de medidas € 16 (10'mm) que sera a

dispersdo final do equipamento.
A repetibilidade do equipamento é€:
r=2.8x16=44_8 =45 (10"'mm) 3.07

A metade da repetibilidade total, que corresponde ao conceito de

incerteza expandida é: 22,5 = 23 (10" 'mm)

Logo, o resultado final obtido no equipamento, transformando a

variagdo total em unilateral (incerteza), sera dado por:

consisténcia= (242 + 23) 10 'mm com 95% de confianga 3.08
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Este valor de dispersdo ¢ maior do que a faixa especificada para a
consisténcia, na primeira avaliagdo experimental (eq. 3.01) cuja

variagdo total é:

210 - 180 =30 (10" 'mm)

Biblioteca

MAUA
que transformada em variagdo unilateral, define: BIM

(30 +2) =15 (10" 'mm)

Aliado a este fato percebe-se que o erro da medigdo [15],
considerando o ponto médio da primeira faixa de valores estimada,

195 (10"'mm), como a melhor estimativa do valor verdadeiro da

medig¢do [9], foi de:
Erro = (242 - 195) = 47 (10"'mm)

Foram levantadas suposigdes de fontes de erros sistematicos que

necessitavam ser investigadas e eliminadas, e que foram alertadas

pelo valor do erro, dado por:

Erro Sistematico = Média das Medidas - Valor Verdadeiro

Convencional

Com a obtengdo -de um outro equipamento de medigdo da
consisténcia da massa, que ficou conhecido como “Penetrometro
Novo”, foi efetuado novo levantamento de dados, com testes em
paralelo nos dois equipamentos visando obter a reprodutibilidade
efetiva dos equipamentos, visto que os dois equipamentos passariam
a ser utilizados no controle da consisténcia das massas de
dinamites. Estes dados seguem apresentados nas tabelas 3.17 e

3.18.
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Lotes 150396 | 150397 | 150398 | 150399 | 150400
Medidas 238 240 259 252 261
(10"'mm) 246 243 255 253 259

236 239 256 255 261
237 248 257 254 252
236 244 260 249 260
240 243 257 260 252
235 240 254 255 258
Rol 235 239 254 249 252
(10"'mm) 236 240 255 252 258
236 240 256 253 259
237 243 257 254 260
238 243 257 255 260
240 244 259 255 261
246 248 260 257 261
X, (eq. 2.12) R Pl EESEe [FAS86 || 2567
(10"mm)
s! (eq. 2.27) 14,44 9,61 4,41 6,76 9,61
5 (\/g) 3,8 3,1 )] 2,6 35
! z(2) - z(1) 0,090 | 0,110 | 0,170 | 0,380 0,550
1 z(H)-z(1)
z(H)-z(H-1)| 0,550 | 0,440 | 0,170 | 0,250 0,000
— z(H)-2(1)
Sendo Qo) =0,680, para p = 1%, conclui-se que:

nio existem dados espurios, a 99% de confianga.

Tabela 3.17 - BIA  Data: 29/11/95 Equipamento novo

Um unico operador.




71

Lotes 150396 | 150397 | 150398 [ 150399 | 150400
Medidas 260 250 263 253 262
(10"'mm) 256 242 256 256 254

256 241 257 256 257

253 243 256 261 254

254 245 255 254 251

252 248 255 259 253

249 248 261 260 264

Rol 249 241 255 253 262
(10"'mm) 252 242 255 254 254
253 243 256 256 257

254 245 256 256 254

256 248 257 259 251

257 248 261 260 253

260 250 263 261 264

X (eq. 2.12) 254,4 245,3 257.,6 257,0 256,4

(10"'mm)

s (eq. 2.27) 12,96 11,56 9,61 9,00 23,04
5 (VGF) 3,6 3,4 3,1 3,0 4,8
s ~;(2)_2(1) 0,27 0,11 0,00 0,13 0,15

z(H) - =(1)
z2(H)-z(H-1) | 0,27 0,22 0,25 0,13 0,15

2L z(H) - z(1)

Sendo Qjoy= 0,680, para p= 1%, conclui-se que:

nao existem dados espurios, a 99% de confianga

Tabela 3.18 - B1B Data: 29/11/95 Equipamento Antico

Um unico operador

As médias das médias e as médias das varidncias sao:
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Il

250 (10"'mm) Spe = 9 (10'mm)

= 254 (10"'mm) Spe = 13 (10"'mm)

=

Y

[+4]
|

onde:

Xpi € Xpmp sdo dados pela eq.3.05

(V)

]

2 2 ~ ~
Spig € Szp saofdadosipelafcqgmsi6

sendo entio:

Variincia de repetibilidade: s> =9 (10"'mm)
Variancia de reprodutibilidade: s? = [(9+13)/2] = 11 (10"'mm)
Repetibilidade: r=2,8x Jo=8,4 (10"'mm)

Reprodutibilidade: R =2,8x+/9+11 =13 (10'mm)

Para a defini¢dao final da consisténcia, utiliza-se a metade do valor

da reprodutibilidade:
consisténcia = (252 + 6) 10"'mm com 95% de confianca 3.09
O erro desta medigdo foi de:

(252 - 195) = 57 (10"'mm)
Nota-se que este primeiro calculo, efetuado considerando as
condigdes de reprodutibilidade, apresentou um valor médio mais

elevado do que o calculo inicial, efetuado considerando somente as

condigdes de repetibilidade (3.07), demonstrando assim a
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interferéncia de fontes de carater sistematico; enquanto que a
dispersao se mostrou menor devido as providéncias para a
implantagdo da confiabilidade da medigdo, que reduziram as fontes

de carater aleatorio, dentre aquelas citadas na pagina 48.

Partiu-se entao para novos testes, introduzindo mais limitagdes e
controles, visando eliminar as fontes de incerteza,
reconhecidamente, de origens sistematicas, bem como reduzir as
variagdes de origem aleatdrias. Estes dados seguem apresentados

nas tabelas de 3.19 a 3.22.

Operador A Equipamento Novo Equipamento Antigo
Lotes Medidas (10 'mm) Medidas (10'mm)
170146 204 199 195 190 196 205
170147 201 206 | 203 221 22)1%) 222
170148 202 204 | 206 221 219 222
170155 231%7 209 | 217 221 202 223
170156 202 201 216 221 203 207
Lotes Rol (10"'mm) Rol (10"'mm)
170146 195 199 204 190 196 205
170147 201 203 206 219 221 222
170148 202 204 206 204 205 212
170155 209 27 207 221 222 293
170156 201 202 216 203 207 221

Tabela 3.19 - Experimento B2 Data: Dezembro/96
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Equipamento Novo (B2)

(Todos os valores em 10 'mm)

Lotes X & s, 0, 0}
170146 1993 20,3 4.5 0,44 0,56
170147 20358 6,3 7)) 0,40 0,60
170148 204,0 4,0 2,0 0,50 0,50
170155 214,3 211852 4.6 1,00 0,00

21910 0,0 0,0 0,00 0,00
170156 206,3 70,6 8.4 0,07 0,93

Sendo Q;0).= 0,994, identificou-se a existéncia de dado espurio no
lote 170155, dado este que foi eliminado dando origem aos valores

da linha imediatamente abaixo a deste lote.

Equipamento Antigo (B2)

(Todos os valores em 10"'mm)

Lotes x s s, (@) 0
170146 197,0 ST/ 7,6 0,40 0,60
170147 220,7 2.3 1.5 0,67 0.33
170148 20753 16,0 4.0 0,13 0,87
170155 22272 {0) 1,0 1,0 0,50 0,50
170156 210,3 90,3 O8RS 0,22 0,78

Sendo Q¢10)c= 0,994, verificou-se que ndo existiam dados espurios a

99% de confianga.

Tabela 3.20 - Calculos efetuados com os dados da tabela 3.19
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o z(2) — z(1)

L z(H)=z(1)

o _ 2H)=2(H=1)
i z(H) - z(1)

Operador B Equipamento Novo Equipamento Antigo
Lotes Medidas (10 'mm) Medidas (10 'mm)
170146 219 208 200 208 22117 221
170147 205 210 225 214 213 236
170148 21147, 210 295 224 249 222
170155 222 201 219 230 295 291
170156 215 205 210 218 234 234
Lotes Rol (10 'mm) Rol (10 'mm)
170146 200 208 219 208 24057 298]
170147 205 210 2225 213 214 236
170148 210 217 225 22, 224 249
170155 201 219 2922 221 225 230
170156 205 210 215 218 234 234

Tabela 3.21 - Experimento B3

Data: Dezembro/96

As formulas de calculo usadas nos testes de Dixon foram:

. z(2)=z(1)
o = 28 =20)




76

o z2(H)-z(H -1)
=10 = Z(H)—z(1)

Equipamento Novo (B3)

(Todos os valores em 10" 'mm)

Lotes x S s, 0 0},
170146 209,0 90,1 95S 0,42 0,42
170147 211353 108,2 10,4 0,25 0)7/5
170148 2i1%]53 56,3 785 0,47 0,53
170155 2140 130,0 11,4 0,86 0,14
170156 210,0 25,0 SN0 0,50 0,50
Equipamento Antigo (B3)

Lotes x St S; (O o5
170146 215553 44 9 6,7 0,69 0,31
170147 228180 169,0 13,0 0,04 0,96
170148 237/ 228.0 115, )1 0,07 0,93
170155 225.3 20,3 4.5 0,44 0,56
170156 22857 84,6 9) 2 1,00 0,00

234,0 0,0 0,0 0,00 0,00

Sendo Qo)e= 0,994, verificou-se que nao existem dados espurios a

99% de confianga.

Tabela 3.22 - Calculos efetuados com os dados da tabela 3.21
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Foram entao efetuados os calculos com os valores obtidos,

seguindo a teoria da norma ISO 5725, a saber:

Calculo da média geral (eq. 3.05):

Operador A (B2)

=206 (10"'mm)

=

equipamento novo =>
=>

=212 (10"'mm)

=l

equipamento antigo

média geral do operador A = x =209 (10'mm) (a)

Operador B (B3)

Biblioteca
MAUA
BiM
ba - =

J
o

equipamento novo =213 (10"'mm)

= 226 (10"'mm)

= |l

equipamento antigo =5

I

média geral do operador B = x = 220 (10"'mm) (b)
Média total geral [(a+b)/2]= 215 (10 'mm)
Cilculo da variincia (eq. 3.06):

Operador A (B2)

equipamento novo = s> =20 (10"'mm)

(%
Il

equipamento antigo — s =33 (10"'mm)

varidncia geral do operador A = s* =27 (10"'mm) (a)
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Operador B (B3)

equipamento novo = s =82 (10"'mm)

equipamento antigo = s* =109 (10"'mm)

varidncia geral do operador B = s’ =96 (10"'mm) (b)

Variincia total geral [(a+b)/2]= 62 (10"'mm)
Calculo do desvio padrio (\/E)

Operador A (B2)

equipamento novo (@) = 4,5 (10"'mm)
equipamento antigo (-\/ﬁ) = 5,75 (10 )

desvio padrdo geral do operador A (‘,/E) = 5,3 (10"'mm)

Operador B (B3)

equipamento novo (w/éi) = 9,05 (10"'mm)
equipamento antigo (+/109) = 10,45 (10" 'mm)

desvio padrao geral do operador B (J§6) = 9,8 (10"'mm)
Desvio badr:’m total geral (J&) =7,9 (10" 'mm)
Varidncia de repetibilidade (menores valores observados):

s’ do equipamento novo (operador A) = 20 (10" mm)

N W

s> do equipamento antigo (operador A) = 33 (10"'mm)

s> média = 27 (10" mm)
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Variancia de reprodutibilidade (valor médio entre equipamentos e

entre operadores):
sp =62 (10" 'mm)
Repetibilidade (B2 - Operador A)[menores valores obtidos]:

ry (do equipamento novo) = 2,8 x 4,5 = 12,6 (10"'mm)

ra (do equipamento antigo) = 2,8 x 5,75 = 16,1 (10" 'mm)
Reprodutibilidade (eq. 2.06 e 2.08 )

R = 2,8 x 4/27+62=26 (10"'mm)

A faixa de valores obtida pelas medigdes da consisténcia,
considerando todos os incrementos de controles efetuados e
utilizando a reprodutibilidade como referéncia de variabilidade,

visto que ela é maior, teremos:

[215 = R/2] (10"'mm)
isto € :

[215 £ 13] (10" mm)
tendo-se pois:

consisténcia = (215 +'13) 10'mm com 95% de confian¢a 3.10

O erro da medig¢ao foi de:
Erro = Vp- VVe = (215 - 195) = 20 (10" 'mm)

onde:
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Vm = Valor medido

VV. = Valor verdadeiro ou convencional

Esta faixa (3.10), comparada com a primeira especificagdao
estabelecida (3.01), continua apresentando um valor médio maior,
porém com uma menor variagdao visto que foram introduzidos
conceitos e controles que determinaram menores repetibilidade e

reprodutibilidade.

Neste calculo final a distribuigdo foi considerada semelhante a
normal visto que trabalhou-se com distribuigdo amostral, o que

permite de forma consistente esta suposigido [14].

Por outro lado nota-se a ocorréncia de uma sensivel modificagdo na
variabilidade dos resultados; indo de 27 (10"'mm), do anexo B (item

Bl - média entre s’ e s.), a 256 (10"'mm) no item 3.3 (equagdo

3.06); e finalmente chegando a 62(10"'mm) no teste B3.

Esta ocorréncia se deveu as providencias introduzidas visando
diminuir a variabilidade, incluindo: especificagdo da caracteristica a
ser avaliada, método de teste , procedimento de teste, treinamento
de pessoal, conscientizagdo geral para o problema e eliminagio de

aspectos de origem sistematicas a nivel da FPV.

Percebeu-se também uma melhor repetibilidade do equipamento
novo, em relagdo ao equipamento antigo, possivelmente associada

as suas condi¢gdoes de recém-construido.

Foi elaborada uma revisdo na especificagao inicial da caracteristica
“consisténcia”, sendo sua faixa de valores aprovados, alterada para
(2000 <= 255 (10'mm), o que se mostrou mais consistente com as
condigdes de medigdo existentes e também atendeu a solicitagdo do

cliente.
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A norma ISO TAG4 foi aplicada parcialmente, visto que seus
conceitos para estimagdo da incerteza da medigdo referente aos
aspectos aleatorios coincidem com os conceitos da norma ISO 5725

que foi utilizada no estudo de caso.

Os valores dos erros apontados em cada conjunto de testes indicam
o distanciamento do valor médio medido para o valor verdadeiro
convencional, apresentando assim a necessidade da investigagdo dos
efeitos sistematicos. Esta investigagdo carece de uma preparagao,
envolvendo um grupo de variaveis a serem avaliadas, o que
procura-se indicar nas informagdes apresentadas no capitulo

seguinte.
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CAPITULO 4

DISSEMINACAO DA METODOLOGIA DE
DETERMINACAO DA INCERTEZA DA MEDICAO

4.1 Consideracdes iniciais

Neste capitulo procura-se citar todas as variaveis envolvidas no
calculo da incerteza da medig¢do, incluindo aquelas que sejam de
origem externa a area onde ocorre efetivamente a medigdo e que se
constituem em fontes inicialmente aleatdrias, quando tratadas em
sua origem, mas que consequentemente se transformam em fontes

sistematicas quando transferidas para a area onde efetivamente

ocorrera a medigdo.

Constatou-se que a-grande dificuldade para o estabelecimento de
uma metodologia de calculo da incerteza da medigdo, confiavel,
para a caracteristica “consisténcia”, encontrava-se nas fontes de
incerteza de origem sistematicas, envolvendo fornecedores de
matérias primas, de equipamentos, de servigos, empresas de
calibragido, entidades de metrologia, as condigdes ambientais e as

pesquisas cientificas de suas influéncias nas caracteristicas do

produto.

Portanto seria necessario que todos os envolvidos estivessem
cientes e em consenso com as técnicas para a definigdo e expressao

da incerteza de seus produtos e/ou servigos.

A dissemina¢do da metodologia de determinagdo da incerteza da
medi¢dio se faz necessaria visando desencadear a sua rede da
divulgagdo que possibilitara os futuros calculos do resultado da

medi¢do final.
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4.2 Principios

Identifica-se, de acordo com a norma ISO TAG4, que as fases da
determinagdo do resultado da medigdo e sua incerteza s3o as

seguintes:

a) definigdo da caracteristica a ser medida, do seu método de

teste e do seu procedimento de teste;

b) pesquisar todas as influéncias de carater sistematico,
inclusive as de padrées, calibragdes e outras informagges

apresentadas como referéncias iniciais;

c) procurar eliminar o maximo possivel destas influéncias e
definir as incertezas associadas as restantes. Estas incertezas

serdo agregadas a incerteza final da medigdo a ser realizada;

d) executar o levantamento das variagdes aleatorias que
compordo a parte com tratamento estatistico do processo de
medicdo, utilizando sempre o conceito de desvio padrdao para

o valor da incerteza;

e) definir a incerteza combinada, que ira compor os efeitos

aleatorios e sistematicos;

f) definir a incerteza expandida, que ira adicionar um fator de
seguranga, denominado fator de cobertura, que trara

associado a si um nivel de confiang¢a para a medig¢ao final.

Dentre estas fases, na FPV, considera-se a primeira (a) como
atendida, visto que houve uma evolugdo muito grande com as
seguintes providencias: defini¢do de um equipamento de teste para

a determinagdo quantitativa da caracteristica em pauta; com a
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elaboragdo da especificagdo da caracteristica; com a definigdo de

um método de teste e com a elaboragdo do procedimento de teste.

As fases finais (levantamento estatistico [d]; calculo da incerteza
combinada [e] e calculo da incerteza expandida [f]) sio de facil
consecugao e a evidéncia esta nos exemplos anteriormente

apresentados.

A  maior dificuldade para se obter um sistema de medigdo
abrangente e confiavel, esta no atendimento das fases de pesquisa e
eliminagdo ou quantificagdo das influéncias de carater sistematico,

notadamente sendo mais critica a identificagdo destas influéncias.
Entre as possiveis fontes de natureza sistematica, podemos citar:

a) caracteristicas das matérias primas que interferem na
caracteristica em estudo, do produto, exigindo esta etapa,
uma pesquisa cientifica, as vezes exaustiva, que poderia ser

apoiada na teoria estatistica de Delineamento de

Experimentos;

b) incerteza associada as caracteristicas das matérias primas;

c) definicio de padrdoes para os equipamentos de medigdao e

consequentemente o estabelecimento de suas incertezas, apds

as calibragdes;

d) interferéncias das condi¢gdes ambientais, na consisténcia do

produto.

O método de determinagdo da incerteza da medigdo para ter

reconhecimento a nivel internacional devera estar baseado na
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recomendagdo INC-1 do CIPM e devera também seguir o guia

ISO-TAG4.

Em linhas gerais as fontes de incerteza aleatorias e sistematicas
deverdo ser tratadas como a dispersao dos dados existentes, sendo
indicadas pela variancia e pelo desvio padrao. A expressdao final da
incerteza devera ser feita através do desvio padrao, com a indicagao

do nivel de confianga associado.

4.3 Estrutura

Vislumbram-se duas grandes linhas de a¢do para a definigdo da
incerteza da medigdo: uma voltada para a pesquisa das influéncias
das matérias primas, servigos, insumos e das condigdes ambientais,
sobre as caracteristicas medidas; e a outra voltada para o
tratamento estatistico das variaveis definidas como “influentes” no
processo de avaliagdo da caracteristica medida do produto final. A
primeira linha de agdo é mais longa e pode envolver, por exemplo, a
necessidade do acompanhamento das variagdes das condigdes
ambientais durante todas as estagdes do ano, Visto que o
processamento industrial estara vinculado a estas variagdes. E

provavel que a incerteza sofra variagdes de estagdao para estagao,

ou entre as estagdes mais criticas: verdo e inverno.

Apresenta-se a seguir uma sugestdao de estrutura de avaliacdo da
incerteza da medi¢gdo que deveria ser disseminada aos fornecedores
de materiais e servigos, visando garantir a quantificagao da

incerteza de origem sistematica.
4.4 Guia para a avaliacio da Incerteza da Medic¢ao

Esta é uma proposta de guia sumario simplificado, para ser

disseminado as areas periféricas do processo de medigdo, com a
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indicagdo do procedimento geral para a avaliagdo da incerteza da

medi¢do, sendo aplicavel na maioria das circunstancias.

A identificagdo das fontes de incerteza é a mais importante fase do

procedimento.

A quantificagdo das incertezas em testes, geralmente envolve em
grande parte a estimagdo das fontes de origem sistematicas (fontes
do tipo “B”). Consequentemente, € raramente justificado dispender
esfor¢o indevido na tentativa de obter uma avaliagdo exata da
incerteza para testes. No entanto, estimativas devem ser feitas, por
pessoal apropriado, que aplicam seus conhecimentos de uma
maneira critica e apoiam suas estimativas emi dados quantitativos,

na maioria das vezes.

4.4.1 Componentes avaliados de observagcoes repetidas:

Avaliagao do tipo “A” da incerteza padrao.

As incertezas determinadas de observagdes repetidas sdo avaliadas
meramente pela aplicagdo de féormulas estatisticas e ndo requerem

qualquer julgamento mais aprofundado.

Apenas deve ser garantida a independéncia entre as observagdes e
devem ser observados os cuidados comuns com o procedimento de
medi¢do, como por exemplo: com o método de aproximagdao de
valores, com a “zerag‘em” de equipamentos, com as variagdes de

pressdes de agua, de tensdes elétricas, de temperatura, etc.

Quando as fontes forem correlacionadas, isto €, ndo houver
independéncia entre elas, sera necessario incluir as covariancias

correspondentes, no procedimento de calculo.

-
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4.4.2 Componentes avaliados por outros modos: Avaliacio Tipo

“B” da incerteza padrio.

Se um laboratério de medigdo tem tempo e recursos ilimitados, ele
pode conduzir uma investigagdo estatistica exaustiva de toda fonte
concebivel de incerteza, por exemplo, pelo uso de muitos
instrumentos de diferentes tipos e marcas, pelo uso de diferentes
métodos de medigdo, pelo uso de diferentes aproximag¢des nos seus

modelos tedricos de medigao.

A incerteza associada com todos estes tipos de causa pode ser
avaliada pela analise estatistica de uma série de observagdes e a
incerteza de cada uma das causas pode ser caracterizada por um

desvio padrdo estatisticamente avaliado.

Em outras palavras, todos os componentes da incerteza podem ser
obtidos de avaliagdes tipo “A”, porém em investigagdes que nao
sejam economicamente praticaveis os levantamentos estatisticos,
muitos dos componentes da incerteza sdo obtidos por outros meios

praticos, que caracterizam entdo as fontes sistematicas.

Como exemplo deste tipo de fonte cita-se: resolugdo de um
indicador digital, Histerese, precisao finita aritmética, valores
importados de outras medigdes, método de medigdo inacessivel em
medigdes subsequentes, ndo aplicagdo de corregdes de curvas de

calibragdo, falha de amostragem, etc.

4.4.3 Procedimento

Este procedimento segue as definigdes do guia ISO TAG4 e esta
em consenso com as normas WECC, NIS 80 e NIS 3003, sendo

constituido das seguintes fases:
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a) exprimir em termos matematicos a dependéncia entre o
mensurando (quantidade obtida) y e as quantidades variaveis

(fontes de incerteza) x;;

b) identificar todas as corre¢oes que devem ser aplicadas e

efetua-las, para todos os erros conhecidos;

c) listar todas as fontes de incertezas, associadas tanto com
medi¢gdes repetidas, como também aquelas associadas com
valores de medigdes prévias, corre¢des e com quantidades de

influéncia na forma de incerteza estimada.

d) calcular as varidncias 52, para as quantidades medidas

X

repetidamente;

e) para valores unicos, isto é, valores resultantes de medigdes
anteriores, ou valores da literatura, ou valores corrigidos,

adotar a variincia de onde eles foram originados;

f) para quantidades de influéncia para as quais a distribuigdo da
populagdo € conhecida ou pode ser assumida, calcular a

variancia apropriada da populagdo;

g) apresentar a varidncia s:;l de todas as quantidades de entrada

(fontes) e inclui-las na quantidade de saida (resultado), atraveés

da soma formulada abaixo, de maneira a se obter a variancia

s, , quando mdepgndentes:

]
-
1]
&y

Para quantidades correlacionadas, isto €, interdependentes,

devera ser calculada também a covaridncia existente;
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h) calcule a incerteza total (expandida) pela multiplicagio do

desvio padrdo s, pelo fator de cobertura k=2;

1) apresente o valor da incerteza da medig¢do, indicando o seu
grau de confianga associado, que € definido pelo fator k=2,

sendo 95%.
4.5 Implantacio e avaliagio

A implantagdo do sistema de medigdo e consequentemente da
confiabilidade metrologica deve se dar somente apoOs exaustivas
verificagbes das interferéncias e o estabelecimento das suas
incertezas, o que eliminara possibilidades de modificagdes precoces
que poderiam desacreditar o sistema.

As bases definidas para o sistema deverdao ser verificadas

periodicamente visando garantir sua constdncia ou identificar

necessidades de corregdes.

Deve ser estabelecida a periodicidade da verificagdo, de forma a se
poder avaliar o sistema sob as condigdes de variagdao mais criticas
possiveis e suas influéncias, como por exemplo: de temperatura, de

umidade, de operador, de local, de equipamento, etc.

Existe a possibilidade de ter que se recorrer a coeficientes sazonais,
quando a interferéncia do tempo ou da estagdo climatica for
determinante para o calculo das variagdes e quando estiver

associado infalivelmente as estagdes do ano.

Apresenta-se no item 4.6 um exemplo pratico de um método para a

determinac¢do da incerteza da medigao.




4.6 Exemplo pratico

Segue um modelo pratico do método proposto para céalculo da
incerteza da medigdo. A coluna da esquerda apresenta a regra

geral, enquanto que a coluna da direita apresenta o exemplo

pratico, que consta de massa padriao de 10 kg, classificada pela

OIML como classe I.

1

Determinar a relagdo
matematica entre as
quantidades dadas e o valor
final obtido

Sera assumido que a massa
desconhecida, Wx, pode ser
obtida da seguinte relagao:
Wx =Ws + Ds +8C + Ab

Identificar todas as
corregdes que tem que ser
aplicadas aos resultados das
medigdes, para as condi¢gdes

da medicio

Niao é pratica normal aplicar
corregdo para esta classe de
massa € o comparador nao tem
linearidade de erro mensuravel,
contudo incertezas para estas
contribui¢des tem sido
estimadas:
- Tendéncia de desvio da
massa desde a tltima

calibragdo =0,
- Corregdo para a

flutuabilidade do ar =0,
- Corregao da

linearidade do ar =0

L8]

Listar componentes
sistematicos da incerteza
associados com erros
sistematicos corrigidos e
ndo corrigidos, tratados

como incertezas

Fonte / limite(mg)/distribui¢ao

Ws Calibragdo 30/ normal
da massa
padrao

Ds Tendéncia +15/retangular

da massa

padrao

8C Comparador =10/retangular

Ab Flutuabili-

dade do ar +10/retangular
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Procurar trabalho
experimental anterior ou
teoria como base para
determinagdo das incertezas e
da distribuicdo de
probabilidades para os

componentes da incerteza

Calcule a incerteza padrido
para cada componente da
incerteza, obtido da avaliagdo
tipo B, usando a equagdo (2)
para a distribui¢do retangular

assumida:

; (2)

ou a equagdo (3) para a
distribui¢do normal assumida:

incerteza expandida =
qu) = (3)
k
ou citar outras referéncias se

for diferente das abrangidas

neste método.

Entdo:

u(x;) = u(Ws) = 30/2= 15mg

u(xz) = u(Ds) = 15/4/3 =
8,66mg

u(8C) = 10/43 =
5,77mg

u(xs)

u(xs) = u(Ab) = 10/4/3 =
5,77mg

Usar conhecimentos
anteriores ou fazer varias
medigOes e calculos para
determinar se pode haver um
componente aleatorio da
incerteza que € significante
comparado com o efeito dos
componentes sistematicos da

incerteza listados.

Do conhecimento prévio do
sistema de medi¢dao , é sabido
que ha uma contribuig¢do

aleatodria significante.

Se um componente aleatorio
da incerteza € significante,
fazer medi¢des repetidas para
obter a média, através da
equacio (4):

Trés medigdes foram feitas da
diferenga entre a massa
desconhecida e a massa
padrido, das quais a média foi
calculada:

91



combinada para as
quantidades dadas nao
correlacionadas usando a

equagao (10):

)= B (s) = [ 3220)
(10)

onde c; é a derivada parcial

3 lzn (4 W; S 0,015+ 0,025+ 0,020 W65
T 3
mg
8 |Cada desvio padrido é Uma avaliagdo prévia tipo A
calculado do valor médio foi feita para determinar a
pelas equagoes (5) e (6): repetibilidade da comparagio,
usando o mesmo tipo de massa
S(Xk):\/ Z( ;)z 5) de 10 lztg. O desvio padf-ii) foi
(n-1) determinado de 10 medigdes
usando a técnica convencional
e S(x;-) e foi calculado, usando a
s(x) o (6) equagio (5), dando 25mg.
ou referente aos resultados de |Desde que o numero de
repetibilidade de.meiqées leituras feitas quando
prévias para uma boa calibrando a massa
estimativa de S (Xi) baseada |desconhecida foi 3 , este € o
em um grande nimero de valor de n que € usado para o
leituras. calculo do desvio padrio da
média, usando a equagdo (6):
S(WR) \/—R \2/5 14,4 mg
9 |Determinar a incerteza padrdo [Esta € entdo a incerteza
para as avaliagdes tipo A padrao pela equagdao (7):
através da equagdo (7):
u(x) = u(Wy) = s(ffz) =144 mg
u(x,) = s(;) (7)
10 [Calcule a incerteza padrao As unidades de todas as

incertezas padrao sdo em
termos daquelas do medido,
isto é, mg, e a relagdo
funcional entre as quantidades
dadas e o medido € uma soma
linear, por essa razdo, todos
os coeficientes de
sensitividade sao unitarios

(C; = 1).

9%



of/dx;, ou um coeficiente
conhecido. Alternativamente
use a equagdo (11) se as

incertezas padrdo sdo valores

relativos:
2
u,(y) M1 p-u(x,
i
y] =L |l
(11)

onde pi sdo conhecidos
expoentes positivos ou
negativos na relagao

funcional.

Nenhuma das quantidades
dadas € considerada
correlacionada em qualquer
extensdo significante;
portanto, a equag¢do (10) pode
ser usada para calcular a
incerteza padrao combinada:

(W) =15 +866 +STP +ST7 +144°
=BRBng

11

Cada incerteza expandida sera

calculada através da equagao

(12)

U:/{-uc(y) (12)
ou se ha uma contribui¢do
aleatdria significante avaliada
de um pequeno numero de
leituras (ver se¢ao 7.3) usar o
apéndice A para calcular um
valor para K, e usar este valor
para calcular a incerteza

expandida.

U=2-2398 mg = 47,96 mg

Desde que n > 2 e
u(Wgr)/u.(Wy)>0,5. Nao foi
considerado necessario usar
apéndice A, da norma NIS
3003, para determinar um
valor para K;. De fato os
efetivos graus de liberdade de
u. (W) sdao aproximadamente
69, o qual da um valor para
Kos = 2,04.

12

Relate a incerteza expandida

no valor da medig¢ao.

O valor da massa de 10 kg é:
(10.000,025 + 0,050) g.

A incerteza relatada é baseada
na incerteza padrao
multiplicada por um fator de
cobertura de k=2, o qual
fornece um nivel de confianga
de aproximadamente 95%.

2)3)
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CAPITULO 5
CONSIDERACOES FINAIS

Biblioteca
MAUA
B:M

5.1 Contribuig¢des

Ao verificar todas as informagdes avaliadas durante o
desenvolvimento deste trabalho conclui-se que, no ambito da FPV-
IMBEL, ele pode ser considerado como a primeira tentativa no
sentido de se obter uma metodologia de determinagdo da incerteza

da medigdo.

Inicialmente sua maior contribuigio foi determinar maior
credibilidade as medi¢des efetuadas, eliminando desta forma os
antagonismos que surgiam entre as areas de controle e produgdo, da

empresa.

Oportuno se faz, a comparagdo entre a incerteza inicial definida
para o equipamento de medigido utilizado, 3 (10'mm) a 95% de
confianga (anexo A); e a incerteza definida para as medigdes

realizadas, 26(10 'mm) [pagina 77], a 95% de confianga.
A diferenga se deve principalmente a:

a) diferentes constituigdes dos produtos analisados, sendo a
parafina um produto de composi¢dao unica e consequentemente
com menor variabilidade, enquanto que a massa de dinamite é

uma mistura de varias matérias primas;

b) as medigdes da parafina se dao a temperatura constante
77°F (25°C), enquanto que para o acompanhamento da
“consisténcia” n3do pode ser estabelecido o tratamento a

temperatura constante;
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c) alteragdes efetuadas nos equipamentos visando adequé-los as
massas de dinamites, que definiram diferentes velocidades de

penetragao.

Esta diferenga aponta para o teste da parafina como sendo de maior
confiabilidade metrologica, isto é, de menor valor de incerteza,
visto que as fontes de erro s3ao minimizadas pelos controles

estabelecidos para a execugdo da medigao.

Estes controles devem sempre ser considerados quando do
estabelecimento de um método de determinagdo da incerteza da
medigdao. Cabe citar que dificilmente se conseguira implantar todos
os controles possiveis e imaginaveis, para a execu¢do de uma
medi¢do; o que levaria a obtengao da exatiddo na medida, porém,
deve-se ter sempre o cuidado para se maximizar os controles,

minimizando desta forma a variabilidade.

Considera-se também a identificagdo da necessidade de controles
como sendo outra contribuigdio deste trabalho, wvoltada
principalmente para aspectos externos a area onde se desenvolve o

processo de medigdo, isto €, associada a aspectos sistematicos.
5.2 Propostas para trabalhos futuros

Este trabalho, além de servir para o esclarecimento conceitual da
incerteza que envolvé o processo de medi¢do e de ter sido um
elemento eliminador de conflitos internos, também se apresenta
como uma oportunidade de melhoria para o ensaio ou teste como
um todo, envolvendo inclusive os clientes dos produtos e indicando
para tanto uma gama muito grande de trabalhos futuros os quais se

projetam com uma extensa pesquisa que foge ao seu escopo inicial.
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Abre-se, portanto, uma frente muito ampla de trabalhos futuros que
deverdo ser desenvolvidos visando a certificagdio da FPV-IMBEL

por 6rgaos legais, entre os quais citamos:

a) divulgagdio da metodologia internacional de determinagdao da
incerteza da medigdo, entre seus fornecedores de matérias e

seus prestadores de servigos;

b) treinamento destes colaboradores, na avaliagdo e calculo da
incerteza da medi¢do, dos parametros dos seus fornecimentos,
atentando para o cuidado com a obtengdo da maior

abrangéncia possivel;

c) treinamento destes colaboradores, na divulgagdo do resultado
do calculo da incerteza da medigdo, que ira compor o calculo

da incerteza da medigao final;

d) divulgagio da metodologia internacional de determinagdo da
incerteza da medi¢do, entre suas areas e funcionarios

envolvidos;

e) treinamento das areas e funcionarios envolvidos no

procedimento de determinagio da incerteza da medig¢ao;

f) treinamento das areas e funcionarios para a divulgagdo da

incerteza da medigdo calculada;

g) oficializagdo da sistematica de avaliagdo e expressio do
calculo da incerteza da medi¢gdo, no ambito da empresa, de

seus fornecedores e seus clientes.
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5.3 Observacoes finais

Considerando que o consenso internacional para a expressao da
incerteza da medi¢do € ainda recente (1981-1986), € necessario que
haja uma maior divulgag@ao do mesmo, o que considerou-se também

como uma das metas deste trabalho.

Conclui-se que o calculo da repetibilidade e da reprodutibilidade do
sistema de medi¢cdes da “consisténcia” das massas de dinamites foi
importante para a eliminagdo dos antagonismos existentes e também
por ser o primeiro passo dado visando o desenvolvimento de um

sistema de determina¢do da incerteza da medigdo para a empresa.

Enfatiza-se finalmente que o citado sistema devera ser calcado nas
fases citadas no item 4.2, sendo de extrema importancia a

concordancia com a norma ISO TAG4.

Finalmente considera-se atingidos os objetivos do trabalho, visto
que houve a divulgagdo das diretrizes internacionais vigentes com a
comparagio entre as diferentes linhas teodricas viaveis; houve a
aplicagdo pratica dos conceitos com a avaliagdo dos seus resultados
e a indicagdo de novos estudos a serem efetuados; houve a melhoria
na determinacdo da incerteza das medigdes e houve a indicagao do
modelo correto a ser seguido para a implantagdio de uma
metodologia para a determinagdo da incerteza da medigdo,
consistente com o padrdo internacional e habil para futuras

certificagdes.

A defini¢do da incerteza da medigdao da caracteristica “consisténcia”
da massa de dinamites, apresentada neste trabalho, ndo solucionou
completamente o problema existente, entretanto serviu para

eliminar o antagonismo existente entre areas, que passaram a
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vislumbrar a necessidade de aprimorar ainda mais o sistema de
medi¢do desta caracteristica, o que seria o ponto de partida para a
implantagdo de um sistema de medi¢ao para toda a empresa e que
pudesse ser reconhecido e aceito por O6rgdos e empresas de
certificagdao. Finalmente € importante lembrar que a Imbel, como
um todo, encontrava-se em um processo de providéncias visando

certificagdo futura, nos moldes das normas NBR I1SO 9000.
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ANEXO A
ASTM Designation: D 1321 - 55T
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Determinacio da incerteza da

“Consisténcia” de Dinamites: Um fator el

ANEXO B

Estudo: Consisténcia de massas de dinamites gelatinosas




ANEXO B
O documento constante deste anexo € oriundo de original da area
de Engenharia da FPV-Imbel, razio pela qual acrescentamos as
seguintes observagdes:
a) Todos as medidas apresentadas sdao referentes a unidade: décimos
de milimetros
b) DGQ - Departamento de Garantia da Qualidade
UF3 - Unidade de Fabricagdao 3
Penetréometro velho:- Primeiro aparelho desenvolvido para
medi¢do da consisténcia - outubro de 1994
Penetrometro novo: - Segundo aparelho desenvolvido para
medi¢do da consisténcia - abril de 1995
Crv - Coeficiente de dispersdo tabelado
Crvo - Coeficiente de dispersdao observado
Z(1) - Primeiro elemento do rol
Z(2) - Segundo elemento do rol
Z(H-1) - Pentltimo elemento do rol
Z(H) - Ultimo elemento do rol
Teste F - Distribui¢ao "F de Snedecor"[8]
F, - Fator de Snedecor observado
F. - Fator de Snedecor critico (tabelado)
v, = nimero de graus de liberdade do numerador[8]

v, = nimero de graus de liberdade do denominador[8]

CV= coeficiente de variagao[8]



ESTUDO: CONSISTENCIA DE MASSAS DE DINAMITES GELATINOSAS

OBJETIVO: Avaliar a repetibilidade e a reprodutibilidade dos Laboratérios em Teste.

PLANO: Foi retirado massa (mesma massa PV 15 RX-3 - Lote 17017/3 em 4/12/95) suficiente para
60 testes (30 no DGQ - Penetrémetro Novo e 30 na UF.3 - Penetrémetro Velho) efetuados

pelo mesmo analista (Bosco), no menor espago de tempo possivel.

DADOS OBTIDOS:

PENETROMETRO VELHO
224; 231; 220; 214; 226; 225; 221; 227; 229; 231; 233; 227; 228; 230; 232; 214; 226; 230; 229; 224;

225; 216; 219; 223; 219; 217; 224; 221; 217; 225.
PENETROMETRO NOVO

203; 192; 198; 207; 202; 208; 198; 194; 193; 196; 198; 211; 203; 196; 201; 201; 198; 199; 200; 209;
200; 209; 200; 198; 205; 207; 201; 204; 203; 207.

A - ANALISE ESTATISTICA

A.1- ORDENACAO DOS DADOS

PENETROMETRO VELHO UF-3
214; 214; 216; 217; 217; 219; 219; 220; 221; 221; 223; 224; 224; 224; 225; 225; 225; 226; 226; 227;
227; 228; 229; 229; 230; 230; 231; 231; 232; 233.

A.2 - ORDENACAO DOS DADOS
PENETROMETRO NOVO DGQ

192; 193; 194; 196; 196; 198; 198: 198; 198:; 198; 199; 200; 200; 200; 201; 201; 201; 202; 203; 203;
203; 204; 20S5; 207; 207; 207; 208; 209; 209; 211.



TABELA A

LABORATORIOS UF-3 DG
1 214 192
2 214 193
3 216 194
4 217 196
5 217 196
6 219 198
7 219 198
3 220 198
9 221 198
10 221 198
11 223 199
12 224 200
13 224 200
14 224 200
15 225 201
16 225 201
17 225 201
18 226 202
19 226 203
20 227 203
21 224 203
2% 228 204
23 229 205
24 229 207
25 230 207
26 230 207
27 231 208
28 231 209
29 232 209
30 233 211




A.3 - ANALISE DOS DADOS
A.3.1- LABORATORIO UF.3 - PENETROMETRO VELHO

Q2 : Maior valor dentre :

ZI(BHEZE 216 - 214 2
= = & =1 OMII76
Z(H-2)-Z(1) 231 - 214 17
Z/(H)- ZI(H:-2) e ssERs|l 2
= = =mONNg6

Z(H)-Z(3) 233 - 216 17

Para N=30 5% ——» Cry = 0412

1l

Crv=0412 > Cevo 0,1176

Néo existem dados espurios.

A.3.2 LABORATORIO DGQ - PENETROMETRO NOVO

Q2: Maior valor Dentre

: 1945 F 190 N
202D = — = 01176
Z (2 S (Z) 209 TRl

ACDAE D) DO 5
Z(H)-Z(3) TR T /A

ParaN =30 S% """ Cry =0412
Crv=0,412 = Cryo = 0,1176

Nio existem dados espirios

B1 - CALCULOS INICIAIS

Para dados da UF-3



Para dados do DGQ

=201,37
= 24,70
L =497

C/)E/Q il

Analisando os valores das médias e seus respectivos desvios padrdes das duas séries de dados,
pode-se perceber que com + 3 desvios padrdo ao redor da média de cada série; ndo estara incluida a
média da outra série, isto significa que a diferen¢a entre as médias das duas amostras é grande
quando levamos em conta ds dispersdes das observag¢des. Pode-se concluir que existem fortes
evidéncias, que nos permitem afirmar que as médias das duas amostras devem ser diferentes.

B.2 - ANALISE DA VARIANCIA

O objetivo da anadlise de variincia é decidir se amostras foram retiradas de populag¢ées que tenham o
mesmo valor da média. Se as médias amostrais sdo diferentes entre-si, cabe a pergunta: Porque as

médias das amostras sdo diferentes?
Existem duas fontes de variabilidad~:

- PRIMEIRA FONTE

Devido ao fato das populagdes serem realmente diferentes, denominada “variabilidade entre”.
Quanto maior esta variabilidade, maior a evidéncia de que existem diferengas entre as populagdes

das quais foram retiradas as amostras.

- SEGUNDA FONTE

Devido ao fato de que existem diferen¢as dentro de cada amostra, denominada “variabilidade
dentro”. Quanto maior esta variabilidade, maior serd a dificuldade para se concluir que as
populagGes sejam ou nio diferentes.

HIPOTESE NULA

Hp - Afirma que as populagdes tem o mesmo valor de média

HIPOTESE ALTERNATIVA

H, - Afirma que as populagdes tem diferentes valores de média.

TESTE F

L 2
- Variancia entre S
Variancia dentro S:V




K. qime e
2 2N (g -x)?

— J-l
S, Iz e

N

S RS
Sw = =

K

S

1

K

I

K =Numero de amostras.
N) = Nimero de observacdes de cada amostra.
N, = Nuamero total de observagdes.

= 22423 + 20137
X = > = 212,80

2 29 x 2949 + 29x 24,70 855,21 + 716,30

" 58 58

SE=Sr7h0

30(224,23 - 212,80 + 30 (201,37 - 212.80)°

2 —
S, )l
Sy = 30[130,65 + 130,65 = 7,839
Fo = I3ies 289,26

C 00 :

O valor de Fy (observado) deve ser comparado com o valor critico F, a distribui¢do F, que num nivel
de significancia determina o valor méximo da estatistica F. no caso de Hy ser verdadeira.

ENTAO:

Se: Fo>F, ---—---- Rejeitar Hy
Fo< F¢ -------- Aceitar Hy



Para 5% de significncia, com:

V| = Graus de Liberdade do Numerador = 1
V> = Graus de Liberdade do Denominador = 58

F.=4.,0
Fo=28926>F.=4,0

Rejeitar a Hipétese Hy. Isto é as populagdes tem médias diferentes.

Avaliando as variag¢8es isoladas dos dois grupos de dados obtemos:

. Sr 5,43

CVe= =— = —— = 0,0243
X 224,23

. Sr 4,9

Clr = =— = —— = 0,0246
b 201,97

Percebe-se que os coeficientes de variagdo sdo muito parecidos (quase idénticos) donde se conclui
que podem até ser considerados “precisos”, porém ndo possuem exatiddo, o que inviabiliza a
utilizagdo para andlises comparativas.

word-consis.doc-sa



ANEXO C Tl
Catalogos de equipamentos de medigao ) :‘,_'-
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strofotOmetros s3o
sensdveis na rotina didria de
sboratdrio moderno.

1odelos Micronal B380 e B382
'tura digital, sio equipados
monocromador a rede de
.30 segundo montageng de
sworth, com leitura linear dos
rimentos de onda. As andlises
ealizadas com grande
s}dade, rapidez e méxima
¥s30.

n moderno

20cupacdo visual e operacional
/a0 desenvolvimento de um
design, que apresenta os
2ntos de comando e indicacdo
saneira funcional. O

‘mento em pintura epoxi

ge o aparelho eficientemente.

posicdo de seus componentes
nos, como por exemplo os

tos operacionais integrados e a
' de alimentacgdo estabilizada,
ite confiabilidade e mdaximo
npenho.

Saida para registrador

A saida analégica incorporada
permite a conexdao de um
registrador para protocolar os
resultados.

Facil troca de lampada

Um compartimento especial,
amplo, permite a troca da

lampada, sem necessidade de
realinhar o feixe 6tico do aparelho.

AcessOrios opcionais

A linha de acessérios oferece
variantes interessantes, tais como
suportes, cubetas, bomba
aspiradora, etc., de acordo com as
aplicagcdes desejadas.

Principais areas de aplicagdo

e Industria Metaldrgica:
composi¢do e pureza de metais,
controle de qualidade de
componentes, etc.

e Industria Farmacéutica: controle
de qualidade de matéria-prima,
dosagem de vitaminas, etc.

a digital

wador é digital do tipo LED,
5 mm de altura,

tcionando uma perfeita
racdo dos resultados.

srtimento de amostra

y inox, tipo cartucho
mbiédvel, projetado para
dar cubetas de fluxo
Jo0, de microvolume,
Jlares ou cilindricas.

e Laboratorios de Andlises Clinicas:

bioquimica em geral, como
andlises das enzimas cardiacas
(CPK, TGO, DHL), hepdticas
(TGO, TGP, fosfatase alcalina),
fatores reumaticos (dcido Urico,
mucoproteinas), lipides totais,
colesterol, triglicerideos, glicose,
etc.

e Acucar e Alcool: controle de

qualidade de matéria-prima, etc.

Outros equipamentos podem ser
acoplados ao B380 ou B382 e
formar novos conjuntos de
medicdo, ampliando assim a sua
gama de aplicagdes:

e Sistema FIA (Andlises Quimicas

por Injegdo em Fluxo) composto

de:

— Espectrofotometro B380 ou
B382

— Cubeta com suporte FIA

— Bomba Peristdltica com tubos
de tygon

— Modulo de andlise

— Registrador Potenciométrico
B292

Banho Ultratermostdtico B290,

utilizado como banho circulante

no controle da temperatura em

cubetas termostatizaveis dos

espectrofotédmetros, na faixa de

-15 a +100°C com precisdo de

0,10cC.

Equipamento destinado a

titulagOes espectrofotométricas

BA319, para aplicagdo em

complexometria, composto de:

— Suporte para tubosde titulacdo

— Tubos de titulagcdo

— Agitador a hélice

— Parte superior do recipiente de
titulacdo

— Luva guia




UALIDADE e PRECISAO

EM EQUIPAMENTOS PARA SEU LABORATORIO

Balanca Eletronica - Série AS Balanca Eletronica de Alta Precisac - Série AL

Banhos Mesa Agitadora

HWlani




BALANCAS ELETRONICAS DE PRECISAO

Vantagens das séries AS e AL: Visor de cristal liquido, Indicaaor de esiapilidade; anaptavel ac ambiente ge tratalhio:

indimarte; Divercas tungoce programavcis. €aida de dadoe RS 233C (opoionalj.

*~ WMODELOS ~: | AL 200" | AL500717'aS500 | 'AS 1000 | AS2000 i AS5000 | AS55007 [ AT0K [ “A4OK - A440K )
Carga mixima | 200g 500p 800 1800g| 200G S.000g | 500:5.000g | 10.000g | - 40.000g | 4.000/40.900g

Sensibilidade | acoigl 00019 001G 00igl 081y  o1g| coli0ig| . S1g 1g | 0,1/

feprodutibilidade | 00019 | 00Ctg;  00lg  00lg| 0015 Olg| O0iodgl  otgi g 04
Prato (mm)

9 4 ’ e e —q
| =100 o 1C0 | 202¢156 | 202x156 | 202x156 . 202x156 |  202xi56 | 320x210 } 30G:@1C - 300x310 -
05 - Baanca pezaoord e comtacdore. AL 2000, AL S0CC, AS 5000 AS 10000 AL ZO0CC, AS 50000, AS 55000, AL 10K AC 20K g AC 440K
Baanca peeadeid o oercentacem: AL 20CP. AL 506P, AS S0P, AS 10OGP. AS 2JG0P. A3 50C0P # AS 52008
Poziugm cabbragie auatmatica
BACCRIO AUlaimaTe T Com T UARNGA AICTAl'CE 08 8503l

A 10K A 4/40K
BALANCAS MECANICAS
- MODELOS - | 'spo .| 606 .l 507. |0 508 .1 509" i»;sio"-i-.":'?‘ff.-.'-;'sié-":f Y e
Pargamixima ' " 20Cg | 1.000g | 2.000g | 5.008g

200 | 1009 | 300g 1 S00q
gensibllidade | 5mg | imo_ | 3mg | 5wmg | 7mg |- tomg | 20mg ‘| - Somg

S MODELOS v eed [ 016 Faii o (oRa- 40007 | 1001: 1259 1005 LLoRe L
| 30.000g [ 20.000g.} 3tig. - 1.610g || 5550g .| 21.100g | .12
: |

205g. | ilg

0.1gren

- BALANCAS MECANICAS DE PRECISAQ

- JOGQOS DE PESQ DE PRECISAO

Secador a Infravermelho Agitador Mecanico
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Recommendations of Working Group and CIPM

A.l Recommendation INC-1 (1980)

The Working Group on the Statement of Uncemainties (see
Foreword) was convened in October 1980 by the Burcau
International des Poids et Mesures (BIPM) in response to a
request of the Comité Intermational des Poids et Mesures
(CIPM). It prepared a detailed report for consideration by the
CIPM that concluded with Recommendation INC-1 (1980) [2].
The English translation of this Recommendation is given in 0.7
of this Guide and the French text, which is authoritative, is as

follows [2]:

Expression des incertitudes expérimentales
Recommandation INC-1 (1980)

1. L'incertitude d'un résultat de mesure comprend
généralement plusiers composantes qui peuvent étre
groupces en deux categornies d'aprés la méthode
utilisee pour estimer leur valeur numeérique:
A. celles qui sont évaluces 4 |"aide de methodes
statistiques,

B. celles qui sont évaluées par d'autres
moyens. '

Il n'y a pas toujours une correspondance simple
sntre le classement dans les catégories A ou B et le
zaractére e aléatoire» ou «systématique= utilisé
intenicurement  pour classer les incertitudes.

L'expression  «inccruitude  systématiques  est.

wscepible de conduire 3 des erreurs
'interprétation: elle doit étre evitée.

Toute description détaillée de 'incentitude devrait
:omprendre une liste compléte de ses composantes
2t indiquer pour chacunc la methode utilisce pour
ui attribuer une vaiceur numerique.

2. Les composantes de la catégorie A sont
caractérisées par les variances estimées s; (ou les
«dcarts-lypes » estimés 5;) ct les nombres v. de
degres de liberté. Le cas échéant. les covariances

estimées doivent étre données.

3. Les composantes de la catégoric B devraient
étre caractérisées par des termes u; qui puissent
étre considéres comme des approximarions des
variances  correspondantes dont on  admet
I'existence. Les termes u; peuvent ére traités
comme des vanances et les termes 4, comme des
écants-types. Le cas c¢chéant, les covanances
doivent étre traitées de fagon analogue.

4. L'incenitude composée devrait étre caractérisée
par la valeur obtenue en appliquant la mcthode
usuclle de combinaison des variances. L'incertitude
composcée ainsi que ses composantes devraient étre
exprimées sous la forme d’« écart-types ».

5. Si pour des utilisatons pariculieres on est
amené 3 multiplier par un facteur l'incertitude
composée afin d'obtenir unc incentude globale, la
valeur numérnique de ce racteur doit toujours étre

donnée.
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A.2 Recommendation 1 (CI-1981) A.3 Recommendation 1 (CI-1986)

The CIPM reviewed the report submitted to it by the The CIPM further considered the matter of the expression
Working Group on the Staternent of Uncerainties and of uncerntainties at its 75th meeting held in October 1986
adopted ‘the following recommendation at its 70th meeting and adopted the following recommendation [4]:

held in October 1981 [3]:

Recommendation 1 (CI-1981)
Expression of experimental uncenainties

The Comité International des Poids et Mesures

considering

- the need to find an agreed way of
expressing measuremenl uncenainty in
metrology, ‘

- the effort that has been devoted to this by
many Organizations over many years,

- the encouraging progress made in finding an
acceptable solution, which has resulted from
the discussions of the Working Group on the
Expression of Uncertainties which met at
BIPM in 1980,

remgni:c'r
- that the proposals of the Working Group
might form the basis of an eventual
agreement on the expression of
uncertainties,

recommends

- that the proposals of the Working Group be
dilfused widely;

- that BIPM attempt to apply the pninciples
therein to wnternational comparisons carried
out under its auspices in the years (o come;

- that other interested organizations be
encouraged (o examune and test these
proposals and let their comments be known
to BIPM: .

= that after two or three years BIPM repont
back on the application of these proposals.

Recommendation [ (CI-1986)
Expression of uncertainties in work
carried out under the auspices of the CIPM

The Comité International des Poids et Mesures,

considering the adoption by the Working Group
on the Siatement of Uncentainties of
Recommendation INC-1 (1980) and the adoption by
the CIPM of Recormmendation 1 (CI-1981),

considering that certain members of Comités
Consultatifs may want clarification of this
Recommendation for the purposes of work that
falls under their purview, especially for
intermational comparisons,

recognizeés that paragraph 5 of Recommendation
INC-1 (1980) relating to particular applications,
especially those having commercial significance, is
now being considered by a working group of the
Intermational  "Standards  Organization  (1SO)
common (o the ISO, OIML and IEC. with the
concurrence and cooperation of the CIPM.

requests that paragraph 4 of Recommendation
INC-1 (1980) should be applied by all participants
in giving the results of all international
comparisons or other work done under the auspices
of the CIPM and the Comutés Consultatifs and that
the combined uncentunty of rype A and type B
uncerntainties in terms of one standard deviation
should be given.
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Tabela de valores criticos do teste de Dixon




Critical values for Dixon’'s test

ISO 5725-1986 (E)

The version given in the table below is R.S. Gardner's version of Dixon’s test as published in CrRow, E.L., Davis, F.A. and
MAXFIELD, M.W. Statistical Manual, Dover Publications, 1960 : table 16/8\. This version applies when it is not known at which end of
a series of data an outlier may occur.

Test criterion H 5 % 1%
z(2) = 2(1) :(H) = ztH =1) 3 0.970 0.994
Q1o = (H) - z(1) "TZH) - =) 4 0.829 0.926
5 0.710 0.821
whichever 1s the greater 6 0.628 0.740
7 0.569 0.680
z(2) = z(1) s(H) - Z(H - 1) 8 0.608 0.717
On=gg—ni—zm> Ay - =2 9 0.564 0.672
_ , 10 0.530 0.635
whichever is the greater 1 0.502 0.605
12 0.479 0.579
z(3) — z(1) s(H) = z(H =-2) 13 0.611 0.697
C2 = = -z12 Hl - = 14 0,586 0.670
: : 15 0,565 0.647
whichever is the greater 16 0.546 0.627
17 0,529 0.610
18 0,514 0.584
19 0,501 0,580
20 0,489 0.567
21 0.478 0.555
22 0,468 0.544
23 0,459 0.535
24 0.451 0.526
25 0,443 0.517
26 0.436 0.510
27 0.429 0.502
28 0.423 0.495
29 0.417 0.489
30 0.412 0.483
31 0.407 0,477
32 0,402 0,472
33 0.397 0.467
34 0,383 0.462
35 0,388 0.458
36 0,384 0,454
37 0,381 0.450
38 0.377 0.446
39 0.374 0.442
40 0.371 0.438
For a given set of data z(h), A = 1, 2, ..., H, arranged in order of magnitude, the critical values may be approximated by the follow-
ing formulae :
H =3to7
CrV(1 %) = 1,070 88 + A3 (0,000 406 403/ — 0,003 982 99)
CrVI(5 %) = 1,28577 + H2 (0,010 633 6/ — 0,000 530 002H2 — 0,063 293 4)
H = 8to 12

CrV(P) = 1,71533 — 3,200 02P + H(0,057 502 1P — 0,215 899 + 0,014 912 14 — 0,000 386 346H2)

H = 13 to 40

CrV(P) = 1,2858 + 0,000 000 245 0064+ + 0,000 006 883 07PH+ — 0,000 039 118 4F/3 — 0,000 726 943PH +
+ 0,002 369 84FH2 + 0.027 184 1PH?2 - 0,068 667 9+ - 0,406 221PH

where P is a probability expressed as 0,05 (for 5 %) or 0.01 (for 1 %].
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