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Editorial

Caro leitor/a,

Com este numero, a Revista “Medi¢bes e Ensaios” entra no terceiro ano de publicagdo regular de trabalhos
efetuados pela nossa comunidade da Metrologia. Abrimos a revista com um artigo do Eng. Anténio Cruz,
antigo Diretor da Metrologia do IPQ, atualmente perito da UNIDO e com uma carreira brilhante nesta area
cientifica e técnica, sob o tema “A importancia das comparagdes internacionais na credibilidade do Sistema
Nacional de Metrologia”. Neste ndmero, publicamos também o segundo e ultimo grupo de artigos do 5.°
Encontro Nacional da SPMet “ Metrologia na Seguranga” realizado em novembro de 2012, em Coimbra no
Centro Tecnoldgico da Ceramica e do Vidro. Fechamos com a secgdo de “Noticias e Eventos da Metrologia”
que inclui pequenas notas sobre os proximos eventos e a publicagdo de documentos de interesse para a
nossa comunidade.

Gostaria de noticiar que a SPMet entregou na Ordem dos Engenheiros uma proposta de criagdo de uma
Especializacdo em Metrologia a ser atribuida a engenheiros de diferentes colégios que se dedicam
profissionalmente a este setor. Ja existem muitos cursos superiores que incluem a Metrologia nas suas
areas principais de formagao pelo qua a criagcdo desta especializagdo permitira que as instituicdes do ensino
superior a integre como formag&o complementar, tal como ocorre em muitos paises.

2630 S

(2

4,& Noticio ainda que o Conselho Diretivo da SPMet vai propor a proxima Assembleia Geral a
SPMet 3 criagdo do “Prémio de Inovagdo em Metrologia” com o objetivo de premiar trabalhos

)

@

2014 & realizados em 2013 por jovens profissionais ou alunos do ensino superior.

Prémio I8

A Comissédo Redatora agradece aos autores que nos facultaram os seus trabalhos e a Comisséo Cientifica
que desde sempre tem zelado pela qualidade das publicagdes da SPMet.

Desejamos uma leitura proveitosa deste sétimo numero cheio de interesse da Revista Medi¢cbes e Ensaios.

Lisboa, 13 de fevereiro de 2014
Eduarda Filipe
Presidente do Conselho Diretivo da SPMet

FACA-SE SOCIO

A SPMet tem quatro categorias de associados:

e ASSOCIADOS HONORARIOS - pessoas singulares ou coletivas as quais, pela
sua categoria cientifica, a SPMet entenda dever conferir este testemunho de
consideracgao.

® ASSOCIADOS EFETIVOS - pessoas singulares cuja atividade se processe no
dominio da Metrologia ou das Ciéncias.

® ASSOCIADOS INSTITUCIONAIS - as entidades com atividade no dominio do

ensino, da investigacéo, da industria ou outros de algum modo relacionados com
e a Metrologia

® ASSOCIADOS ESTUDANTES - as pessoas singulares que frequentam o ensino
superior e se interessam pelo estudo da Metrologia ou das Ciéncias afins

Sociedade Portuguesa
de Metrologia O nuimero de associados de qualquer das categorias mencionadas nos niimeros an-

teriores néo sera limitado.

SPMet

Estao disponiveis no seguinte enderego http://www.spmet.pt/inscricao_1024.htm

ISSN 2182-5424
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As respetivas fichas de inscricdo que, depois de devidamente preenchidas e enviadas
para o secretariado de direcdo, serdo analisadas para validagao.
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A IMPORTANCIA DAS COMPARACOES INTERNACIONAIS NA
CREDIBILIDADE DO SISTEMA NACIONAL DE METROLOGIA

Por Anténio Cruz

Perito SMTQ da UNIDO

A base da credibilidade

A credibilidade internacional de todo o edificio metrolégico que suporta as medi¢des e
ensaios necessarios a avaliacdo da conformidade de produtos e servicos, no ambito
das trocas reconhecidas pela Organizacdo Mundial do Comércio (OMC), assenta num
acordo internacional celebrado em 3 de Novembro de 2001 (reafirmado em 2012) por
duas organizagdes internacionais: o BIPM — Bureau Internacional de Pesos e Medidas

e 0 ILAC - Cooperacéao Internacional na Acreditacdo de Laboratorios.

MEMORANDUM OF UNDERSTANDING {MoU)
BETWEEN
THE COMITE INTERNATIONAL DES POIDS ET MESURES (CIPM)
AND
THE INTERNATIONAL LABORATORY ACCREDITATION COOPERATION (ILAC)

Para se chegar a este resultado um longo caminho foi percorrido por estas

organizacdes mas que podemos sumariar em dois paragrafos.

O BIPM, fundado pela Convengédo do Metro de 1875, no qual participam hoje 55
Estados membros e 38 Estados Associados, através dos Laboratdrios Nacionais de
Metrologia (NMI), impulsionou o estabelecimento de um Acordo de Reconhecimento
Mutuo (MRA). Este foi celebrado em 14 de Outubro de 1999, entre os NMI e o Comité
Internacional de Pesos e Medidas (6rgao director da Conven¢do do Metro, entre as
Conferéncias Gerais quadrienais), adiante referidos pela sigla CIPM-MRA. Este
Acordo permite reconhecer o grau de equivaléncia das medicdes efectuadas nos
diversos paises signatarios, mediante a satisfacdo de dois requisitos: a participacao
regular dos NMI (e de outros laboratérios designados (DI) pelos NMI) em comparacdes

internacionais organizadas pelo BIPM e o estabelecimento nos participantes de
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sistemas de gestdo, reconhecidos interpares em conformidade com a norma
ISO/IEC 17025.

Entretanto, j& nos anos sessenta do século passado, os NMI concebiam um sistema
gue permitisse avaliar a validar a competéncia técnica dos laboratérios de calibracédo
que viria mais tarde a ser o embrido da criacdo das organizacdes de cooperacdo dos
entdo designados “servigcos de calibracdo” (na Europa Ocidental, sempre na lideranca
deste esforco, foi criada a WECC) que deu origem depois a criacdo da figura da
“acreditacdo”. Criadas organizacfes congéneres da acreditacdo em outras regides do
globo, foi estimulada a criacdo de uma organizacdo a nivel internacional. Em 1977,
seria criado o ILAC (primeiro, com “C” de “Conferéncia”) e mais tarde (1996) instituido
como Cooperacao dos NAB — 0s “organismos nacionais de acreditacdo”. O acordo de

reconhecimento mutuo do ILAC possui hoje 83 signatarios.

Como funciona a cooperacéo BIPM-ILAC

O acordo BIPM-ILAC estabelece os termos de cooperacao que permitem estabelecer,
avaliar e evidenciar essa credibilidade. Cada uma das organizacdes tem o seu papel
claramente definido bem como os das respectivas comunidades, os NMI e os NAB,
por forma a garantir a rastreabilidade das medicGes ao Sl — Sistema Internacional de
unidades. Da conjugacdo das actividades destas duas organizacbes resulta a
integridade, eficiéncia e imparcialidade do sistema metrologico internacional e dos
servicos prestados aos utilizadores finais na industria, comércio, investigacgéo,
organismos publicos e comunidades em geral. Esse esfor¢o conjunto consiste na

conjugagéao das actividades:

« dos NMI realizando os padrbes nacionais, validados mediante as comparacgéo
monitoradas através do CIPM-MRA;

» dos NAB, a varios niveis de competéncia técnica dos laboratérios de calibracdo
e de ensaio, acreditados segundo a noma ISO/IEC 17025 ou outras, por um
NAB signatéario do ILAC/MRA.

Os MRA do CIPM e do ILAC sao assim complementares, por forma a assegurarem a
confianca e consisténcia das medicdes e ensaios a nivel internacional, permitindo

reduzir as barreiras técnicas ao comércio, no ambito do acordo da OMC.
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O diagrama seguinte evidencia as rela¢des e funcionamento do Acordo:

Members of the Metre Convention Associates of the CGPM
RMOs CIPM MRA
| 1
» NMI BIPM/CIPM/RMO NMI
@ . ; .
< national comparisons national 2
] standards standards =
£ Q
= <
Q =
g ]
S Accredited accreditation Accredited E
= Iabora_tory —COMD aﬁrisons labo ratory O
working proficiency working
standards tests standards
RABs ILAC ILAC-MRA
Accreditation Bodies

O sistema de avaliagdo do CIPM-MRA

As capacidades de medicdo e ensaio (CMC), reclamadas pelos NMI e anunciadas
como as suas competéncias, tém de ser suportadas pela participacdo num certo
namero de comparacfes internacionais (denominadas comparacdes-chave ou
comparacfes suplementares) que permitem avaliar essas CMC, ap0s 0 seu exame
por peritos técnicos das diversas organizacdes metrolégicas regionais (RMO) que
constituem a rede do BIPM, finalmente validado por um Comité conjunto das RMO — o
JCRB. Os relatérios dessas comparacdes sdo entdo tornados publicos e acessiveis a
todos os interessados atraves da revista METROLOGIA e na base de dados do CIPM-

MRA — a KCDB (Key Comparison Data Base) no sitio do BIPM www.bipm.org.

Aos signatarios do CIPM-MRA é exigido que operem segundo um sistema da
Qualidade em conformidade com a ISO 17025 ou outra norma relevante para a
actividade que exercem, nomeadamente o Guia ISO 34 aplicavel aos produtores de

materiais de referéncia certificados.

Aguela base de dados KCDB esta em permanente alargamento, dada a actividade
continua dos NMI e DI participantes e tem presentemente cerca de 1245 (866+379)
comparacOes registadas, entre comparacdes-chave e suplementares. A estas 1240
comparacOes realizadas a que correspondem cerca de 24 460 CMC registadas por
cerca de uma centena de laboratdrios nacionais dos diferentes NMI e de cerca de

centena e meia de DI e de 4 organiza¢fes internacionais que cobrem os dominios da
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metrologia na fisica e varios dominios da metrologia quimica. Estd em
desenvolvimento uma base de dados separada para a metrologia na medicina para

padrbes de elevada ordem.

Em consequéncia do CIPM-MRA, os certificados emitidos pelos NMI no ambito das

CMC devem possuir o logotipo apropriado e ser aceites em todo o mundo.

O papel do ILAC

O ILAC organiza hoje cerca de 83 NAB e outros 17 organismos associados e 18
afiliados e na qual participam ainda 23 outros organizacfes interessadas. Possui
organizacdes regionais e sub-regionais que cobrem todo o globo, organizando os
organismos nacionais de acreditacdo nos dominios da calibragcdo e ensaios e da
inspeccdo. Sdo signatarios do seu Acordo de Reconhecimento Mutuo 83 NAB apds
avaliacao interpares e reconhecimento da sua competéncia técnica segundo 0s
critérios do ILAC. Estes reconhecimentos permitem aos industriais a aceitacdo de
produtos ensaiados ou inspecionados no seu pais ou noutros paises e aos governos
estabelecer acordos de comércio numa base de reciprocidade, segundo o principio
“produto ensaiado ou inspeccionado uma vez € aceite em todo o lado”. Nao é
publicado o nimero actual de laboratorios de calibracdo e de ensaios e de organismos
de inspecc¢éo acreditados pelos signatarios do MRA mas, em 2005, 45 signatérios do
MRA abrangiam 26 000 laboratérios acreditados o que da uma ideia da vastiddo do

universo de entidades envolvidas.

Cada signatario do MRA é avaliado interpares, segundo regras e procedimentos

contidos em diversas publicacdes do ILAC e compromete-se a:

* manter a conformidade com a norma ISO/IEC 17011 e as directivas ILAC
relacionadas e outros requisitos suplementares e a

e assegurar que todos os laboratorios por si acreditados mantem a
conformidades com a norma ISO/IEC 17025 ou a norma ISO 15189 (aplicavel
aos laboratorios clinicos) ou a ISO/IEC 17020 e a politica e directivas do ILAC

relacionadas.

O trabalho conjunto dos NMI e NAB

Em cada pais e regido, os laboratérios nacionais (NMI e DI) e os organismos de

acreditacao devem:
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colaborar por forma a se tire partido das infraestruturas e experiéncia
metrolégicas par que o sistema nacional de medicdes se reforce; esta
desejavel colaboracdo ndo interfere com o modelo de organizacdo nacional
das duas actividades;

organizar encontros regulares entre os especialistas de ambas as actividades
para discussdo de matérias de interesse comum;

proporcionar aos auditores de avaliagdo da conformidade a necessaria e
actualizada competéncia técnica, segundo as melhores praticas metrolégicas,
nomeadamente em matéria de incertezas;

manter informados os auditores sobre os desenvolvimentos do CIPM-MRA e
da KCDB e da terminologia especifica actualizada;

assegurar a consisténcia e a coeréncia das melhores capacidades de medi¢éo
reclamadas pelos laboratérios acreditados ou em acreditagdo com as
internacionalmente aceites pelos NMI;

promover a aceitacdo pelo governos e reguladores dos mecanismos criados no
ambito do Acordo BIPM-ILAC e dos papéis respectivos das organizacfes

nacionais signatarias.

A participacao nacional no CIPM-MRA

Portugal foi um dos primeiros signatarios do Acordo através do IPQ e a sua

participacdo nos mecanismos do Acordo tem vindo a ser incrementada ano a ano. Os

graficos seguintes ilustram essa participacdo. Neste momento, Portugal regista cerca

de 70 participagcbes em comparacfes-chave nas quais foi laboratério piloto em

algumas (assinaladas a verde) e cerca de 15 participacdbes em comparacdes

suplementares nas quais foi laboratério piloto também (assinaladas a rosa). Na

maioria esmagadora das participacdes os resultados tém sido bons ou muito bons (ver

Anexo). Dessas participacoes resultaram cerca de 177 CMC registadas na KCDB, com

a seguinte distribuicéo:

) ® I
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E de referir ainda que o IPQ participa, com os seus 3 reldgios atémicos, ha varios anos
ininterruptamente, no dominio do Tempo/Frequéncia, na realizacdo da escala do
Tempo Universal Coordenado (UTC), coordenada pelo BIPM, bem como comparacdes

bilaterais com o sistema TwoWay.

Participation in key comparisons

in the CIPM MRA arc not

as0 I——— without being the pilot laboratory
Ught - number of key COMParisons in which one laboratory of the country is the pliot laboratory
The number on the y-axis is the number of

. i / AN "

- :_\i\/

’ l“'i!“!l'H'i“ii;!!gi!“!i!m!gf“l'i"l'5“355m!nm;f!l1*;m'!;*nixg'!;i}ii!u;p;n;
i

Member States of the BIPM, Associates of the CGPM (*), International Organizations (**)

Participagé@o nas comparag6es-chave

Participacdo nas comparagdes suplementares

Participation in suppl y comparisons

P —

i
il
|
b
]
i

o 5 ¥ 8 & 8 8 38 8 8 § K ¥

1
\|, v
ﬁ = =

:uspn;;!ugu;z;ngnu:mm;w;n“ugms%ﬂmuugnm;m:;qm;!m TR

N N N N N N

i
i

Member States of the BIPM, Assodates of the CGPM (*), International Organizations (**)

A consisténcia do sistema da qualidade com o0s requisitos aplicAveis — a norma
ISO/IEC 17025 e o Guia ISO 34, vem sendo auditada regularmente interpares no
ambito de um projecto EURAMET em que participam além do IPQ e do IST-CTN o
Centro Espafiol de Metrologia e o Istituto Nazionale di Ricerca Metrologica da Italia.
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CONCLUSOES
As conclusdes a retirar incluem entre outras, necessariamente as seguintes:

* a participagdo nas comparagdes € essencial para a evidéncia da credibilidade
do Sistema Nacional da Metrologia (SNM) e tem de continuar a alargar-se
progressivamente a outros dominios de actividade, apesar dos significativos
recursos envolvidos;

e as comparac0Oes lideradas pelo IPQ sdo muito importantes, pois permitem um
maior reconhecimento internacional, consolidam o SNM e promovem o
desenvolvimento das competéncias nacionais;

* uma melhor articulagdo entre os recursos humanos do NMI e do NAB é
desejavel para ambos os servicos e para o reforco do SNM, seja através da
melhoria das auditorias técnicas, seja para o desenvolvimento das
competéncias individuais, seja ainda para um melhor conhecimento reciproco

de ambas as realidades.
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ANEXO - Alguns exemplos de participacoes

Selecciondmos alguns exemplos, sem grande preocupacdo de escolha, apenas para

ilustrar algumas situacdes reveladoras de licbes que importa tirar.

1) Comparacéo-chave de pontos triplos da agua

O grafico seguinte ilustra os resultados obtidos numa comparacdo complexa que
agrupou varias circulagées. O IPQ participou em duas, na no Comité Consultivo da
Termometria do BIPM e na da EURAMET:

CCT-KT, EUROMET.T-K7, EURAMET. T-K7.2, K7.3 & K7.1, and COOMET.T-K7 Water triple point cells
Degrees of equivalence [ D,and its expanded uncertainty (k = 2), U]

,
+
+
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+
+
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| —e—

HML{IE}
cM

GUM
MTIFFI
CEM
INRIM
LNE-INM
MIRSIFE-LMK
M

WU
NMVSL
INTES
GUM
MU

(u"]
BeiGM
GEOSTM
INSM
|NIMET
WNIM
NSCIM
Kazinbfet

URAMET.T-K7.3 participant
e EURAMET T 41 paricipants
ircies: COOMET.T-KT participants

Os resultados sédo bons em ambas, havendo margem de progresso na melhoria da
incerteza de medicdo. De notar que alguns laboratérios que reclamam incertezas
muito pequenas tiveram resultados menos satisfatorios ou aparentemente nao

conformes com essas incertezas.

O Quadro parcial seguinte contém as diferencas das referéncias nacionais para a

referéncia do BIPM e as respectivas incerteza-padrdo combinada.

10
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Key comparisons CCT-K7, EUROMET.T-K7, COOMET.T-K7, EURAMET.T-K7.2, EURAMET.T-K7.3 and EURAMET.T-KT7.1
Key comparison CCT-KT

MEASURAND : Temperature of triple point of water
NOMIMAL VALUE : 2T316 K

F FH temperature differance between the national reference of laboratory 7 and the BIPM reference,
Ti{Lab i) - T(BIPM), where T is the temperature
s combined standard uncertainty of x,
Lab i Ay u;
| pK TpK
BIFM 1] 44
LNE-INM -54 66
CEM -14 41
CENAM -5 27
NMISA 105 T4
NMIA -29 34
INRIM -15 27
IPQ 40 160
HKRISS B8 56
MSL 117 18
MM a3 &1
NIST 40 33
MNMIJ 54 151
MNMi-VSL 18 55
NPL 45 3a
NRC 85 23
PTE -14 56
SMU 2] 53
A'STAR 34 A
UME -53 o1
VNIIM 22 46

11
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2) Comparacédo-chave de uma mistura de etanol em azoto

Os resultados sdo também satisfatérios havendo igualmente margem de progresso na
incerteza de medicdo e de notar a aparente influéncia da relacdo de rastreabilidade
estabelecida com o organismo holandés VSL de quem se recebem 0s gases
primérios. Ha a registar igualmente resultados menos satisfatorios em outros

laboratorios que reclamam muito baixas incertezas.

2.0

0.0

iy
%_._
Yoy g
|
g
4’,?&

1
o o
& &
D5 it
$

-1.0 4

Degree of equivalence (umol/mol)

-1.5 4

Calibration Standards:

It was used three primary standard mixtures from VSL and two primary standard mixtures from NPL.
Composition of calibrants:

Ethanol cylinder Assigned value(x) (mol/mol) Standard uncertainty (u(x))
VSL9946 80,1 x10° 0,4 x10°
NPL0296 120,0 x10° 0,5 x10™
VSL3539 220,0 x10° 1,3 x10°°
NPLI718 315.0 x10° 1,0 x10°
VSL9944 520,0 x10° 1,3 x10%

Key comparison CCQM-K93

Pilot laboratory: NPL
Measurement at NPL in December 2011 and January 2012

MEASURAND : Amount of suk fraction of ett | in nitrogen
NOMINAL VALUE : 120 pmol/mol
T submitted (certified) amount of substance fraction of ethanol in nitrogen in Lab / standard
Upah combined standard uncertainty of X .6
;7 amount of substance fraction of ethanol in nitrogen in Lab i standard a smeasured at the Pilot Laboratory
Wen amount of substance fraction of ethanol in nitrogen in the Pilot Laboratory working reference standard
r X x
Labi . Uy r
| (umolimol) { (umol/mol)
IPQ 120.89 0.60 1.0010
INMETRO 119.693 0.12 0.9920
NMISA 120.08 0.40 0.9954
VSL 119.49 0.20 0.9913
SMU 120.72 4 1.0029
LNE 119.31 12 0.9938
NIST 121.29 .3 1.0109
VNIIM 120.30 0.21 1.0032
NPL 20.03 0.054 1.0013
NIM 5.38 0.18 0.9861
CERI 8.68 0.065 0.9309
KRISS 119.87 0.13 1.0023
MKEH 120.03 0.6 1.0045

12



Medi¢Bes e Ensaios, n° 7, janeiro 2014

3) Comparagéo-chave de micropipetas

Foram utilizadas 5 micropipetas, em que se obtiveram resultados muito semelhantes,
aqui exemplificados no gréfico para apenas uma delas. Os resultados sao muito bons

e o nivel de desempenho é muito semelhante em todos os laboratérios.

MEASURAND: Water volume measured using five micropipettes
NOMINAL VALUE: 100 pL

TRANFERT INSTRUMENTS: Five micropipettes, serial numbers 35432387,
3548537, 3548647, 3543687 and 3543727

Graphs of equivalence obtained for each micropipette:
offset D; and expanded uncertainty U; (k = 2) expressed in L

Micropipette 3548287

0.8
T T ECETEERERRES

Dd ommmmmmmm e m oo b

1 S
I

Di fpL

_0.4 g g [ S

_D.ﬁ g

-0.8

CEMAM
LME

UME
MMISA
MIM
INMETRO
KEBS

MEASURAND: Water volume measured using five micropipettes

NOMINAL VALUE: 100 pL

TRANFERT INSTRUMENTS: Five micropipettes, serial numbers 3548282, 3543532,
3548642, 3543687 and 2548727

Degrees of equivalence relative to the key comparison reference value obtained for
each micropipette: 0; and U; (k = 2) expressed in pL

3048287 3548537 3048647 3548687 3548727

Lahiﬂ D; 1 D; & D; Y D; Y; D; u;

/pL 4/ pL /pL /pL /L
IPQ -0.04| 0.25 | 0.00 | 0.25 |-0.08| 0.25 | 0.05 | 0.26 | D.03 | 0.24
CEMAM -0.11| 0.30 |-0.31| 0.33 |-0.34 0.29 |-0.07| 0.27 |-0.31| 0.33
LNE 0.24 | 0.32 | 0.15 | 0.32 | 0.07 | 0.32 | 0.26 | 0.32 | 0.21 | 0.31
UME 0.00 | 0.29 | 0.10 | 0.30 |-0.01 0.29 | 0.14 | 0.29 | 0.13 | 0.20
NMISA [ 0.10 | 0.27 | 0.09 | 0.27 | 0.03 | 0.20 | 0.09 | 0.27 [ 0.19 | 0.26
NIM -0.17| 0.24 |-0.10| 0.24 |-0.09 0.24 |-0.15| 0.25 |-0.13| 0.23
INMETRO | 0.30 | 0.31 | 0.290 | 0.41 | 0D.30 | 0.29 | D.56 | 0.37 | 0.48 | 0.44
KEBS -0.14| 0.25 |-0.07| 0.26 | 0.18  0.26 |-0.18| 0.25 |-0.40| 0.50
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4) Comparacgédo-chave de pH

Os resultados nédo foram satisfatérios nesta comparacdo de 2009 e merecem uma

andlise quanto as suas origens.

1.004

1.002 +

1.000 +

0.998 +

0.996 +

Relative result, x,/Xxcqy

0994 -

0.992

0.990 +

PO

Como se evidencia no grafico,

Error bars = U{d,)iXycrw K = 2. £ 2Uycay/Xkcry in blue.

uUmMTS
INTI
CENAM
KRISS
MNIM

MIST

Participant (NMI)

SMU

MM
INMETRO
GUM

o resultado esta completamente afastado do valor de

referéncia, com uma incerteza declarada baixa, indiciando erro sistemético, cujas

origens poderdo ser vérias, desde o padrdo ao método que tém de ser validados.

Outro laboratério esta também insatisfatorio.

E de referir gue se trata de uma area nova, muito recente no IPQ, que vem sendo

criada com origem no nudcleo e sob a orientagdo de um grupo de investigacdo da

Faculdade de Ciéncias da Universidade de Lisboa.

Key comparison CCQM-K73

MEASURAND : Amount content of H® in hydrochloric acid solutions
NOMINAL VALUE : 0.1 molikg
x! result of measurement carried out by laboratory i
1 expanded uncertainty of x, (k =2), U ., =2 u;
Lab i X, Uiabi Date of

| (molfkg) | (molfkg) measurement
IPQ 0.100 143 0.000 092 Jul - Aug 09
SE "Ukrmetrteststandard” 0.100 42 0.000 48 Sep 09
INTI 0.100 87 0.000 30 Aug 09
CENAM 0.100 894 0.000 013 Sep 09
KRISS 0.100 906 0.000 018 Sep 09
Nim 0.100 917 0.000 080 Sep 09
NIST 0.100 922 4 0.000 004 5 Sep 09
SMU 0.100 936 7 0.000 007 8 Sep 09
NMIJ 0.100 941 5 00000058 Sep09
INMETRO 0.100 974 1 0.000 004 9 Aug - Sep 09
GUM 0.101 04 0.000 26 Sep 09
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5) Comparacao-chave de mistura de monéxido de azoto em azoto

Os resultados obtidos pelo IPQ e evidenciados no grafico seguinte sdo muito
satisfatorios; de uma forma geral ha concordancia em geral nas varias circulagées
(CCQM, EURAMET e APMP) com poucas excepgoes:

CCGM-K1 c, EURCOMET.QM-K1.c and APMP_QM-K1 . c
Degrees of equivalence for NO in Mz at nominal value 100 pmolfimol

=
A
:} B e e e e e SN IR
< 1—-————————————————————{————————————— ————$—————————————————— ————————1————1————————:[———— —————————
= 1l I 1 i I =z I 1 I I
" Tt = — T — i —4— — T —— ——
£ e S A R
B e S
-3
E o @ ¥ 8 == Z F a # & F @& Z @§ 2 = F B = 3
= 2 ¥ P g 2 £ = i = g T 8 o L 5 : = =
=

Red dlamonds - pariidpants In CCOM-K1.c
Green iriangles : pariicipanis In BUROMET QM- 1.c
Biue circles - participanis In APMP.QMNHCT.C

Tabela de equivaléncia ligando os participantes nas varias circulagdes:

Linking APMP.GM-K1.c to CCOM-K1.c

In order to link tha APMP.GM-H1_c rasults to those of CCRM-KI1.c, 2 small uncertainty term |2 added to the uncertainty of the
gravimetric valus dellvered by KRISS for the transfsr standard.

Thi gravimetric valus used to calculats the degrees of squivalence Is squal to 57.34 prnolimol with standard uncsrtainty 0.40
pmiolimol. No palr-wise degrees of aquivalenca ars computad from the APMP_QM-K1.c results.

Full g6t of degrees of equivalence (with laboratory acronyms a8 on January 2010}

Laiy 1 Oy oy
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DESENVOLVIMENTO DE UM PADRAO DE MICRO CAUDAL DE FLU IDOS

Elsa Batista’, Jodo Gala?, Luis Ribeiro®, Nelson Almeida®, Eduarda Filipe', Rui F. Martins®
!Instituto Portugués da Qualidade

“Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa/DEMI

RESUMO

O Laboratoério de Volume (LVO) do Instituto Portugués da Qualidade (IPQ), em parceria com o
Departamento de Engenharia Mecéanica e Industrial (DEMI) da Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da
Universidade Nova de Lisboa (FCT/UNL), desenvolveu um padréo gravimétrico [1] de medi¢do de caudal
de fluidos com capacidade entre 10 mL/min e 100 nL/min, que ird permitir a rastreabilidade e a calibragdo

de caudalimetros e equipamentos infusores no Laboratério Central de Metrologia do IPQ.

O padrao tem como base trés elementos principais: um gerador de fluxo/caudal (seringa
automética), um dispositivo coletor (comparador de massa) e um sistema de medi¢cdo e aquisicdo de
dados (em ambiente LabView). Durante as fases de concec¢do e desenvolvimento do padrdo foram
estudados varios fatores de influéncia, tais como: a influencia da temperatura, o efeito de evaporagao, o
efeito de capilaridade, os efeitos de tenséo superficial (ponta ndo mergulhada) e gota, os efeitos sobre a

balancga, as variacGes de pressao e o factor da técnica de medicédo do tempo.

Ap6s a montagem do sistema de medi¢cdo de microfluidos no LVO, foi desenvolvido um mddulo
aplicacional em ambiente de desenvolvimento grafico LabView para automatizar a recolha, a validagéo, o
tratamento estatistico de dados e a determinagdo em “run time” dos erros e do respetivo calculo de
incertezas. Para além do referido, o0 médulo aplicacional permite a salvaguarda dos dados obtidos para

futuras analises.

O sistema de medicdo de caudal foi ensaiado e validado para varios caudais distintos,
nomeadamente: 10 mL/min, 3 mL/min, 1 mL/min, 330 puL/min, 100 puL/min e 33 pL/min, verificando-se uma

boa repetibilidade para caudais superiores a 330 pL/min com incertezas entre 0,1 % e 0,5 %.

Palavras Chave: Micro caudal, Calibracao, Medicao, Incerteza, Fluidos

ABSTRACT

The Volume Laboratory (LVO) of the Portuguese Quality Institute (IPQ), in partnership with the
Department of Mechanical and Industrial Engineering (DEMI) of the Faculty of Sciences and Technology
of Universidade Nova of Lisbon (FCT / UNL) developed a gravimetric standard for measuring fluid flow
between 10 ml / min and 100 nl/min, allowing traceability and calibration of equipments at the Central

Laboratory of Metrology of IPQ.

The development of this standard was based on three main elements: a flow generator (Syringe
pump), a collector device (mass comparator) and a system for measuring and data acquisition (in
“LabView"). Several influence factors were also study, namely: evaporation, capillarity, thermal influences,

surface tension, drop effect, balance, pressure variation and time measurement.
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After conception, modeling and assembly the standard of micro fluids in LVO, a applicational
“LabView” module was developed to automate the acquisition, validation, statistical treatment of data and
the determination in "run time" of errors and the correspondent uncertainties, as well as to safeguard the
data for future analysis. The flow measuring system was subsequently tested and validated to several
different flow rates: 10 mL/min, 3 mL/min, 1 mL/min, 330 pL/min 100 pL/min and 33 pL/min, verifying

uncertainties in the range of 0.1% to 0.5%.

Keywords : Micro flow, Calibration, Measurement, Uncertainty, Fluid

1. Introducéo

Com o desenvolvimento da ciéncia e da nanotecnologia, o limite minimo de
medicao do caudal de fluidos é cada vez mais pequeno, na ordem dos microlitros por

minuto ou mesmo nanolitros por minuto.

De forma a acompanhar a necessidade da industria e dos laboratérios, em areas
tdo diversas como a saulde, a biotecnologia, a engenharia ou a fisica, dando
rastreabilidade as suas medicOes, foi identificada a necessidade, ndo s6 a nivel
nacional mas também internacional [2] [3] [4] , do desenvolvimento de padrdes de

medi¢&do de micro caudal.

A Associacdo Europeia dos Laboratérios Nacionais de Metrologia, designada por
EURAMET, (European Association of National Metrology Institutes), iniciou em 2007,
um Programa Europeu de Investigacdo Metroldgica (European Metrology Research
Programme - EMRP) financiado pelo 7° Programa-Quadro da Comissdo Europeia.
Este programa, que terd término em 2017, abre anualmente Projetos de Investigacao
Conjuntos (Joint Research Programme - JRP) em teméticas estratégicas definidas
pelo EMRP. Estes JRP séo dirigidos aos paises-membros e neles podem associar-se
universidades e entidades que atuem em sectores onde a medicdo seja critica e

fundamental.

Em 2011, um dos temas escolhidos pelo EMRP foi a “Metrologia na Saude”. A
escolha deste tema tem como objetivo desenvolver a ciéncia e a tecnologia de
medicao na &rea da saude. Mais especificamente, garantir a rastreabilidade dos dados

médicos, permitindo a comparabilidade da informacéo de diagndsticos e tratamentos.

Um dos JRP aceites no tema “Metrologia na Saude” intitula-se “Metrologia para
Administracdo de Farmacos” (MeDD - Metrology for Drug Delivery). Este projeto tem
como objetivo fazer o desenvolvimento de um padréo primario de medi¢do de caudais
entre os 150 microlitros por minuto e 1 nanolitro por minuto e caracterizar

caudalimetros e geradores de fluxo existentes no mercado, assegurando desta forma
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a rastreabilidade das medi¢Oes realizadas por bombas e seringas infusoras utilizadas
na administracdo de farmacos. Este trabalho ir4, num futuro préximo, permitir um
aumento da eficiéncia e da confianga nos caudais debitados pelos sistemas de

administracdo de farmacos, peca fundamental na terapia dos pacientes.

O IPQ é um dos colaboradores do projeto e nesse sentido criou-se a necessidade
de desenvolvimento e instalacdo de um padrdo primario de micro caudal, de forma a

dar resposta as necessidades nacionais nesta area.

2. Concecéo do padrédo gravimétrico

As leis usadas para o estudo de fluidos, & escala macro, nem sempre séo
aplicaveis ao estudo de micro fluidos. Isto acontece porque o impacto de fenbmenos
fisicos, como a capilaridade, as influéncias térmicas e de evaporacdo, tem uma

influéncia maior na medicdo de micro caudais do que nos grandes caudais.

Com base nos estudos realizados recentemente, [2] [3] [4], foram identificados e
analisados os parametros relacionados com o comportamento dos fluidos e com as
componentes de incerteza associadas a medicdo de caudal, tais como: influéncias
térmicas; dead volume — “volume morto”; sistema de escoamento e recolha do fluido;
escoamento continuo e pulsacdo da maquina geradora de fluxo; efeitos de
evaporagdao; efeitos de tensao superficial/gota e capilaridade; efeitos sobre a balanca
(flutuabilidade, impactos); contaminacdo e bolha de ar; variacbes de pressdo e

medi¢éo do tempo.

Antes de se iniciar a concecdo do projeto para a instalagdo de um padréo de
micro caudal no LVO, foi analisado o espaco, as condicbes de trabalho e os
equipamentos necessarios, tendo-se verificado que o método de medigdo gravimétrico
seria 0 que mais se ajustava a realidade do laboratério. Posteriormente foram
analisadas as varias opcdes técnicas do projeto, nomeadamente o gerador de caudal,
tubagem, tipo de liquido padrdo e respetivo tratamento, a balanca e o programa de

aquisicao de dados, tendo em conta a incerteza alvo de 0,5 %.

Uma explicacdo sucinta sobre cada uma das solu¢cBes escolhidas que melhor se

adequavam as necessidades do projeto, é feita de seguida.

2.1 Geracéo de Caudal

Tendo em conta os valores de caudal em estudo, variavel entre 10 mL/min e

100 nL/min, assim como a estabilidade necessaria do escoamento, escolheu-se como
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gerador de caudal a Syringe Pump Nexus 3000 da Chemys. Com uma resolucdo na
amplitude de movimento de 300 incrementos, este dispositivo permite um avanco
suave do atuador sobre a seringa, diminuindo significativamente o efeito da pulsacdo
no escoamento. Foram utilizadas seringas de aco inoxidavel com a capacidade de
20 mL e de 5 mL.

2.2 Tubagem

As principais alternativas para material da tubagem — vidro, PTFE e aco inoxidavel
— foram analisadas. Optou-se pela escolha de tubagem em material do tipo aco
inoxidavel, que € um material suficientemente rigido, resistente a corrosdo e com uma

taxa de absorcgéo praticamente nula [2].

O vidro também é uma boa solugdo, uma vez que apresenta um coeficiente de
expansao térmica mais baixo do que o do ago inox; no entanto, o tubo de aco tem a
vantagem de poder ser facilmente dobrado para fazer as curvas, 0 que ndo acontece
com o vidro. Deste modo, evita-se 0 uso de mais componentes, tais como ligacdes e
cotovelos, o que também contribui para a diminuicdo da possibilidade de ocorréncia de

perdas e de volume morto.

2.3 Desarejamento do fluido e sistema de purga

De maneira a minimizar a existéncia de impurezas e a formacao de bolhas de ar,
implementou-se um sistema de purga, que esta posicionado a jusante da seringa, de
modo a drenar o fluido antes de se iniciar o processo de determinacédo de caudal. Para
além da purga, com a realizacdo da purificacdo inicial do fluido - aquecimento e
ultrassons -, reduz-se a probabilidade de existéncia de impurezas, bolhas de ar e
bactérias em todo o sistema experimental, diminuindo opera¢gfes de manutencédo e
evitando alteragfes a seccao de passagem do fluido, que pode ser causa de variagdo

do caudal.

2.4 Controle da evaporacéo e queda da gota

A fase critica de controlo da evaporacéo ocorre durante a recolha da amostra na

balanca por esta estar em maior contacto com o ar.

Usou-se um sistema designado por evaporation trap, que promove a saturacédo do
ar envolvente ao recipiente de recolha. Esta solucdo € usada e recomendada para a

calibracdo de micropipetas, com resultados positivos, sendo que pode diminuir até 59
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vezes 0 efeito da evaporacdo [5]. O estudo realizado mostra que, para uma
temperatura de referéncia a 20 °C, o volume evaporado raramente ultrapassa 1 % do

volume nominal debitado.

Também com vista a reduzir a evaporagdo, mas principalmente para atenuar os

efeitos da queda da gota, o tubo foi colocado abaixo da superficie do fluido.

2.5 Balanca

A balanca utilizada foi uma Mettler Toledo AX26 Comparator, porque possui a
resolucdo de 1 ug, as caracteristicas adequadas para o projeto, e por j4 se encontrar

instalada no LVO.

Depois de efetuados alguns ensaios, verificou-se que o método de pesagem

“Dosing” e “Unstable” era o que melhor se adequava as necessidades do projeto.

2.6 Sistema de aquisicao e tratamento de dados

Foi desenvolvida uma aplicagdo em LabView para automatizar a recolha dos
dados experimentais, fazer a sua validacdo, permitir a visualizacdo grafica da evolucao
das medicdes, efetuar o tratamento estatistico de dados e o respetivo calculo de
incertezas. A recolha de dados é feita diretamente da balanca, através de protocolo de
comunicacao seérie, com intervalos passiveis de serem programados. A aplicacdo
calcula o caudal para uma temperatura de referéncia de 20 °C e as respetivas

incertezas. Os dados recolhidos sédo gravados e ficam disponiveis para analise futura.

3. Montagem do padrdo primério de caudal

Apbés a selecdo de todo o equipamento e dos programas computacionais
associados ao projeto, foi realizado um primeiro esbo¢co da montagem do sistema

experimental, o qual est4 indicado na figura 1.
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Figura 1 — Esboco inicial do padrdao: (1) Syringe Pump; (2) Ligacdo-T; (3) vélvula de
distribuicao de 4 vias; (4) Reservatorio com agua; (5) Purga; (6) Balanga com recipiente
incorporado, que permite diminuir a evaporacao do fluido (técnica evaporation trap).

ApGs a aquisicdo do equipamento, foi efetuada a montagem final do padrdo de
acordo com a figura 2.

Figura 2 — Montagem final de todos os componentes do padrdo gravimétrico de medi¢cdo de
microcaudal.

4. Procedimento experimental

4.1 Fase preparatoria

A seringa infusora € ligada a um tubo com um didmetro nominal de 1/16”, o qual
esta ligado, na extremidade oposta a vélvula de distribuicdo. Esta permite escolher o
circuito ativo, sendo possivel uma de trés opg¢des: purga, enchimento das seringas e

escoamento para o recipiente.

O fluido utilizado é agua ultra pura, que foi produzida no laboratério por

aquecimento a 80 °C e desarejada através de submissdo a um banho de ultrassons. A
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agua é colocada em recipiente apropriado para estabilizagdo térmica sendo a sua

temperatura medida utilizando uma Pt100, antes de cada medicéo.

O tubo é introduzido abaixo da superficie do fluido no recipiente de recolha, que

tem uma capacidade de 6 mL, previamente colocado na balanca.

4.2 Calibracéo

Dependendo do caudal em estudo, escolhe-se a seringa que se pretende utilizar
(20 ml, 10 mL, 5 mL ou 1 mL).

Efectua-se a purga de forma a retirar qualquer ar do sistema. Com a seringa e
toda a tubagem cheia com agua, seleciona-se no gerador o caudal a debitar e o tempo
de escoamento do ensaio. Da-se inicio ao doseamento da seringa para o recipiente
colocado na balanca e simultaneamente procede-se a recolha automatica de dados. O
valor do caudal é obtido diretamente a partir dos célculos realizados pela aplicacdo

desenvolvida.

4.3 Equacéo de calculo do caudal

O caudal consiste na quantidade de fluido (massa ou volume) que atravessa uma

dada &rea por unidade de tempo.

O método dindmico gravimétrico de medi¢cdo de caudal consiste na medi¢cdo da
massa de fluido obtida num determinado intervalo de tempo: A equacdo do caudal

volumico pode ser representada pela seguinte forma (Eq.1):

1-24) 1 [1-y(T-20)]  (1-24)1; [1-y(T-20)]
Q — 1 ( pB) _ ( pB) + sveva qu
tr—t; Pw—PA Pw—PA P

onde:

Q — Caudal volumico, em mL/s

t; — Tempo final em segundos

t;— Tempo inicial em segundos

I— Resultado da pesagem final, em g

I; — Resultado da pesagem inicial, em g
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pa— Massa volumica do ar em g/mL

pp — Massa volumica de referéncia das massas da balanca em g/mL

pw— Massa volumica da agua, em g/mL

T — Temperatura da agua utilizada no procedimento experimental, em °C

y — Coeficiente de expansao térmica do material de que é feita a tubagem, /°C

OVepap— EVaporacédo em mL

5. Caélculo de Incertezas

No calculo da incerteza da calibracdo do padrdo gravimétrico usou-se a metodologia

descrita no GUM [6]. O modelo de calculo associado foi baseado na Eqg. 1. Os

componentes de incerteza identificados e a respetiva avaliacdo sdo apresentados na

tabela 1.

Tabela 1 - Componentes de Incerteza relativamente ao calculo do caudal.

Incerteza - Processo de Avaliacao o
Fonte de Incerteza . o i Distribuicéo
padrao avaliacao tipo
i 1/2 mse (erro médio
Massa final u(ly) " ( A Normal
quadratico)
Massa inicial u(ly) 1/2 mse A Normal
Massa volimica da .
. u(py) Valor literatura B Retangular
agua
Massa volumica do ar u(py) Valor literatura B Retangular
Massa volumica dos . ~
u(pg) Cert. calibragéo B Retangular
pesos
Cert. calibracdo do
Temperatura , ¢ B Retangular
termometro
Coef. de expanséo .
. u(y) Valor literatura B Retangular
térmica
Evaporagéo U(6Vepap) Ajuste polinomial Retangular
Tempo final u(ty) Estimativa (1 ps) Retangular
Tempo inicial u(ty) Estimativa (1 ps) Retangular
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A incerteza combinada é assim determinada através de:

aly

u(Q) =

(22) 1)+ (22)" w2 + (22) 1200) + (22)" 120,

2 2
+(52) wren) +(3) w*@)
2
aQ
a(SVevup) (8 evap)

#(2) () + (22" w2

(2 w2(my + (

N =

Eqg.2

A incerteza expandida sera determinada através da equacdo 3 para k = 2, para

um intervalo de confianga de 95%.

U=kxu(Q)

6. Resultados experimentais

Eq.3

Depois de implementado o sistema padrdo de medicdo de caudal no LVO,

realizou-se a validacdo do processo. Os primeiros resultados de repetibilidade obtidos

sao 0s seguintes:

Tabela 2 — Resultados de repetibilidade utilizando a seringa de 5 mL.

Caudal Caudal _ Incerteza
nomimal obtido Erro (%) Desvio expandida Incertez.a
(mL/min) (mL/min) Padrdo (%) (mL/min) expandida (%)
0,0349 5,6153 1,7x10™ 0,50
0,033 0,0346 4,7480 | 0,25 1,7x10™ 0,50
0,0347 5,2219 1,7x10™ 0,50
0,1050 5,0089 1,1x10™ 0,11
T |01 0,1048 4,8249 | 0,20 1,1x10™ 0,11
% 0,1043 4,3289 1,1x107 0,11
£ 0,3448 4,4962 3,8x107 0,11
v 0,33 0,3439 4,2008 0,10 3,8x10™ 0,11
0,3448 4,4762 3,8x10™ 0,11
1,0286 2,8563 1,1x10° 0,11
1 1,0296 2,9633 [0,07 1,1x10° 0,11
1,0309 3,0943 1,1x10° 0,11
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Tabela 3 — Resultados de repetibilidade utilizando a seringa de 20 mL.

Caudal ) . Incerteza
omimal Caudall obtido Erro (%) Desvio expandida Incertez.a
(mUmin) (mL/min) padrao (%) (mLimin) expandida (%)
0,1007 0,7018 1,2x10™ 0,12
0,1 0,1002 0,1978 0,15 1,2x10™ 0,11
0,1005 0,5428 1,2x10™ 0,12
0,3331 0,9511 3,8x10™ 0,11
0,33 0,3336 1,0856 0,15 3,8x10™ 0,11
2 0,3319 0,5847 3,8x10™ 0,12
§ 1,0017 0,1703 1,2x10° 0,12
% 1 0,9982 0,1816 0,005 1,2x10° 0,12
§ 0,9983 0,1658 1,2x10° 0,12
3,2602 1,2068 3,8x10° 0,12
3.3 3,2714 0,8659 0,13 3,9x10° 0,12
3,2742 0,7811 3,9x10° 0,12
9,9349 0,6512 1,2x10” 0,12
10 9,9167 0,8333 0,018 1,3x10” 0,13
9,9796 0,2043 1,2x10” 0,12

Verifica-se pela andlise dos resultados que a incerteza obtida é mais elevada para
caudais mais pequenos, nomeadamente os inferiores a 0,33 mL/min, devido, tal como
esperado nesta fase de desenvolvimento, ao comportamento instavel do liquido e a

varios fatores de influéncia que ndo estéo totalmente controlados.

7. Conclusodes

O sistema padrédo de medicdo de caudais foi desenvolvido, ensaiado e validado a
distintos caudais: 10 mL/min, 3 mL/min, 1 mL/min, 330 pL/min, 100 pL/min e
33 pL/min. O sistema padrao apresenta valores de incerteza expandida entre 0,1 % a
0,5 %.

Os resultados obtidos demonstram que o sistema padrdo desenvolvido pode
ainda ser melhorado no futuro. Para tal estdo ja projetadas algumas modificagées no
sistema experimental, nomeadamente: o uso de 2 seringas em paralelo, o0 que tornaria
0 escoamento mais uniforme permitindo o aumento do tempo de ensaio com a
respetiva maior estabilizacdo do caudal e a utilizacdo de uma valvula automatica,

reduzindo a influéncia direta do operador, diminuindo o tempo de manuseamento.
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E necessario também fazer um estudo mais intensivo sobre a evaporacio e sobre

a impulséo do tubo dentro do copo de pesagem.

De futuro este sistema podera ser utilizado na calibracdo de caudalimetros,

bombas infusoras e seringas infusoras.
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RESUMO

O processo de medicdo de espessuras e de densidades superficiais de sedimentos
depositados em modelos fisicos tem sido motivo de investigacdo, conhecendo-se alguns
métodos para o efeito, mas todos eles exibindo limitag6es sérias, em especial quando se

pretendem medir depdsitos em camada fina, isto €, com poucos milimetros de espessura.

O presente estudo refere-se a um método para realizar este tipo de medicdo, baseado na
variacdo de resisténcia elétrica entre elétrodos que figquem cobertos com a camada de
sedimentos. Pretende-se aplicar um método de medicdo que ndo perturbe o processo de
sedimentagdo, com sensibilidade para medicdo de camadas finas (até 1cm) de sedimento, que
permita a medigdo ao longo do tempo, robusto aos efeitos eletroquimicos da agua e robusto as

perturbacdes do meio (variacdo de temperatura, salinidade e nivel da agua).

Inicialmente é feito um resumo sucinto do estado de arte dos métodos de medicao de
sedimentos, com a descricdo das vantagens e limitacdes de cada um e salientando a sua
aplicabilidade a medicdo de sedimentos em camadas finas. Segue-se uma descricdo do
principio de medicdo adoptado, identificam-se diversos fatores de influéncia que, na
abordagem convencional, perturbam ou dificultam a medi¢c&o pretendida, propondo-se solucdes
para os compensar ou os retirar da cadeia de transducfo. E feita uma descri¢cdo do circuito

eletrénico desenvolvido que permite implementar o método de medi¢éo proposto.

Finalmente sdo apresentados os resultados de um estudo experimental feito em protétipo que
mostram a viabilidade do método com as inovages introduzidas para superar as limitagées do

principio de medicéo.

ABSTRACT

Techniques to measure the thickness and the superficial density of sediments that accumulates
on the bottom of a water tank have been subject of several studies. However, most of the
implementations were restrictive and prone to error, particularly when applied to the

measurement of thin layers of sediments, less than a few millimeters.

This study aims to develop a technigue to measure thin layers of sediment under water, based
in the electrical resistance variation between electrodes placed in the bottom of a tank. The goal

is to develop a non-intrusive measuring method that minimizes the natural sedimentation
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process, that is robust to electrochemical and physical variations of the water (temperature,
salinity and level variations), and able to measure accurately the density of thin layer sediments,

up to 10 millimeters range, as well as its time evolution.

A brief summary of the state-of-the-art is presented, describing the advantages and restrictions
of each approach and their applicability for thin layer density measurements. The proposed
approach is then presented, describing the measurement principle. The restrictions in the
previous measurement methods are addressed and solutions are proposed in order to
compensate or eliminate the limitations in the actual measurement chain. A description of the

developed electronic circuit to implement the measurement method is also presented.

Finally, the experimental results obtained with a prototype validate the proposed method and

the presented solutions to overcome previous restrictions.

1. Introducéo

A medicdo da sedimentacdo de particulas transportadas pela agua assume um papel
importante no estudo e modelacao fisica desse tipo de fendmenos em zonas costeiras,
estuarios, rios e albufeiras. Neste Ultimo caso é particularmente relevante a
sedimentacdo causada por correntes de turbidez [1], cuja modelacao fisica pretende,
entre outros aspetos, avaliar a quantidade de sedimento que se deposita ao longo do
tempo no fundo de um canal de ensaios, onde aflui &gua com materiais em suspensao
de granulometria fina (20 pym), de forma a poder definir medidas de controlo da

sedimentagcédo em albufeiras.

Conhecem-se varios métodos de medi¢do dos depoésitos de sedimentos em modelos
fisicos [2]. A maioria apresenta sérias limitacdes quando aplicados a situagbes como
aquela que se pretende, com sedimentos de granulometria fina, depositados em
camadas de espessura reduzida, de poucos milimetros. No presente caso ainda
acresce a necessidade de, eventualmente, se poderem fazer também medicbes em

camadas que atinjam cerca de 20 mm.

Os seguidores de perfis de fundo consistem em mecanismos servo-controlados que
conduzem uma haste dotada de elétrodos que, ao descer, deteta a superficie do
sedimento por variagdo da condutividade [3]. Este método (ligeiramente intrusivo),
embora tenha uma boa resolucdo espacial, ndo € adequado para seguir perfis de
sedimentos em camadas de espessura reduzida ou facilmente destrutiveis com a

aproximacao da ponteira da haste.

As técnicas que implementam a medicdo com laser apresentam boas caracteristicas
metrolégicas mas requerem 0 esvaziamento dos reservatérios, o que nao s6 pode
destruir o perfil dos depésitos dos sedimentos como também ndo permite obter uma

evolucdo temporal continua do processo de sedimentacgéo.
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Os métodos utilizando sondas ultrassonicas sdo viaveis em perfis de fundo com
variagcOes suaves. Por outro lado, em meios opacos a qualidade deste tipo de medigéo

pode ficar comprometida pelas particulas em suspenséo.

O método baseado na medicdo da resisténcia elétrica entre elétrodos colocados no
fundo, sob o0s sedimentos, constitui uma abordagem nd&o-intrusiva viavel para a
medicdo da deposicdo de sedimentos em camada de espessura reduzida [4]. No
entanto, este método é muito influenciado pela variacdo da resisténcia elétrica da agua
e do material do sedimento em causa, uma vez que, na conducao iénica da agua, a
variacdo de temperatura e de salinidade afetam fortemente a sua condutividade
elétrica. Além disso, os fenbmenos eletroquimicos que originam, por um lado, forcas
eletromotrizes de polarizacdo e, por outro, producdo de bolhas de hidrogénio e de
oxigénio na face dos elétrodos (aumentando a resisténcia na interface dos mesmos
com a agua), também criam dificuldades & medicdo da parte da resisténcia elétrica

exclusivamente devida ao sedimento e a agua.

2. Principio de medicdo

A agua, em condi¢bes normais, comporta-se como um meio condutor elétrico com
uma determinada resistividade (10 — 10° Qm). Fatores como a variagdo de
temperatura e variacdo de salinidade afetam a resistividade da agua [5] e por
consequéncia a resisténcia elétrica medida. O sedimento usado é constituido por p6
fino de silica com granulometria variavel (2 — 90um) e com uma resistividade

tipicamente muito superior a da agua (10%— 10 Qm).

O principio da medicao tira partido das diferentes propriedades condutoras elétricas da
agua e do sedimento (cuja matéria é, por si sO, isolante), para medir a variagdo da
resisténcia elétrica na presenca de depdsitos de sedimento. A técnica de medicdo
baseia-se na colocacdo de elétrodos na face inferior do tanque ou do canal, sob o
sedimento, e no facto de a resisténcia elétrica entre pares de elétrodos aumentar com
0 aumento da espessura de sedimento sobre 0s mesmos. A geometria da agua dentro
do canal é fixa e a sua altura constante, no entanto, verifica-se que é possivel
determinar condi¢cdes para as quais a variacdo da altura da agua néo afeta

significativamente a medicao do sedimento pelo método proposto.
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2.1. Fendmenos elétricos em presenca

E necessario salvaguardar as consequéncias da passagem de corrente elétrica
através da agua (dentro e fora do sedimento) que, nomeadamente, desencadeiam
fendmenos de electrolise e que se traduzem em dois efeitos: por um lado o
aparecimento de forgas eletromotrizes (f.e.m.) de polarizag&o e, por outro, a formacéao
de bolhas de hidrogénio e de oxigénio na face dos elétrodos. Ambos os efeitos
dificultam a transducéo da resisténcia elétrica entre elétrodos. Para minimizar estes
efeitos eletroquimicos realiza-se a medicdo de resisténcia através da injecdo de
corrente alternada com uma frequéncia de alguns quilohertz; deste modo evita-se o
desenvolvimento da electrolise ficando, todavia, ainda abaixo das frequéncias que dao
relevo aos efeitos das capacidades parasitas (0 que aconteceria com dezenas ou

centenas de quilohertz).

Y

O modelo de pardmetros concentrados correspondente & medicdo entre dois
elétrodos, através da injecdo de corrente continua, representa-se na Fig. 1(a), a qual
contém, para além das resisténcias da agua livre e do sedimento molhado, uma f.e.m.
de polarizacado. A resisténcia da camada de sedimento molhado (Rseg) varia fortemente
com a espessura do sedimento, mas a resisténcia da agua livre (R,) também varia
com a salinidade e com a temperatura, conforme se assinala. O valor da resisténcia
total entre elétrodos (R,) obtém-se pelo quociente entre a tensdo medida e a
intensidade de corrente injetada. A aplicacdo de excitacdo em corrente alternada
permite suprimir a presenca da f.e.m. de polarizacdo e o correspondente modelo de

parametros concentrados passa a ser aquele que se representa na Fig. 1(b), ficando:
\%
Ry =R+ R =

onde V e | podem representar simultaneamente quer valores eficazes quer valores de
pico. A eliminacéo da f.e.m. de polarizacdo nunca sera a ideal, como se refere adiante,
dado que pode existir sempre alguma componente continua residual; tal facto motivara

outros requisitos de implementacéo que se expbem mais adiante.

<T>|Dc Voo 11T @I v

Rsed
Rsed

(a) (b)
Fig. 1 Modelos de parametros concentrados: (a) com injecdo de corrente continua entre
elétrodos; (b) com injecdo de corrente alternada.
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2.2. Compensacéao da variacdo de salinidade e temper  atura

A aplicacdo bésica do principio de medicdo consiste na utilizacdo de um par de
elétrodos, dos quais pelo menos um fique coberto pelos sedimentos. No entanto, a
abordagem proposta inclui um par de elétrodos adicionais com o qual se pretende
efetuar a compensacao de variagbes de condutividade da 4gua que aconte¢cam ao
longo dos processos de sedimentacdo a estudar. A Fig. 2 ilustra como se concretiza
esta abordagem, mostrando a disposi¢do dos elétrodos num volume paralelipipédico
de agua: o par de medicdo propriamente dito encontra-se na fronteira inferior, onde se
depositam os sedimentos (neste caso, sobre ambos os elétrodos), para efetuar a
medicdo da resisténcia R,,; o par de compensacdo situa-se na face de uma das
paredes verticais, destinando-se a medir uma resisténcia R. ndo afetada pela
deposicdo de sedimentos. Os dois pares ndo necessitam de ter igual dimensdo nem

igual disposicdo geométrica.

—_ 1

Electrodos de

:ompensg%q/ { Rc
Eléctrodos:
Tensao eléctrica
medida
Rm
% ()

\":C/ Corrente de excitagéo
% 5kHz amplitude constante

Fig. 2 Esquema de principio de medi¢éo proposto utilizando dois pares de elétrodos.

As resisténcias medidas no par principal de elétrodos (elétrodos de sedimento) e no
par de compensac¢édo valem, respetivamente, de acordo com o modelo de medi¢cdo em

corrente alternada:
R.=R,*R. e R =R 1

O primeiro valor inclui uma parcela de resisténcia da 4gua e outra do sedimento
molhado, enquanto que o segundo apenas inclui a resisténcia de 4gua (ndo tendo que
se verificar necessariamente igualdade entre R, e R’,).

Efetua-se uma primeira medicdo, Ry, antes de iniciar o depdsito de sedimentos, a
qgual fornece diretamente o valor da componente de resisténcia da agua no par

principal:

Rw =R, 2

31



Medi¢Bes e Ensaios, n° 7, janeiro 2014

Seguidamente, ja com a presenca de sedimentos a cobrir os elétrodos principais, a

medig&o dar& outro valor:

Ry = Ry + Reeq 3

Subtraindo-lhe o valor Ry,o anteriormente medido pode-se obter a parte de interesse,
Rsed:

Riea = Ry = Rio 4

No entanto, para que o método tenha efetivo interesse pratico, ha que resolver o
problema da variacdo de condutividade da 4gua durante o processo de sedimentacdo,
que a experiéncia mostra ocorrer inevitavelmente, em consequéncia de variagfes de
temperatura, de salinidade (frequentemente motivada pelo proprio sedimento), bem
como de turbidez da agua (presenca do sedimento em suspensao). Admite-se que as
dimensdes do volume de 4gua ndo se alteram ao longo do processo de sedimentacéo;
no entanto, e como sera discutido posteriormente, para certas condicdes geométricas
gquanto as dimensdes relativas de elétrodos e de dgua envolvente, € possivel admitir a
hipotese de que a variacdo de nivel de agua ndo afeta as medicbes de resisténcia

elétrica medida.

A solucdo proposta consiste em proceder também a uma medicdo de resisténcia
elétrica R, com o par de compensac¢do sempre que seja feita uma medi¢do R,, com o
par principal. Admitindo que a condutividade da &gua é isotropica e homogénea em
todo o volume do liquido da Fig. 2, pode considerar-se que a sua variagado ocorre em
igual propor¢cdo entre os dois pares de elétrodos, isto €, se na medicao inicial sem

sedimentos se obtiver com cada par, respetivamente,

Ro=R. Ro,=R, 5
numa medi¢do posterior, com sedimentos, obter-se-a
R =kR., R, =kR, +kR,, 6

O fator de variagédo da condutividade da agua, k, € dado pelo quociente entre as duas

medi¢Oes feitas no par de compensagéao:

R

k=— 7
Reo
A resisténcia elétrica devida ao sedimento depositado sobre os elétrodos principais

obter-se-4 por

Re =2 ~Rog :
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2.3. Método de medicéo por injecdo de corrente alte  rnada

O processo de medigdo envolve a excitacdo dos elétrodos com uma corrente
alternada, para minimizar o impacto dos fendmenos de hidrélise da agua como ja foi
referido. A resisténcia elétrica é obtida indiretamente pela medi¢cdo da amplitude da
tensdo elétrica, uma vez que a amplitude da corrente de excitagdo é constante durante
todo o processo de medi¢cdo. Na medicdo da tensdo elétrica determina-se a amplitude
pico-a-pico. Esta abordagem permite ter em consideracdo apenas a resisténcia
elétrica, eliminando a influéncia de efeitos eletroquimicos da componente continua do

sinal que se manifestam na forma de f.e.m.

Pelo que ja foi enunciado, e de acordo com o modelo de parametros concentrados da
Fig. 1 (b), em cada ocasido de medicdo excita-se o par de elétrodos de medi¢édo e 0
de referéncia, com a mesma amplitude | de corrente, medindo-se as amplitudes de
tensao, V,, e V., respetivamente. O primeiro par de valores, Vi € V.o, € medido ainda
sem a presenca de sedimentos e depois passam a medir-se novos pares V,, e V;

sucessivos, com a cadéncia pretendida, & medida que a deposicao decorre.

De acordo com (6), como R, =V, /I, R =R ,=V,,/| e kédado por (7), tem-se:

V. V. (V.

_m—-_c|__m 4 9
I VcO [ I Rsedj

ou seja,

V. V

_m — "m0 4 I_ R 10

Vc VCO VcO

Em conclusdo, o quociente entre as tensdes medidas nos dois pares de elétrodos, de
cada vez, € proporcional a resisténcia do sedimento existente, aparte um termo
constante que corresponde ao valor do quociente obtido na primeira medicao, feita

sem sedimento.

O valor adimensional V,, /V, sera usado como resultado da transdugdo da densidade

superficial de sedimento.

2.4. Determinacao da densidade superficial de sedim  entos

Admite-se que o sedimento depositado apresenta isotropia e homogeneidade das
suas propriedades elétricas e que a espessura da camada depositada é uniforme. No
entanto, a relacdo entre a espessura de sedimento depositada sobre o par de

elétrodos principais e a resisténcia Rsg N80 € linear em virtude de o campo de
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correntes elétricas ndo atravessar a camada de sedimento na diregdo perpendicular a
superficie de contacto dos elétrodos, nem com intensidade uniforme ao longo da
mesma, De facto, como se ilustra na Fig. 3 com um perfil de linhas de campo na
proximidade de um elétrodo, existe uma assimetria entre a zona mais proxima e a
zona mais afastada do outro elétrodo e existem efeitos de aresta com forte inclinagédo

das dire¢des dos vetores no bordo dos elétrodos.

Para além da relacdo ndo-linear entre os valores de resisténcia Rsq € as espessuras
de sedimento (ou, alternativamente, densidades superficiais), depende também do tipo

de sedimento considerado.

Para certos casos de disposicdo de elétrodos ja foi usado um modelo que assume
distribuicdo tronco-cénica de linhas de corrente no atravessamento da camada de
sedimento [4]. A sua validade é obviamente restrita mas, ap0s parametrizacdo
experimental, pode ser util para realizar interpolacdes entre o0s pontos de
parametrizacdo. Para o presente caso, poderdo propor-se outras geometrias
simplificadas de distribuicdo das linhas de campo de corrente através do sedimento
gue procurem ajustar-se melhor a distribuicdo real das linhas de campo, mas sera
sempre necessario proceder a ensaios experimentais por forma a efetuar a

parametrizacdo dos correspondentes modelos teoricos.

-
-
-
-
-
-
=
-
-
-
-
-
-
-
.

Fig. 3 Perfil longitudinal ilustrativo das linhas de campo da corrente elétrica num dos elétrodos
principais, mostrando o atravessamento da camada de sedimento; o elétrodo néo
representado situa-se a direita, com uma distribuicdo simétrica da representada. Apenas se
simulou a presenca de sedimento numa zona envolvente do elétrodo. Os vetores, com 0 seu
sentido e intensidade, representam densidades (pontuais) de corrente; as cores representam
regibes com diferentes escaldes de intensidade. As linhas continuas sao equipotenciais.
[A representagéo foi produzida com o software QuickField].
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De acordo com [4] as linhas de campo de correntes na proximidade dos elétrodos
podem ser simplificadas por linhas retas sobre um superficie conica com origem num
ponto virtual a uma distancia a do centro dos elétrodos de raio r. O angulo a
representa o menor angulo entre as linhas de corrente e a superficie horizontal, como

esquematizado na Fig. 4.

Campo de
Jcorrente

Fig. 4 Modelo aproximado da distribuicdo do campo de corrente na vizinhanga do elétrodo [4].

Sendo p_, a resistividade do sedimento, para calculo da resisténcia da camada do

sedimento, é necessario calcular a sec¢éo transversal do cone ao longo da distancia
d. A equacdo para o calculo da resisténcia do sedimento (Rseq) € dado por:

d+
Rea =, a%dz 11

Integrando a seccdo A(z) = 77r 2(Z/a) do cone fica-se com:

-1
Reed = psefl (1"' d j 12

nr r tana

Da equacdo 12 pode-se concluir que, embora a variacdo da resisténcia seja nao
linear, para camadas muito finas de sedimento, ou seja d <<r, existe uma

aproximacao linear dado por:

R'sed =d p;eg 13
mr

Como a altura d do sedimento é proporcional a quantidade massa por unidade de

area, podemos escrever a resisténcia do sedimento da equacdo 12 em funcédo da

massa do sedimento, como:

K,m

— 14
1+K,m

Rsed(m) =

35



Medi¢Bes e Ensaios, n° 7, janeiro 2014

Sendo que K, e K, sdo as constantes proporcionais a psed/lTr2 e (r tana)_l,

respetivamente, e sdo obtidas por ajuste da curva resultante da equacdo do modelo

tedrico aos dados experimentais para cada um dos elétrodos.

Da expressao 10 e 14 pode-se definir a tensdo compensada em funcdo da massa de

sedimento por:

V V V K, I K.m
Vi (y=Ymo , Lp (m)=Ym Kb m oy ReM 15
Y/ V, V, V, V,1+K,m 1+K,m

Sendo K, =V, ,/V, e K; =K, I /V,,.

Pode ainda optar-se por um processo empirico que consiste na medigédo experimental
de valores de Rsq4 (devidamente compensados das variagbes de condutividade da
agua) para um numero consideravel de densidades de sedimento (vide Fig. 5) e obter
uma funcdo de ajuste que serd posteriormente utilizada para determinacdo da

densidade massica de sedimento (m) para cada valor Reeq que for medido.

Como a relacéo entre os valores de resisténcia Rseq € as densidades superficiais de
sedimento depositado depende do tipo de sedimento considerado, bem como da
geometria do volume de agua na proximidade dos elétrodos, o conjunto de medi¢des a
realizar para parametrizacdo do modelo deve ser feito no mesmo local, com o0 mesmo
tipo de sedimentos e com 0 mesmo sistema de pares de elétrodos com que se irdo

realizar posteriormente as medi¢cfes durante 0s ensaios com correntes de turbidez.

Vi
Ve etc.
(¢}
(e} 2
° Ep——
/Za
--o E—
| |
7.4@/
| | |
[ | 12
Ot e
(I | |
VmO ”u, 1 1 sem sedimento
Veo |11 —
[ | |
[ ] ]
m (kg/m?)

Fig. 5 Sequéncia de medicbes experimentais com diferentes densidades massicas de
sedimento.

2.5. Influéncia da variacéo da altura de agua

E importante que este sistema de medicdo ndo se apresente sensivel a eventuais
variacbes da altura da agua no canal onde ira funcionar, que tipicamente séo

superiores a 50 cm. Este aspeto € determinante para que as medi¢cbes de sedimento
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sejam independentes quer do nivel absoluto de dgua quer dos efeitos da variacdo do

mesmo durante 0s ensaios.

Dado que a intensidade do campo de um dipolo elétrico varia na razdo inversa do
cubo da distancia ao dipolo [6] € esperado que o efeito da variacdo do nivel de 4gua
seja minimizado com o aumento deste. Com efeito, a intensidade dos vetores do
campo de densidade de corrente elétrica no volume de &gua, ilustrada na Fig. 3,
diminui com a distancia aos elétrodos de tal forma que o contributo da conducdo na

agua se torna desprezavel em zonas suficientemente afastadas dos elétrodos.

Desta forma é esperado que o efeito da variacdo do nivel de 4gua na resisténcia
global vista entre os elétrodos de fundo se torne insignificante com o aumento da

altura de agua.

Experimentalmente, esta condicao foi verificada para alturas de agua superiores a
8 cm, que sdo amplamente superados nas condicBes de ensaio pretendidas, no que
diz respeito aos elétrodos inferiores. A altura de agua terd de ser ainda um pouco
maior para que as variacdes da mesma também nao influenciem, de modo sensivel,
as medi¢Oes feitas com os elétrodos da face lateral (de compensagéo); mas com as

alturas previstas (acima de 50 cm) essa condicao fica largamente salvaguardada.

3. Implementacéo do sistema de medicéo

Para a medi¢&o da densidade de sedimento em ensaios de turbidez é instrumentado o
fundo do canal com um total de 10 elétrodos. O elétrodo consiste num disco em ago
inox com 30mm de didmetro e 2mm de espessura. Os elétrodos sdo embutidos por
encaixe numa matriz em acrilico com dimensdes 500x300 mm e 4 mm de espessura,
criando uma superficie plana, sem irregularidades, de forma a ndo perturbar processo
de sedimentacdo. Os elétrodos sdo colocados em pares equidistantes, a 10cm,
perfazendo um total de 5 pares de elétrodos para medi¢do da densidade superficial de
depdsito de sedimento. Esta placa de acrilico é posteriormente colocada no fundo do

canal, formando a superficie horizontal plana devidamente instrumentada.
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(b)

Fig. 6 (a) Placa de acrilico com os elétrodos; (b) pormenor dos elétrodos

Os elétrodos sdo ligados a um circuito eletrénico que implementa as fun¢bes de
excitagdo dos elétrodos com uma corrente alternada de amplitude constante,
condicionamento de sinal [7], medicdo da amplitude pico-a-pico da tensado alternada,
interface com o sistema de aquisi¢cdo e ainda a multiplexagem individual dos elétrodos
por meio de relés. O circuito foi desenvolvido para permitir uma facil e expedita
utilizacdo no local dos ensaios, necessitando apenas de uma fonte de alimentagéo e

interface para o sistema de aquisi¢éao.
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2,5 kHz Iac

Oscilador de Detector | ] y
onda quadrada Fonte de corrente 5‘_ de pico == .
Para os de Howland Vac
eléctrodos
— Detector
O Il depico | Amplificador \
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O Tl ] 5 Comando Para o sistema
o = g de aquisicao
. . . <
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Q == -— ................... =1
1 =
O-- el 1
Relées | i Select

Fig. 7 Diagrama do circuito eletrénico e interface com os periféricos.

A tensdo de onda quadrada que excita a fonte de corrente é implementada por circuito
classico de oscilador de relaxacéo [8]. A corrente de excitacdo é executada por uma
fonte de Howland dimensionada para produzir um onda quadrada de 1mA de
amplitude de pico. A vantagem desta fonte de corrente é permitir aplicar uma corrente
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constante a uma carga variavel (a resisténcia entre os elétrodos) e com referéncia a
massa do circuito. Os detetores de pico sdo executados com retificadores de preciséo,
que desmodulam a amplitude positiva e negativa da onda quadrada. O amplificador-
subtrator elabora uma tensdo DC proporcional a amplitude da tensdo AC dos
elétrodos, ou seja a tensao resultante dos elétrodos excitados pela corrente Ic. Esta
abordagem de medicdo da amplitude AC permite implementar medi¢cdes do sedimento
insensiveis a componentes continuas de sinal, normalmente causados por efeitos

eletroquimicos.

A energizacdo dos 6 relés é comandada por multiplexagem de 3 sinais binarios

provenientes do sistema de aquisicao.

O sistema de aquisicdo é implementado com um moédulo de saidas binarias e um
modulo de entradas analdgicas, ambos da National Instruments. O programa de
comando-aquisicdo € implementado em Labview (da National Instruments) e permite
comandar a selecdo de pares de elétrodos e realizar a medicdo e o armazenamento

de dados, em modo automético, durante os ensaios de experimentais.
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Fig. 8 Realizac&o do circuito em placa de circuito impresso

4. Ensaios experimentais e principais resultados

Para validacdo e parametrizacdo do modelo tedrico anteriormente enunciado, foram
levados a cabo varios ensaios experimentais em variadas condigbes ambientais
devidamente monitorizadas. Cada ensaio consistiu em adicionar varias porc¢des de
sedimento, cuidadosamente pesadas e depositadas, com auxilio de um tubo guia de
dimensbes conhecidas. Para assegurar uma distribuicdo uniforme do depdsito sobre
os elétrodos, o sedimento em po6 foi adicionado por intermédio de um espalhador,
como ilustrado na Fig. 9. Este método pretende estabelecer as condi¢cbes padrao na

determinacdo da densidade superficial de sedimento em g/cm® e garantir os
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pressupostos necessérios de distribuicdo uniforme do sedimento sobre os elétrodos.
Foram utilizados nestes ensaios tubos guia com didametros de 65 e 80mm que, por
serem superiores ao didmetro dos elétrodos, permitiram obter depositos uniformes na
vizinhanga dos elétrodos mesmo depois de ser retirado o tubo, condi¢do necessaria

para se efetuarem as medi¢gBes da tenséo elétrica.

SR

«—————Tubo guia

— 1

Sistema de aquisicéo

Circuito
electrénico

Fig. 9 Método experimental de deposicdo de sedimento nos elétrodos imersos em agua.

O modelo tedrico foi parametrizado com os resultados experimentais pelo método dos
minimos quadrados e o resultado apresenta-se no grafico da Fig. 10. Da

parametrizacdo resulta um ajuste do modelo tedrico aos dados experimentais obtidos

com um coeficiente R?>=0,98.

Vm/Vc (VIV)

0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50
Densidade de sedimento (g/cm”2)

Fig. 10 Resultados experimentais (pontos X vermelhos) e ajuste da curva tedrica (azul).
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O grafico da Fig. 10 mostra ainda que a sensibilidade da medi¢ao vai diminuindo com
o aumento da densidade superficial como era esperado, em virtude da &rea de

sedimento disponivel sobre os elétrodos aumentar com a espessura deste.

Experimentalmente foi verificado que a densidade volumica do sedimento seco era de,
aproximadamente, 1g/cm®, pelo que o grafico da Fig. 10 pode ser diretamente
interpretado em funcdo da espessura do sedimento em cm. Nessa perspetiva, 0
método de medicdo proposto € aplicAvel a espessuras <lcm satisfazendo os
requisitos iniciais. Verifica-se, além disso, que o método proposto ainda apresenta
sensibilidade para medicdo de espessuras até pelo menos o dobro da escala inicial,

i.e. até 2cm.

5. Discussao e conclusoes

O sistema proposto permite medir densidades superficiais de sedimentos de forma
ndo intrusiva e ao longo do tempo com uma incerteza maxima de 10% do valor
estimado pelo modelo tedrico usado. A disperséo de resultados resulta na dificuldade
de estabelecer a densidade superficial padrdo cumprindo o pressuposto de camadas
homogéneas de sedimento que, por ser de dificil execucdo, pode introduzir erros na
parametrizacdo da curva teorica. Os resultados experimentais corroboram esta
interpretacdo, por se verificar uma maior dispersdo dos mesmos no inicio de escala,
onde a sensibilidade deste método evidencia uma maior variacdo ndo linear,
apresentando-se mais sensivel no inicio de escala, i.e. para quantidades reduzidas de

sedimento.

A solucao de instrumentacdo desenvolvida permite atenuar os efeitos eletroquimicos
nos elétrodos, eliminar os efeitos das forcas eletromotrizes residuais e compensar as
perturbacBes da condutividade da agua. Os resultados experimentais evidenciam que
0 sistema proposto permite executar as medicbes mesmo quando existe sedimento
em suspensdo e compensar os efeitos de variagdo da condutividade da agua
(essencialmente devidos a variacdo de salinidade e/ou variacdo de temperatura) com
0 recurso a elétrodos de compensacdo. Com efeito, verificou-se experimentalmente
que o método de medicdo proposto permite compensar variagdes da salinidade da
agua de modo a ter uma variacdo da grandeza V/V. < 1% mesmo para situacées em
gue ocorra uma variacao de 50% na condutividade da agua. Quanto a compensacao
do efeito da temperatura nas medicbes de sedimento verificou-se uma variacdo da

grandeza V,/V. < 2% para amplitudes térmicas de 20 K.
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DESENVOLVIMENTO DE UM NOVO TIPO DE ARTEFACTO PARA S UPORTE AS
VERIFICACOES INTERMEDIAS DE MAQUINAS DE MEDICAO POR
COORDENADAS TRIDIMENSIONAIS DE APOIO A INDUSTRIA.

- Uma abordagem pratica a avaliacdo da conformidade -
Fernando Ferreira

CATIM - Centro de Apoio Tecnolégico a Industria Metalomecanica

RESUMO

De uma forma geral, na industria, quando um processo de medi¢cdo, em maquinas de medigdo por
coordenadas tridimensionais, € bem executado, e 0s resultados obtidos apresentam desvios
anormais relativamente ao esperado, estamos perante um problema de producdo de pecas que nao
cumprem as especificacdes? Ou a maquina de medicdo por coordenadas ndo esta devidamente

calibrada?

Estas sdo as dlvidas que se colocam diariamente aos operadores de maquinas de medi¢do por

coordenadas.

Deste trabalho resulta uma série de contributos para minimizar este tipo de problemas e
simultaneamente garantir seguranca e fiabilidade aos processos de medicdo dentro das empresas,
avaliando a performance das maquinas de medicao por coordenadas tridimensionais recorrendo a um
novo tipo de artefacto calibrado que pode e deve ser utilizado para realizacdo das verificacbes
intermédias, entre calibracbes, ou sempre que existam duvidas sobre os resultados obtidos num

processo de medicao.

Palavras-chave
Artefacto calibrado, Fiabilidade e Seguranca nas medicfes, Maquina de Medicdo por Coordenadas,

MedigGes na Indlstria, Incertezas, Rastreabilidade.

ABSTRACT

In general, in the industry, when a measurement process in a coordinate measuring machine is well
executed, and the results obtained have irregular deviations from the expected, we are facing a
problem of production of parts that do not meet the specifications? Or the coordinate measuring

machine is not properly calibrated?
These are the questions that arise every day to operators of coordinate measuring machines.

This article presents some contributions to minimize these problems and simultaneously aims to
ensure confidence and reliability to the measurement processes in metrology laboratories in

companies, evaluating the performance of the three-dimensional coordinate measuring machines
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using a new type of calibrated artefact. This artefact should be used to make intermediate checks,
between calibrations, or when there are doubts about the results obtained in the measurement

process.

Keywords
Calibrated artefact, Confidence in the measurements, Coordinate Measuring Machines,

Measurements in the Industry, Uncertainties, Traceability.

Introducao

As maquinas de medicdo por coordenadas (CMM), normalmente conhecidas como
maquinas 3D, basicamente sdo equipamentos que medem as caracteristicas dimensionais e

geométricas de varios tipos de pecas.

Este tipo de maquinas, cuja utilizacdo se tem generalizado nas mais diversas areas da
indUstria, com especial relevancia nas exigentes industrias automével, espacial e
aeronautica, tém vindo a desempenhar um papel fundamental nos avancos que a metrologia

dimensional, aplicada a industria, tém obtido nos anos mais recentes.

A melhoria na flexibilidade, exactiddo e diminuicdo de tempo das medicdes (relativamente
aos convencionais instrumentos de metrologia dimensional), veio justificar a rapida
aceitacao deste tipo de maquinas na industria, onde dificilmente existem pecas cujas formas
e dimensBes ndo possam ser medidas com uma maquina deste tipo. Como tal, passaram a

ser parte integrante dos sistemas de controlo da qualidade das empresas.

O desenvolvimento deste tipo de maquinas de medicdo por coordenadas foi favorecido pela
evolugdo dos sistemas de medicdo de deslocamento electrénico, que contribuiram para
aumentar a qualidade das mesmas e viabilizaram a sua integragcdo nos sistemas

automatizados de fabricacdo e controlo.

Face a uma reduzida oferta de artefactos calibrados para verificacdo de maquinas de
medi¢&do por coordenadas, desenvolveu-se um novo tipo de artefacto para dar suporte aos
laborat6rios de metrologia dimensional com maquinas deste tipo, calibrado por uma
méaquina de medicdo por coordenadas de alta exactiddo e capaz de reproduzir a
generalidade dos elementos geométricos que normalmente sdo medidos numa maquina de

medi¢&o por coordenadas.

Este trabalho procura também desenvolver um método pratico e intuitivo, de monitorizar e

avaliar a conformidade das maquinas de medicéo por coordenadas, para que os operadores
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deste tipo de maquinas possam realizar analises rapidas e conclusivas sempre que se

confrontem com davidas sobre os resultados obtidos de uma medicéo.

Artefactos e pecas padréo utilizadas na industria

Nos laboratérios das empresas é comum encontrar pecas de producdo que ajudam os
operadores a fazer uma andlise rapida ao estado de uma maquina de medi¢do por
coordenadas. O ensaio dimensional e/ou geométrico que efectuam, avaliando os resultados
de medicdo de elementos especificos da mesma peca, ao longo dos tempos, permite

acompanhar a evolucéo e a coeréncia de resultados.

A utilizacdo de uma peca de producdo como referéncia, efectuando sempre a mesma rotina
de medi¢éo, permite controlar e monitorizar a estabilidade de uma méaquina de medicao por

coordenadas.

No entanto, em muitos casos, o tipo de pecas produzidas sdo pouco adequadas a este tipo
de ensaios, devido a caracteristicas dimensionais, geométricas e de estado de superficie
sofriveis, obrigando a recorrer a artefactos calibrados.

Entre os principais artefactos calibrados, existentes na actualidade, utilizados como
artefactos de referéncia estdo as barras, os tetraedros, 0os cubos e as placas, todos com
esferas padréo.

<
o~
-
-

Figura 1 — Tipo de artefactos calibrados existentes na actualidade.

Todos os artefactos referidos apresentam boas caracteristicas de dureza, baixos erros de
forma e uma geometria relativamente simples. Estes equipamentos sdo fabricados com

especificagdes técnicas bem definidas, apresentando boa rigidez e boa estabilidade térmica.

Os condicionalismos encontrados na maioria dos artefactos existentes passam por
apresentarem limitagBes quando se pretende executar uma analise rapida e intuitiva aos
resultados obtidos numa verificagdo intermédia, acerca do estado da maquina, referentes as

dimensOes e geometrias avaliadas.
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Como tal, por vezes € necessario desenvolver outro tipo de artefactos, com elementos
geomeétricos similares aos das pecas medidas regularmente (vindas do processo de
producdo), reproduzindo mais fielmente os elementos e caracteristicas que se pretendem

avaliar.

Um novo tipo de artefacto

Face aos condicionalismos referidos, foi desenvolvido um novo modelo de artefacto que
contempla a maioria dos elementos geométricos possiveis de medir e avaliar numa peca,

utilizando uma maquina de medi¢&o por coordenadas.

Figura 2 — Desenvolvimento do artefacto proposto.

De seguida, o artefacto proposto foi medido utilizando para o efeito a maquina de medicéo
por coordenadas, de alta exactiddo e seguindo o método da multi-orientacédo (plano XY, XZ

e YZ), conforme ilustra a figura 3.

., -~ ,
Figura 3 — Artefacto calibrado em CMM de alta exactidéo (plano XY, XZ e YZ).

As méaquinas de medicdo por coordenadas, de alta exactiddo, podem dar suporte aos
processos de calibracdo de padrées e ao desenvolvimento de novos produtos de elevado

rigor dimensional e geométrico.
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Centro de maquinagem e
produgéo de pecas

Figura 4 - Objectivo do artefacto.

Com o desenvolvimento deste artefacto, o
objectivo a alcancar, foi desenvolver uma peca
possivel de medir em maquinas de
coordenadas de apoio a producdo (ambiente
industrial), cujos valores obtidos fossem
rastreaveis a uma maquina de coordenadas, de
alta exactidado, e que o resultado dessa analise
fosse de facil interpretagdo, conclusivo e
sobretudo intuitivo para que o operador possa
validar com fiabilidade a prépria maquina, e por
conseguinte validar com seguranca 0sS
resultados obtidos nos processos de ensaio

dimensional e geométrico.

Utilizando o mesmo protocolo de ensaio, o
artefacto devera ser sujeito a medicdo numa
maquina de medicdo por coordenadas de apoio
a producdo (incertezas ligeiramente mais altas),
gue apresentara desvios relativamente aos

resultados obtidos pela maquina de medicéo

por coordenadas de referéncia, garantindo desta forma rastreabilidade.

Da andlise dos desvios encontrados, comparando com os resultados obtidos (no processo

de medicdo com a maquina de alta exactiddo) e apresentados nos relatérios de ensaio

dimensional e geométrico, poder-se-a

medicao, ou néo.

Os principais factores que influenciam os resultado

efectuar a validacdo da méaquina e do processo de

s obtidos e a sua exactidao

Conhecer bem as potencialidades de um sistema de medicdo € de especial importancia,

pois permite definir todo o processo de medi¢cdo que sera responsavel pelo controlo das

especificacbes de um determinado produto especifico referente a um projecto, no entanto, €

também importante conhecer bem as limitagdes que esses mesmos sistemas apresentam.

No desenvolvimento deste trabalho, foi considerado importante como fonte de influéncia,

para os resultados finais obtidos, o seguinte:

» Alinfluéncia do erro derivado da maquina de medicdo por coordenadas (referéncia):
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Incerteza da CMM-3D - Tipo B-R =1
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» A influéncia da componente por falta de reprodutibilidade da maquina de medicdo
por coordenadas (referéncia):

Componente por falta de
reprodutibilidade da CNMIM
Alcance U =
Alcance . =1

Max- N reprodut
Afin )

—_—
[ 1 u,(y)= u(x,)Xc, = ||% X(ay—a_)*x1
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* Ainfluéncia da disperséo dos valores obtidos na calibracéo do artefacto:
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1{(}'1) — |?
N Graus de Liberdade = 4

* Alinfluéncia da temperatura:

Temperatura - Tipo B-R c; = aXAt
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A definicdo de critérios de aceitagcdo e validagdod  as maquinas de
medic¢ao por coordenadas, na industria

Este ponto é sem davida um dos mais criticos de abordar, pelas mais variadas razdes.

Por um lado, em ambiente industrial encontramos diferentes marcas e diferentes

modelos de maquinas de medicdo por coordenadas, que obviamente apresentam
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diferentes caracteristicas. Por outro lado, enquanto alguns procuram cumprir com as
especificagbes dos fabricantes, procurando obter sempre a incerteza mais baixa
possivel, outros procuram garantir que 0s erros que a maquina de medigdo por
coordenadas, mesmo estando fora das especificagcbes do fabricante, néo

comprometam a avaliacdo da conformidade das pecas produzidas.

Como é dificil definir um compromisso que sirva para todas as maquinas deste tipo, a
recomendacdo aqui apresentada procura ser exequivel, prética, intuitiva, fiavel e
representa uma abordagem possivel para a avaliacdo da conformidade das maquinas
de medicao por coordenadas tridimensionais na industria, recorrendo a um novo tipo

de artefacto calibrado.

O artefacto depois de calibrado na maquina de medi¢cdo por coordenadas, de alta
exactidao, terd relatorios (plano XY, XZ e YZ) dos varios elementos medidos e
respectivas caracteristicas avaliadas, que servirdo de suporte comparativo para as
verificagcbes intermédias efectuadas nas maquinas de medi¢do por coordenadas da

inddstria.

Com os dados obtidos, serd possivel determinar um coeficiente de multiplicacdo para
avaliagcdo da conformidade das maquinas de medi¢é@o por coordenadas tridimensionais
na indastria, recorrendo a artefactos calibrados, sendo considerado para o calculo
desse coeficiente a incerteza expandida apresentada nos certificados de calibracdo do

novo artefacto e o erro maximo admissivel da maquina de medig&o por coordenadas.

ucertificado

Coeficient ltiplicagdo =
oeficiente multiplicagao MPE,y,,

Este coeficiente deverd ser aplicado a todos os resultados apresentados nos
certificados, permitindo validar as maquinas de medi¢cdo por coordenadas e a sua

performance.

|Valor medido — Valor referéncial
< MPE:yy X Coeficiente multiplicacio
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O trabalho desenvolvido, que aqui se encontra resumido, procura chegar a conclusées
sobre uma abordagem possivel para avaliar a performance das maquinas de medicéo
por coordenadas tridimensionais na industria, recorrendo a artefactos calibrados, dai
ter resultado estas formulas que nos permitem efectuar essa avaliagao.

Principais conclusdes

Ao longo deste estudo, ficou evidente que face a reduzida variedade deste tipo de
produtos, existe ainda a necessidade de desenvolver mais artefactos, nalguns casos
adequados ao tipo de produto que cada empresa produz e controla, de forma a avaliar

o desempenho metrolégico das maquinas de medig&o por coordenadas.

Ficou também evidente que com a implementagéo destes processos de controlo, na
indastria, serd possivel, por um lado controlar a estabilidade e o desempenho da
méaquina de medi¢do por coordenadas através da analise dos valores obtidos ao longo
do tempo, e por outro lado comparar esses mesmos valores com os valores obtidos
(do mesmo artefacto e com o mesmo protocolo de medigdo) numa maquina de

medi¢cao por coordenadas de alta exactidao (referéncia).

A abordagem pratica deste trabalho demonstra que existe adequabilidade operacional
e metrolégica na utilizacdo de maquinas de medir por coordenadas, de alta exactidao,
para a calibracdo de artefactos com geometrias diversas, e como tal, todo este
processo sera mais um contributo para implementar uma boa cultura metrolégica nos
meios industriais, utilizando um método simples, eficaz e fiavel para garantir
rastreabilidade, fiabilidade e seguranca nos processos de medicdo e sobretudo uma
correcta avaliacdo da performance das maquinas de medicdo por coordenadas

tridimensionais na industria.
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HORIZON 2020

Programa Europeu de Metrologia para a Inovacéo e Investigacdo - EMPIR

Convite a apresentacdo de propostas

No inicio de fevereiro, 0 EMPIR, no ambito do programa-quadro Horizonte 2020, langou o
convite a apresentacdo de propostas de PRT (Potential Research Topics), para as areas de
Metrology for Industry e Research Potential, que decorre até finais de margo do corrente ano
(18 e 25 de marco, respetivamente).

JOINT IMEKO INTERNATIONAL TC3, TC5 AND TC22 CONFERENCE 2014
3 to 5 February, 2014 —Cape Town, South Africa

-

First Announcement

3 - 5 de fevereiro de 2014: Conferéncia Internacional IMEKO no ambito do
TC3, TC5 e TC22 nos dominios da Massa, Forca, Torque, Dureza e Vibracao,
realizada em Cape Town — Africa do Sul.

http://conferences.imeko.org/index.php/tc3-5-22/2014
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Jornadas Tecnologicas da Faculdade de Ciéncias e Tecnologias da
Universidade Nova de Lisboa, FCT-UNL (JORTEC), 10 - 17 de fevereiro de
2014.

http://eventos.fct.unl.pt/jortechem2014

XXVII Jornadas de Engenharia Quimica
do Instituto Superior Técnico, de 24 a 26
de marco de 2014, no Centro de
Congressos do IST (Pdlo da Alameda)

Uma Ebuligio
de Conhecimentos https://www.facebook.com/JEQIST ?ref=strea

m&hc_location=timeline

24,25 e 26 de Marco 2014

Centro de Congressos do IST

2014 European Flow Measurement Workshop: -
Ultrasonic & Coriolis Metering

Lisbon, Portugal - March 2014
Conducted by VSL and CEESI

European Flow Measurement Workshop: Ultrasonic & Coriolis
Metering

25 - 27 de margo de 2014, Sintra - Portugal

http://www.ceesi.com/Training/EuropeanFlowMeasurementWorkshop.aspx
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MATHMET 2014

o2 EURAMET T e aaibay

Physiatech-Technische Bundesanstal U.S, Department of Commerce
Besunschmeig urd (arin

MATHMET 2014

International Workshop on

Mathematics and Statistics for Metrology

24 — 26 de marcgo de 2014, PTB - Berlim

http://lwww.ptb.de/cms/fachabteilungen/abt8/fb-84/mathmet-2014.html

10" International Conference on Industrial Dimensional Metrology, 27" March —
28™ March 2014 / Bilbau — Spain

http://www.metromeet.org/en/index.php

5.2 Conferéncia Internacional de Metrologia — CAFMET 2014, 31 de margo a 3
de abril 2014, Pretoria, Africa do Sul.

http://www.cafmet2014.com/en/
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SYMPOSIUM OF THE ANALYTICAL DIVISION OF SPQ-2014

14-15 April 2014
COIMBRA, PORTUGAL

14-15 de abril de 2014: Simpdésio SPQ-Analitica-2014

Datas Importantes:

o Data limite para submisséo de abstracts: 15 de dezembro 2013
o Notificacdo aos autores de aceitacdo: 1 de janeiro de 2014

e Inscri¢do a custo reduzido : 1 de fevereiro de 2014

http://analytical2014.eventos.chemistry.pt/

CLME2014 A Metrologia e o Controlo da Qualidade na

e, Industria

7.° Congresso Luso-Mogambicano de Engenharia,
14 - 18 de abril de 2014, Pemba, Mocambique,

Datas Importantes:

o Data limite para submisséo de abstracts: 15 de outubro de 2013
e Carta de aceitacdo: 31 de outubro de 2013

e Inscri¢do a custo reduzido : 15 de novembro de 2013

e Rececao dos artigos: 31 de dezembro de 2013

o Data do Congresso: de 14 a 18 de abril de 2013

http://paginas.fe.up.pt/cime/2014
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2014

FACULDADE DE CIENCIAS DA
UNIVERSIDADE DE LISBOA

Workshop on Quality in
Analytical Measurements

Lisboa, 19-21 de maio de 2014

QUALITY IN
ANALYTICAL
MEASUREMENTS

Datas Importantes:

« Data limite para submissao de abstracts: 31 de marco de 2014
« Notificacdo de aceitacdo: 15 de abril de 2014

e Inscrigdo a custo reduzido : 31 de marco de 2014

http://www.fc.ul.pt/conferencia/eurachem-2014

IEEE INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON

Medical
e e Measurements
and Applications

JUNE 11-12, 2014 - ISCTE - UNIVERSITY INSTITUTE of LISBON - LISBON, PORTUGAL

Datas Importantes:

o Data limite para submisséo de abstracts: 31 de janeiro de 2014
o Notificacdo de aceitacdo: 1 de marco de 2014

e Simposio: 11 - 12 de junho de 2014.

http://memea2014.ieee-ims.org/
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Conferéncia Nacional - CONFMET 2014

Lisboa, 26 e 27 de junho de 2014
Organizada por: LNEC, LNEG, SPMet e RELACRE

IMEKO joint
Symposium 2014
TC1-TC7 -TG13

Measurement Science Behind Safety and

Security

O Simposio IMEKO TC1-TC7-TC13 é organizado pela RELACRE, com o apoio do
GovernoRegional da Madeira (LREC, DRCIE, IGA) e da SPMet. Este evento sera
realizado no VIDAMAR Resort Hotel, Funchal - Madeira, de 3 - 5 de setembro de

2014.

Datas Importantes:
o Data limite para submissdo de abstracts: 15 de fevereiro de 2014
o Notificacdo de aceitacdo: 8 de marco 2014
e Inscricdo a custo reduzido : 15 de junho 2014
e Rececao dos artigos: 22 de abril 2014
www.imekotc7-2014.pt
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International Conference
Advanced Mathematical and Computational Tools

in Metrology and Testing
(AMCTM 2014)

€9

Sao Petersburgo, Russia
10-12 de setembro de 2014

http://mwww.vniim.ru/AMCTM-first.html
M M C 01-

METROLOGY FOR METEOROLOGY AND CLIMATE

International workshop on
Metrology for Meteorology and Climate

15" September — 17" September, 2014, Portoroz, Slovenia
http://www.mmc-2014.org/

Metrologia_e_Calibracao - [Férum Metrologia & Calibracao]

Continuamos a contar com o Férum Metrologia & Calibragdo como espacgo da
SPMet para a divulgacdo de noticias, troca de informagfes técnicas e
resposta a questbes sobre Metrologia, Instrumentacdo, Incertezas,
Acreditacao, Qualidade, Normalizacéo e temas relacionados.

http://www.spmet.pt

58


http://www.vniim.ru/AMCTM-first.html
http://www.mmc-2014.org/

IMEKO joint
Symposium 2014

2014 Joint IMEKO TC1-TC7-TC13 Symposium will take place at VIDAMAR
Resort Hotel, Funchal, Madeira Island in 3 - 5 September 2014

The Symposium is organised by RELACRE, with the support of the Regional

Government of Madeira Autonomous Region (LREC, DRCIE, IGA) and SPMet

www.imekotc7-2014.pt
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