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Resumo

Este relatério descreve o processo de reavaliacdo das incertezas de medicao no ensaio de misturas
betuminosas — determinacdo da percentagem de betume, realizado pela Unidade de Pavimentos e
Materiais para Infraestruturas de Transportes do LNEC - Ensaios e Metrologia
(UPAVMAT / LNEC-EM). O presente documento contém uma descricdo suméaria do ensaio estudado,
apresentando o correspondente balanco das incertezas de medicdo obtido com base na aplicagdo do
método GUM.

Palavras-chave: Incerteza de medicéo / Percentagem de betume / Mistura betuminosa / Pavimento /

Transportes

RE-EVALUATION OF MEASUREMENT UNCERTAINTIES AT THE PAVEMENTS
AND MATERIALS FOR TRANSPORT INFRASTRUCTURES LABORATORY OF
LNEC — TESTING AND METROLOGY

Bituminous mixtures testing — Determination of the bitumen content

Abstract

This report describes the revision of the measurement uncertainty procedure of measurement in
bituminous mixture testing — determination of the bitumen content, performed by the Pavements and
Materials for Transport Infrastructures Laboratory of LNEC - Testing and Metrology
(UPAVMAT / LNEC-EM). This document contains a brief description of the studied test, presenting the

corresponding measurement uncertainty budget obtained by the GUM method.
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Transport
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1| Introducéo

No Laboratério Nacional de Engenharia Civil (LNEC) coexistem diversas Unidades Operativas que
desenvolvem uma significativa atividade experimental enquadrada num Sistema de Gestdo da
Qualidade comum e dedicado, suportado por uma estrutura organizacional interna designada por
LNEC — Ensaios e Metrologia (LNEC-EM). Os ensaios laboratoriais desenvolvidos pelas Unidades
Operativas do LNEC-EM incorporam, na sua maioria, a medi¢céo de grandezas e, consequentemente,
os requisitos da qualidade para a expressdo dos resultados dessa medicdo, ou seja, das suas

estimativas e respetivas incertezas associadas.

O Ndcleo de Qualidade Metrolégica (NQM), inserido no Centro de Instrumentagéo Cientifica, € um setor
do LNEC com competéncias apropriadas para promover estudos de caracterizagdo metrolégica, quer
relacionados com métodos de ensaio e de calibracdo, quer com os instrumentos e sistemas de
medic&o. A colabora¢éo do NQM com outros setores do LNEC é traduzida na concretiza¢éo deste tipo
de estudos, com particular destaque para a avaliacdo das incertezas de medicdo associadas as
grandezas (de entrada, intermédias e de saida) medidas em ensaios realizados pelas Unidades
Operativas do LNEC-EM.

O presente estudo exemplifica um destes casos, relacionado com o ensaio de misturas betuminosas —
determinacéo da percentagem de betume — realizado pela Unidade de Pavimentos e Materiais para
Infraestruturas de Transportes (UPAVMAT), constituindo uma resposta a solicitacdo efetuada pelo

Nucleo de Infraestruturas de Transportes do Departamento de Transportes do LNEC.

Tratando-se de uma Unidade Operativa integrada no Sistema de Gestdo da Qualidade do LNEC-EM,
este estudo permite, também, cumprir um requisito normativo importante que decorre da aplicagédo da
norma de referéncia (NP EN ISO/IEC 17025), que indica o conjunto de requisitos gerais de competéncia

gue os laborat6rios de ensaio e calibracao devem cumprir.

Em particular, a declaracao da incerteza de medi¢&o constitui um dos requisitos normativos aplicaveis
aos ensaios laboratoriais, correspondendo a um elemento de quantificagdo da qualidade das medicdes
realizadas. Faz-se notar que este parametro adquire uma importancia particular ao suportar a avaliacdo
de conformidade dos materiais ensaiados. Em acréscimo, permite a comparacdo entre medicfes
obtidas em ensaios laboratoriais realizados por outras entidades, por exemplo, em ensaios de aptidao

e de comparacéo interlaboratorial.

Neste documento é descrito o processo de avaliacdo das incertezas de medi¢do no ensaio de
determinacéo da percentagem de betume (pelo método da centrifugagcdo) em misturas betuminosas,
com base na atividade laboratorial desenvolvida pela UPAVMAT no ambito da caracterizacdo
experimental de materiais utilizados na pavimentacdo de infraestruturas rodoviarias e aeroportuarias.
Embora este ensaio tenha sido anteriormente estudado pelo NQM (Lages Martins; Silva Ribeiro; 2009),

a motivacado para a reavaliacdo solicitada decorre da necessidade da atualizacdo da formulacao
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probabilistica das componentes de incerteza de medicao, tendo em conta a capacidade experimental

atual da UPAVMAT e a evolucéo do enquadramento normativo entretanto ocorrida.

O Capitulo 2 deste documento apresenta uma descri¢cdo sumaria do ensaio estudado no que se refere
ao seu objetivo, método e procedimento de ensaio adotado. Menciona, igualmente, o conjunto de
relagBes funcionais que se estabelecem entre as varias grandezas de entrada e saida envolvidas, bem
como a formulagdo probabilistica que conduz a elaboragédo dos respetivos quadros de balanco de
incertezas de medicdo pelo método GUM (JCGM 100; 2008), atendendo a reduzida ndo linearidade
associada aos modelos matematicos representativos dos processos de medicdo. O Capitulo 3 é
dedicado as consideracfes finais, encontrando-se em Anexo os dados de referéncia relativos as
grandezas de entrada e de saida do modelo matematico associado ao ensaio, para apoio a validagao

de ferramentas computacionais de célculo da incerteza de medicdo da percentagem de betume.

2 LNEC - Proc. 0904/1301/1271102
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2| Ensaio de determinacao da percentagem de betume

2.1 Descricdo sumaria

O ensaio estudado tem por objetivo a determinacéo da grandeza percentagem de betume associada a
uma mistura betuminosa?, constituindo um dos varios ensaios experimentais realizados pela UPAVMAT
no ambito da sua atividade laboratorial de caracterizacdo de materiais utilizados na pavimentacdo de

infraestruturas rodoviarias e aeroportuarias.

A norma de ensaio vigente (EN 12697-1; 2020) exp8e um conjunto de métodos de ensaio visando a
determinacdo da percentagem de betume em misturas betuminosas entre os quais o método de
centrifugacdo (Anexo B: B.1.5), adotado pela UPAVMAT na concretizac@o experimental deste ensaio.
Como a sua designacéo sugere, este método de ensaio é suportado na utilizacdo de um equipamento
de centrifugacéo (vide Figura 2.1) que promove a remocao do betume presente na amostra ensaiada,

sujeita a acéo quimica de um solvente.

Figura 2.1 - Equipamento de centrifugagéo utilizado pela UPAVMAT

A realizacdo do ensaio em estudo é antecedida pela fase preliminar de preparacdo de provetes de

ensaio, composta pelo seguinte conjunto de a¢des sequenciais:

1. Caso exista dificuldade em desagregar a amostra, pode proceder-se ao aquecimento da
amostra de mistura betuminosa numa estufa durante um periodo nédo superior a quatro horas;
esta acao visa diminuir a resisténcia da amostra a sua posterior descompactacéo; salienta-se
que, em alguns casos, a temperatura ndo deve ultrapassar os 85 °C, de modo a evitar uma
alteracao significativa da amostra laboratorial;

2. descompactacédo da amostra, ou seja, a separacao das particulas de agregado aglomeradas

pelo betume que constituem a mistura betuminosa;

1 Constituida por particulas de agregado (material granular de origem natural, artificial ou reciclado) aglomeradas
por um ligante betuminoso (cujo constituinte principal, o betume, € um hidrocarboneto derivado do petréleo bruto).

LNEC - Proc. 0904/1301/1271102 3
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3. determinacdo da dimensdo maxima de agregado que constitui a amostra de mistura
betuminosa, com recurso a peneiros se necessario; note-se que existe uma relacdo normativa
estabelecida entre a dimensédo maxima de agregado e a massa minima do provete de ensaio;

4. reducdo da amostra laboratorial, por exemplo, pelo método de esquartelamento, tendo por
objetivo a diminui¢cdo da sua massa para valores mais proximos dos necessarios a formagéo
de um provete de ensaio; e

5. formacéo de um provete de ensaio de acordo com o valor minimo da massa determinado pelos

resultados do ensaio de peneiracdo referido no ponto 3.

Finalizada a fase de preparacdo do provete, é possivel proceder a realizacdo do ensaio de
determinacdo da percentagem de betume, no caso da UPAVMAT, pelo método de centrifugagéo. O
procedimento de ensaio adotado é suportado na norma de ensaio vigente (EN 12697-1; 2020), no qual

se identificam diversas etapas descritas em seguida e ilustradas de forma esquematica na Figura 2.2.

DETERMINACAO DE MASSA CONSTANTE
recipiente de centrifugacao + papel de filtro
recipiente de centrifugacao + papel de filtro + provete

ADICAO DE SOLVENTE AO PROVETE

CENTRIFUGACAO
(com adi¢io de solvente)

RECOLHA DE SOLUCAO OBTIDA POR DETERMINACAO DE MASS
CENTRIFUGACAO recipiente de centrifugacao + papel de filtro +
(solvente + betume + matéria mineral) agregado apos extraccio de betume

REMOCAO DE SOLVENTE
POR AQUECIMENTO

l_—. A 1 0 DA MASSA DO CADINHO

INCINERACAO EM FORNO
(500 °C a 600 °C)

DETERMINACAO DE
MASSA
cadinho + residuo incinerado

ADICAO DE SOLUCAO DE DETERMINACAO DE MASSA CONSTANTE
CARBONATO DE AMONIO cadinho + matéria mineral (cinzas)

Figura 2.2 - Representagdo esquematica do procedimento de ensaio para a determinagdo da percentagem de
betume pelo método da centrifugagéao

A fase inicial do ensaio compreende a determinagcédo da massa do conjunto formado pelos elementos
recipiente de centrifugacéo e papel de filtro, bem como, do mesmo conjunto acrescido do provete de

ensaio. Ambas as medi¢des citadas devem ser realizadas em situacdo de massa constante que,
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segundo a norma de ensaio (EN 12697-1; 2020), é determinada pela realizacdo de pesagens

sucessivas em intervalos néo inferiores a uma hora que revelem diferencas relativas inferiores a 0,10%.

Obtidas as estimativas destas duas mensurandas de interesse, o provete de ensaio colocado no interior
do recipiente de centrifugacdo € completamente submerso num solvente (a UPAVMAT recorre a
utilizacéo do tolueno como substancia solvente) durante um periodo de tempo inferior a uma hora. Esta
etapa tem por objetivo promover, por acdo quimica, a separagdo do betume que envolve as particulas
de agregado que constituem o provete de ensaio.

A centrifugacéo do provete decorre a uma velocidade de rotacdo ndo superior a 3600 rotacfes por
minuto promovendo-se, durante este processo, a adicdo sucessiva de solvente (aproximadamente
200 mL) até se constatar qualitativamente que a solugéo captada por centrifugagdo (contendo betume,
solvente e matéria mineral) se apresenta quase incolor indicando, deste modo, a finalizacdo do
processo de extracdo do betume que envolve as particulas de agregado que constituem o provete de
ensaio. Posteriormente, € efetuada a determinacdo da massa do conjunto recipiente de centrifugacéo,
filtro e agregado apos extracdo do betume (em situacdo de massa constante), bem como do volume

total da solucdo captada durante o processo de centrifugacgéo.

A determinagdo da mensuranda designada por percentagem de betume associada ao provete
ensaiado, implica a quantificagdo da matéria mineral presente na solu¢do captada no processo de
centrifugacdo. Neste sentido, é promovida a recolha de 100 mL desta solucdo para o interior de um
cadinho cerdmico cuja massa é previamente conhecida. A remocé&o do solvente presente na solugéo é
efetuada por via de evaporacdo mediante o aquecimento do cadinho em banho de vapor ou placa

elétrica.

O residuo obtido por este processo térmico — mistura de betume e matéria mineral — é sujeito a
incineracdo num forno (vide Figura 2.3) a uma temperatura elevada de cerca de 550 °C , tendo por
objetivo a eliminagdo do betume. Finalizada a operacéo de incineracao, € realizado o arrefecimento do
cadinho até temperatura ambiente ao que se segue a determinagdo da massa do conjunto cadinho e

residuo incinerado.

Figura 2.3 - Forno de incineragcdo da UPAVMAT

LNEC - Proc. 0904/1301/1271102 5
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O processo de quantificacdo mineral € finalizado com a adicdo de 5 mL de solucdo saturada de
carbonato de amoénia por grama de residuo incinerado, visando a recuperacdo do material mineral
perdido na incineragdo. Apds um periodo de uma hora, é efetuada a determinacdo da massa do

conjunto formado pelo cadinho e matéria mineral (cinzas) em situacdo de massa constante.

A determinacdo da mensuranda de interesse — percentagem de betume — decorre de um conjunto de

relagBes funcionais descritas, em pormenor, na sec¢ao seguinte.

2.2 RelagOes e diagramas funcionais

A grandeza percentagem de betume, S, exprime o racio entre a grandeza massa de betume, My, € a

massa seca do provete ensaiado, M, sendo habitualmente expressa em valor percentual,

s =2y 100. 1)
M

As grandezas de entrada presentes no modelo matematico apresentado sao obtidas por via indireta,

conforme descrito em seguida.

A grandeza massa de betume é determinada com base na quantificacdo das grandezas massa seca

do provete ensaiado e massa do agregado e cinzas, Mag+cin, mediante a expresséo

My, =M — Mag+cin- ()

Por sua vez, a massa seca de provete ensaiado € conhecida previamente a realizacdo do processo de

centrifugacdo mediante a medi¢éo da massa do conjunto recipiente de centrifugacéo e filtro, Mr+, e da

massa do mesmo conjunto acrescido do provete de ensaio, Mr++p, ambas em situagdo de massa

constante, permitindo escrever
M= Mr+f+p - Mr+f- 3)

No que respeita a massa de agregado e cinzas, esta grandeza corresponde a soma da massa do

agregado apds extracao do betume por centrifugacdo, M1, com a massa total de cinzas obtidas com o

processo de separacao da matéria mineral, Mo, isto €,

Mag+cin =M+ M,. 4)

No caso da grandeza massa do agregado apds extracdo de betume por centrifugacdo, a sua

guantificacdo decorre do modelo matematico
Ml = Mr+f+ag - Mr+f- (5)

onde Mrag € Mt cOrrespondem, respetivamente, a massa do conjunto recipiente de centrifugacéo,

filtro_ e agregado apds extracdo de betume por centrifugacdo e a massa do conjunto recipiente de

centrifugacao e filtro.

A massa total de cinzas é determinada por via indireta mediante o conhecimento das grandezas volume

total da solucdo captada por centrifugacdo, Vi, volume da solucdo captada utilizada no ambito do

6 LNEC - Proc. 0904/1301/1271102
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processo de separacdo da matéria mineral, Vs, € a massa das cinzas presentes neste Ultimo volume,

Mcin. O respetivo modelo matemético corresponde a

— McinXVy

M
2 Vs

(6)

Neste modelo, apenas a grandeza Mcin € obtida por via indireta, com base na diferenga algébrica entre
as grandezas de entrada massa do conjunto cadinho e cinzas em situacdo de massa constante, Mcad-+cin,

e a massa do cadinho utilizado no processo experimental de recuperacéo das cinzas, Mcad, OU S€ja,

Mcin = Mcad+cin - Mcad- (7)

Com o intuito de facilitar a compreensdo das relagcdes funcionais mencionadas anteriormente, a
Figura 2.4 apresenta o respetivo diagrama funcional associado a definicdo da mensuranda de interesse
percentagem de betume.

Mogoa —™
7 — Ma—*
Mgy —»
7 » (6) —= M —*
A .
4)
= My —=
Misgrag —™ 2) —= M, —»
®) - M —
”' M —= s
My >
B3 — M »
Mes,
Estagio Estagio Estagio
ucial mtermédio final

Figura 2.4 - Diagrama funcional da grandeza percentagem de betume

Nesta representacdo esquematica € possivel identificar a existéncia de trés estagios — inicial,
intermédio e final — na propagacao das incertezas de medi¢&o envolvendo, respetivamente, grandezas
de entrada, intermédias e, por ultimo, a grandeza de saida.

2.3 Balanco de incertezas de medicao

2.3.1 Estagio inicial

No conjunto de grandezas de entrada identificadas no estagio inicial definido na Figura 2.4, é possivel

distinguir dois grupos de grandezas consoante o dominio — massa ou volume — a que pertencem.

No dominio do volume, a medicdo da mensuranda volume total de solu¢do captada por centrifugacéo,
resulta da utilizacdo de um gobelet graduado com capacidade de 5 L e uma divisdo de 500 mL.
Atendendo a esta Ultima caracteristica metrolégica do instrumento de medi¢édo volumétrica em andlise,

constatou-se que as medi¢fes efetuadas pelo operador do ensaio consistem na medicdo com escala
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graduada (divisdo de 1 mm) da posi¢céo do nivel da solucao entre dois tracos de referéncia do gobelet,
efetuando uma interpolacdo da escala graduada proporcional ao volume correspondente a distancia
entre esses dois tragcos de referéncia (500 mL correspondendo a cerca de 24 mm), assumindo um
desvio maximo de 1 mm na medicéo, aproximadamente 1/24 do valor da divisdo do gobelet, ou seja,
cerca de 21 mL. O Quadro 2.1 resume a formulacao probabilistica adotada para esta componente de

incerteza, considerada dominante face as restantes (calibragédo do gobelet, por exemplo).

Quadro 2.1 - Formulagao probabilistica da grandeza volume total de solugdo captada por centrifugagao

Componente Distribui¢ao de Incerteza padrao de Graus de
. Fonte de incerteza o o .
de incerteza probabilidade medicao liberdade
o . 0,5 x 21 mL
oV Interpolacéo da escala volumétrica graduada Uniforme T = 6,1 mL 50

No gue respeita a grandeza volume de solugdo captada para efeito de quantificacdo da matéria mineral,
a sua medicao é efetuada mediante o recurso a uma proveta graduada de 100 mL (com divisao igual

a 1 mL). As respetivas componentes de incerteza identificadas correspondem a:

e exatiddo da proveta de 100 mL — a formulacdo probabilistica desta componente de incerteza é
suportada na adocdo de uma distribuicdo de probabilidade normal com uma incerteza de
medic&o padréo igual a 0,5 mL, a qual abrange a contribuicdo da observacao visual da escala;

o efeito de contragdo / expanséo térmica — a medi¢do volumétrica em analise decorre numa sala
laboratorial com temperatura compreendida, aproximadamente, no intervalo 20 °C + 5 °C, esta
componente de incerteza é quantificada admitindo uma variagdo da temperatura ambiente de
10 °C e um coeficiente de contracdo / expansdo térmica volumétrica do tolueno igual a
1,07 mL-°CL,

O Quadro 2.2 resume a formulagéo probabilistica associada as componentes de incerteza da medi¢édo

do volume de solucéo captada para efeito de quantificagcdo da matéria mineral.

Quadro 2.2 - Formulagao probabilistica da grandeza volume da solugédo captada

Componente Distribuicao de Graus de
. Fonte de incerteza N Incerteza padrao de medicéo .
de incerteza probabilidade liberdade
OV exa Exatidao da proveta graduada Normal 0,5 mL 50
Contragdo / expansdo  térmica 0,5-10°C - 1,07 mL-°C!
&V3tem o Uniforme o —3imL| 50
volumétrica do tolueno V3

No dominio da massa, a utlizagdo de instrumentos de pesagem diferenciados, consoante a
mensuranda de interesse a determinar, conduz a formulag6es probabilisticas distintas. No caso da
medicdo das grandezas massa do conjunto cadinho e cinzas e massa do cadinho, o instrumento de
pesagem utilizado (com a identificacdo 0702_003-1) apresenta um alcance de 200 g e uma resolucdo
de 0,1 mg enquanto que, para as restantes grandezas (massa do conjunto recipiente de centrifugagcéo

e filtro, do conjunto recipiente de centrifugacao, filtro e provete de ensaio ou do conjunto recipiente de
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centrifugacao, filtro e agregado) se recorre a um instrumento de pesagem (com a identificacdo

0702_006-1) com um alcance de 6,1 kg e uma resolucéo de 0,1 g.

Os Quadros 2.3 e 2.4 apresentam as respetivas componentes de incerteza de medi¢&o identificadas
para os dois instrumentos de pesagem utilizados no contexto da realiza¢do do ensaio de determinag&o
da percentagem de betume de misturas betuminosas, bem como as restantes componentes de
incerteza identificadas na vertente do método de ensaio adotado, nomeadamente, o arredondamento
imposto pela norma de ensaio, a estabilidade (a curto prazo) decorrente da definicdo de situacéo de
massa constante? e a realizacdo do zero do instrumento de pesagem previamente a realizacdo da

medicéo.

Quadro 2.3 - Formulagao probabilistica da grandeza massa medida com recurso ao instrumento de pesagem com a
identificagdo 0702_003-1

Componente . Distribuicao de 3 L Graus de
Fonte de incerteza Incerteza padréo de medicao
de incerteza probabilidade liberdade
My Calibragdo do instrumento  de Normal 0,00017 g 64
pesagem
ios si Ati i i 0,000 2
SMgey Desvios sistematicos do instrumento Uniforme g_ 0,00012 g 50
de pesagem V3
iva i io prévi i 0,0003
SMger Deriva instrumental (desvio prévio) Triangular g_ 0,00012 g 50
V6
i i 0,000 05
SMer Zero do instrumento de pesagem Uniforme 8 _ 0,000 03 g 50
V3
i i 0,000 5
M ired Arredondamento  normativo  da Uniforme 8 _ 0,000 29 g 50
medicdo V3
il i 0,0002-M
S Mgt Estabilidade (massa constante) Uniforme - ~0,00011-Mg 50

Quadro 2.4 - Formulagao probabilistica da grandeza massa medida com recurso ao instrumento de pesagem com a
identificagdo 0702_006-1

Componente ] Distribuicao de ; L Graus de
. Fonte de incerteza N Incerteza padrao de medicéo .
de incerteza probabilidade liberdade
My Calibragdo do instrumento de Normal 0,045¢g 63
pesagem
SMgey Desvios sistematicos do instrumento Uniforme 01g 50
=0,058¢g
de pesagem V3
— —— - 01
SMgyer Deriva instrumental (desvio prévio) Triangular 8 _ 0,041 g 50
V6
SM,e, Zero do instrumento de pesagem Uniforme 0,05¢g — 0029g 50
V3
ili i 0,0002-M
S Mgt Estabilidade (massa constante) Uniforme = = 0,00011-Mg 50

2A prética laboratorial da UPAVMAT é suportada num critério de massa constante (0,02 %) mais exigente do que
o valor referido na horma de ensaio (0,10 %).
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2.3.2 Estagio intermédio

A propagacéo das incertezas de medicao das grandezas de entrada referidas na seccéo anterior pelos
estagios intermédio e final ilustrados na Figura 2.4 esta associada a modelos matematicos lineares ou
de reduzida nao-linearidade pelo que, a determinacdo das incertezas de medicdo das grandezas
intermédia e da grandeza final pode ser realizada adequadamente com recurso a Lei de Propagacao
de Incertezas (LPI) expressa no GUM (JCGM 100; 2008).

No caso da grandeza massa das cinzas no volume de solugéo captada para efeito de quantificacdo da

matéria mineral obtida mediante a relacéo funcional (7), a aplicagéo da LPI conduz a

u? (Mein) = CI%/Icad+cin -u? (Mcagcin) + Cczad -u? (Mcaq) + 2 CMadicin ~ Meaq UM agrcin) * U(Meaa)

7"(1\/Icad+cin' Mcad)v (8)

Onde CMcad+cin =1le CMcad =-1

A expresséo anterior inclui um termo representativo da correlacdo existente entre as duas grandezas
de entrada visto que as suas estimativas sdo obtidas com recurso ao mesmo instrumento de pesagem
0 que implica, no caso de medi¢do de duas massas, que o coeficiente de correlacdo possa variar entre
zero e um, dada a natureza similar destas duas grandezas. Atendendo ao sinal dos coeficientes de
sensibilidade apresentados anteriormente, a majoracdo do termo de correlacdo na expresséo (8)
resulta de se considerar que a correlacdo entre as das grandezas de entrada é nula. A incerteza de

medi¢é@o padrdo combinada da grandeza intermédia em andlise pode assim ser escrita como

u(Mcin) = \/uz (Mcad+cin) +u? (Mcad)i (9)

O Quadro 2.5 apresenta o balanco de incertezas de medicdo da mensuranda de interesse construida
com base na informacgé&o probabilistica que consta no Quadro 2.3 apresentado na secg¢do precedente

e particularizado para um ensaio tipo (referenciado por “amostra #1”).

Quadro 2.5 - Balango da incerteza de medigdo da grandeza massa das cinzas no volume da solugéo captada para
efeito de quantificagdo de matéria mineral num ensaio tipo (amostra #1)

Grandezas Estimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuigbes para aincerteza | Graus de
de entrada medicao sensibilidade de medig¢do combinada liberdade
Xi X u(xi) ci ui(y) Vi
Mead-cin 73,164 g 0,0085¢ 1 0,0085¢ 50

Mead 72,3299 0,00038¢g -1 0,00038 g 124
Incerteza de medigdo combinada 0,0085¢g
Ve 0835 Graus de liberdade efetivos 50
Fator de expansao 2,05
Incerteza de medigao expandida (95 %) 0,017¢

O raciocinio exposto pode igualmente ser aplicado aos casos das grandezas intermédias massa do

agregado apoés extracao de betume por centrifugacéo,
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u(Ml) = \/uz (Mr+f+ag) + u? (Mr+f)1 (10)

massa do provete ensaiado,

u(M) = \/uz(Mr+f+p) + uz(Mr+f)s (11)

e massa de betume

u(Mb) = \/uZ(M) + uz(Mag+cin)- (12)

As expressdes obtidas por aplicacdo da LPI permitem elaborar os Quadros 2.6 e 2.7, constituindo o
balango de incertezas da grandeza massa de agregado apés extragcao de betume por centrifugagédo e

da grandeza massa seca do provete ensaiado, respetivamente.

Quadro 2.6 — Balango da incerteza de medigdo da grandeza massa de agregado apés extragao do betume por
centrifugagdo num ensaio tipo (amostra #1)

Grandezas Estimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuigbes para aincerteza | Graus de
de entrada medicao sensibilidade de medigdo combinada liberdade
Xi X u(xi) ci ui(y) Vi
Mrstrag 300799 0,369 1 0,369 56
M+ 1943,7 g 0249 -1 0249 66

Incerteza de medigdo combinada 043¢
" 10642 Graus de liberdade efetivos 100
Fator de expansao 2,03

Incerteza de medigéo expandida (95 %) 0,88¢

Quadro 2.7 - Balango da incerteza de medigao da grandeza massa seca do provete num ensaio tipo (amostra #1)

Grandezas Etimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuigbes para aincerteza | Graus de
de entrada medicéo sensibilidade de medicéo combinada liberdade
Xi X u(xi) Ci ui(y) Vi
Mrstep 30906 g 037¢ 1 0,37¢ 56
M+t 1943,7 g 0,249 -1 0,249 66

Incerteza de medigdo combinada 0449
y 1469 Graus de liberdade efetivos 99
Fator de expansao 2,03
Incerteza de medicao expandida (95 %) 0,89¢

Por sua vez, a aplicacdo da LPI a grandeza intermédia massa total de cinzas ap0s processo de
separacgao da matéria mineral, obtida por via indireta mediante a relagdo funcional dada pela expresséo

(6), permite escrever

u?(My) = cig, - u*(Men) + ¢, - u? (V1) + i, - u? (V3), (13)
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V: M.
onde Cy_ = V—: Cy,=—"eCy =

_ Mcin'Vq
vi

Esta expressao, em conjunto com a caracterizacao probabilistica presente nos Quadros 2.1, 2.2 e 2.5,

permite definir o balango de incertezas da grandeza massa total de cinzas ap0s processo de separacgao

da matéria mineral apresentada, em seguida, no Quadro 2.8.

Quadro 2.8 - Balango da incerteza de medi¢do da grandeza massa total de cinzas apds processo de separagao da
matéria mineral num ensaio tipo (amostra #1)

Grandezas Estimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuigdes para aincerteza | Graus de
de entrada medicao sensibilidade de medig¢do combinada liberdade
Xi X u(xi) Ci ui(y) Vi
Vi 3570 mL 6,1 mL 0,0084 g-mL! 0,0051g 50
V3 100 mL 3,1 mL -0,298 g-mL1 093¢ 52
Mein 0,835¢g 0,0085¢ 357 0,30g 50

Incerteza de medi¢gao combinada 1,09

" 2084 Graus de liberdade efetivos 63
Fator de expansao 2,04
Incerteza de medicao expandida (95 %) 209

No que respeita a grandeza massa de agregado e cinzas, obtida usando a expresséo (4), a aplicacéo

da LPI conduz a
u? (Mag+cin) =

onde ¢y, =cy, = 1.

61%41 ‘u?(My) + C1€12 ‘u?(My),

(14)

A informacdo que consta nos Quadros 2.6 e 2.8, conjugada com a expressao anterior, permite a

elaboracao do balanc¢o de incerteza de medi¢do da grandeza massa de agregado e cinzas apresentada

no Quadro 2.9.

Quadro 2.9 - Balango da incerteza de medigdo da grandeza massa de agregado e cinzas num ensaio tipo

(amostra #1)

Grandezas Estimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuigoes para a incerteza | Graus de
de entrada medicao sensibilidade de medigdo combinada liberdade
Xi X u(xi) Ci ui(y) Vi
M 1064,2 g 0439 1 0439 100
M2 2989 109 1 1049 63

Incerteza de medigdo combinada 1149

Mo 10940 Graus de liberdade efetivos 87
Fator de expansao 2,03
Incerteza de medigao expandida (95 %) 224

12
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As incertezas de medicao declaradas nos Quadros 2.7 e 2.9 permitem efetuar o balanco da incerteza

de medicao da grandeza massa de betume, com base na aplicacdo da expressao (12) apresentada

anteriormente. O resultado final obtido consta no Quadro 2.10.

Quadro 2.10 - Balango da incerteza de medigédo da grandeza massa de betume num ensaio tipo (amostra #1)

Grandezas Estimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuigbes para aincerteza | Graus de
de entrada medig¢ao sensibilidade de medigao combinada liberdade
Xi X u(xi) Ci ui(y) Vi
Magecin 1094,0 g 119 -1 1149 87
M 1146,9 g 04449 1 04449 99

Incerteza de medig¢ao combinada 1,29

" 529 Graus de liberdade efetivos 115
Fator de expansao 2,02

Incerteza de medicao expandida (95 %) 23¢9

2.3.3 Estégio final

A formulagdo probabilistica das diversas grandezas de entrada e intermédias que intervém na
quantificacdo indireta da grandeza percentagem de betume (vide Figura 2.4) permite que, por aplicacdo

da LPIl ao modelo matemético (1), seja possivel determinar a respetiva incerteza de medi¢do mediante

u?(S) = ci, - u*(My) + iy - u*(M),

100
onde ¢y, = v

100-My
M2

(15)

O Quadro 2.1 apresenta o respetivo balanco da incerteza de medicdo da percentagem de betume

resultante da aplicagédo da expresséo (15).

Quadro 2.11 — Balango da incerteza de medigdo da grandeza percentagem de betume num ensaio tipo (amostra #1)

Grandezas Etimativas Incertezas padrao de Coeficientes de Contribuiges para a incerteza | Graus de
de entrada medicao sensibilidade de medig¢do combinada liberdade
Xi X u(xi) Ci ui(y) Vi
Mo 5299 129 0,087 %-g-* 0,10 % 115
M 1146,9 g 04449 -0,004 %-g! 0,0018 % 99

Incerteza de medigdo combinada 0,10 %
s 46% Graus de liberdade efetivos 115
Fator de expansao 2,02

Incerteza de medicao expandida (95 %) 0,20 %

A propagacéo de incertezas de medicdo descrita anteriormente foi aplicada a outros ensaios tipo
realizados pela UPAVMAT (referenciados por amostra #2, #3 e #4), tendo-se obtido os resultados que

constam no Quadro 2.12.
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Quadro 2.12 - Estimativas e incertezas de medigao obtidos para diferentes amostras ensaiadas

Amostra: #1 #2 #3 #4
Estimativa (%): 4,6 44 3.9 39
Incerteza de medigéo combinada (%): 0,10 0,099 0,063 0,054
Graus de liberdade efetivos: 115 253 264 244
Fator de expansé&o: 2,02 2,01 2,01 2,01
Incerteza de medicéo expandida 95% (%): 0,20 0,20 0,13 0,11

Como se pode observar no Quadro 2.12, no intervalo de medi¢cdo da percentagem de betume
compreendido entre 3,9 % e 4,6 %, a incerteza de medicdo expandida (95 %) varia, respetivamente,
entre 0,11 % e 0,20 %, considerando um critério de massa constante igual a 0,02 % (diferenca relativa

entre pesagens sucessivas com um intervalo de, pelo menos, uma hora).

O critério de massa constante constitui uma componente de incerteza relevante visto contribuir
significativamente para a dispersao final dos valores de percentagem de betume. De facto, de acordo
com a norma de ensaio, o0 critério de massa constante apresenta um valor limite superior igual a
0,10 %, o que se reflete num aumento da incerteza de medicdo, conforme se mostra na Figura 2.5,

considerando os dados relativos as mesmas amostras estudadas anteriormente.

* Amostra #1 Amostra #2 Amostra #3
Amostra #4 Linear (Amostra #1) Linear (Amostra #2)

— Linear (Amostra #3) Linear (Amostra #4)
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Critério de massa constante

Figura 2.5 - Impacto do critério de massa constante na incerteza de medigao da percentagem de betume

A Figura 2.5 ilustra como a ado¢édo de valores de massa constante inferiores ao limite (0,10 %)
mencionado na norma de ensaio, € benéfica para a melhoria da exatiddo das medi¢cdes de percentagem
de betume, caso seja possivel concretizar esta pratica operacional no laboratério, visto que se traduz
num aumento do tempo de execuc¢éo do ensaio (realizacdo de pesagens sucessivas em intervalos de

tempo superiores a uma hora).
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3| Consideragodes finais

O presente estudo permitiu reavaliar as incertezas de medigédo associadas ao ensaio de determinacao
da percentagem de betume em misturas betuminosas, realizado pela UPAVMAT, mediante a
caracterizacéo probabilistica das diversas grandezas de entrada envolvidas tendo em conta o método

de ensaio, os instrumentos de medi¢c&do e a amostra de provetes ensaiados.

A aplicacdo do método GUM, centrado na aplicagdo da Lei da Propagacgéo de Incertezas (JCGM 100;
2008) revelou-se adequada face a linearidade ou reduzida ndo linearidade dos modelos matematicos

utilizados no processo de medicao.

A reavaliacao efetuada permitiu atualizar o estado do conhecimento do nivel de exatiddo da UPAVMAT
na determinacao da percentagem de betume em misturas betuminosas, tendo em conta a evolugéo do

enquadramento normativo e da pratica laboratorial entretanto ocorrida.

Tendo em conta o valor adotado (0,02 %) pela UPAVMAT para definicdo da situagdo de massa
constante e considerando o intervalo de medigcdo de percentagem de betume estudado (entre 3,9 % e
4,6 %), a incerteza de medicao expandida obtida para um intervalo de confian¢a de 95 % variou entre

0,11 % e 0,20 %, respetivamente.

Considerando os resultados mencionados como representativos do desempenho laboratorial da
UPAVMAT no ensaio de determinacdo da percentagem de betume em misturas betuminosas, e
adotando uma majoracdo da disperséo dos valores experimentais obtidos, a melhor incerteza de

medicéo neste contexto corresponde, deste modo, a 0,20 %.
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Este Anexo apresenta, nos Quadro A.1 e A.2, o conjunto de dados de referéncia relativos as estimativas
das grandezas de entrada e os correspondentes valores de saida (estimativa, incerteza combinada,
graus de liberdade efetivos, fator de expansdo e incerteza expandida) associados a grandeza
percentagem de betume, tendo por base a formulag@o probabilistica e matematica apresentada no
Capitulo 2 deste relatério, tendo por objetivo a sua utilizagdo na validacdo de ferramentas
computacionais desenvolvidas para o calculo automatico da incerteza de medigdo no ensaio de

determinacéo da percentagem de betume realizado pela UPAVMAT.

Quadro A.1 - Dados de referéncia de entrada do ensaio de determinagéo da percentagem de betume na UPAVMAT

Amostra: # #2 #3 #4

Massa do cadinho + cinzas (g): | 73,164 60,222 72,801 70,854

(9 72,329 59,444 72,202 70,547

Massa do recipiente, filtro e agregado (g): 3007,9 51811 3288,5 3155,8

(9): | 19437 4019,8 2099,1 1937,0
)
)
)

Massa do cadinho (g):

Massa do recipiente e filtro (g

3090,6 5251,6 33494 3211,9
3570 2100 2000 2000
100 100 100 100

Massa do recipiente, filtro e provete (g):

Volume total da solugéo captada por centrifugag&o (mL):

(
Volume da solugdo captada utilizada p/ separagdo da matéria mineral (mL):

Quadro A.2 - Dados de referéncia de saida do ensaio de determinagdo da percentagem de betume na UPAVMAT

Amostra: # #2 #3 #4
Estimativa (%): 4,6 44 3,9 39
Incerteza de medicéo combinada (%): 0,10 0,099 0,063 0,054
Graus de liberdade efetivos: 115 253 264 244
Fator de expansao: 2,02 2,01 2,01 2,01
Incerteza de medicéo expandida 95% (%): 0,20 0,20 0,13 0,11
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