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Avaliacao de Incertezas de Medi¢cao no
Laboratorio de Ensaios de Materiais para Pavimentaciao (LNEC/PAVMAT):

Ensaios de Determinacao de Propriedades Geométricas de Agregados

Resumo

Este relatorio descreve o processo de avaliacdo de incertezas de medi¢do dos ensaios
de determinagdo das propriedades geométricas de agregados realizados pelo Laboratorio de
Ensaios de Materiais para a Pavimentagao do Laboratério Nacional de Engenharia Civil
(LNEC/PAVMAT). O presente documento contém uma descrigdo sumadria dos ensaios
estudados (analise granulométrica pelo método da peneiragdo, indice de forma, equivalente
de areia e azul de metileno) apresentando, também, as respectivas tabelas de balanco de

incertezas de medi¢ao obtidas com base na aplicagao do método GUM.

Evaluation of Measurement Uncertainties at the
Laboratorio de Ensaios de Materiais para Pavimentacao (LNEC/PAVMAT):

Tests for the Determination of Geometrical Properties of Aggregates

Abstract

This report describes the measurement uncertainty evaluation procedure related with
tests for the determination of geometrical properties of aggregates performed at the
Laboratorio de Ensaios de Materiais para a Pavimentacao of the Laboratorio Nacional de
Engenharia Civil (LNEC/PAVMAT). The present document contains a brief description of
the studied tests (determination of particle size distribution by the sieving method, shape
index, sand equivalent and methylene blue) and also presents the corresponding

measurement uncertainty budget tables obtained through the use of the GUM method.
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Evaluation des Incertudes de Mesure au
Laboratério de Ensaios de Materiais para Pavimentacio (LNEC/PAVMAT):

Essais de Détermination des Propriétés Géométriques des Granulats

Résumé

Ce rapport décrit la procédure d’évaluation des incertudes de mesure des essais de
détermination des propriétés géométriques des granulats réalisés au Laboratério de Ensaios
de Materiais para a Pavimentagdo du Laboratério Nacional de Engenharia Civil
(LNEC/PAVMAT). Le présent document contient une bréve description des essais étudies
(analyse granulométrique par tamisage, indice de forme, équivalent de sable et bleu de
méthyléne) et présent, aussi, les respectifs tableaux du bilan des incertitudes de mesure basé

sur I’application de la méthode GUM.
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1. INTRODUGAO

No Laboratério Nacional de Engenharia Civil (LNEC) coexistem diversos laboratorios
que desenvolvem uma significativa actividade experimental incorporando, nos ensaios
desenvolvidos, a medicdo de grandezas mensuraveis e, consequentemente, requisitos de
qualidade para a expressdo dos resultados dessa medicdo (as suas estimativas e as

respectivas incertezas associadas).

O Nucleo de Qualidade Metrologica (NQM), inserido no Centro de Instrumentacao
Cientifica, ¢ um sector do LNEC com competéncias apropriadas para promover estudos de
caracterizacdo metrologica, quer relacionados com a calibrag@o e ensaio de instrumentacao

cientifica, quer com o desempenho de sistemas de medi¢ao.

No que respeita aos ensaios desenvolvidos por outros sectores do LNEC, a
colaboracao entre o NQM e esses sectores ¢ traduzida na concretizacdo de estudos de
caracterizacdo metrologica onde se insere, com particular destaque, a avaliacdo das
incertezas de medicdo associadas as grandezas de saida. Este estudo, relacionado com os
ensaios desenvolvidos pelo Laboratéorio de Ensaios de Materiais para Pavimentagao
(LNEC/PAVMAT), foi realizado por solicitacdo do Nucleo de Infra-estruturas Rodoviarias e
Aeroportuarias do Departamento de Transportes do LNEC.

Atendendo a que este laboratério se encontra integrado no Sistema de Gestdo da
Qualidade do LNEC, este estudo permite, também, cumprir um requisito normativo
importante que decorre da aplicagdo da norma de referéncia NP EN ISO/IEC 17025 [1], que
indica o conjunto de requisitos gerais de competéncia que os laboratorios de calibragdo e de

ensaio devem cumprir.

Em particular, a declaragdo da incerteza de medicao constitui um dos requisitos
normativos aplicaveis aos ensaios laboratoriais, correspondendo a um elemento de
quantificagdo da qualidade das medi¢des realizadas. Faz-se notar que este parametro adquire
uma importancia particular ao permitir a comparagao entre medi¢cdes obtidas em ensaios

laboratoriais realizados por outras entidades.

Neste documento ¢ descrito o processo de avaliacdo das incertezas de medi¢do nos

ensaios de determinagdo de propriedades geométricas de agregados — analise granulométrica
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pelo método da peneiragdo, indice de forma, equivalente de areia e azul de metileno —

fundamentado na actividade laboratorial desenvolvida no LNEC/PAVMAT.

Os Capitulos 2 a 5 contém uma descricdo sumaria dos ensaios estudados no que se
refere aos seus objectivos, métodos e procedimentos de ensaio adoptados. Mencionam,
igualmente, o conjunto de relagdes funcionais que se estabelecem entre as varias grandezas
de entrada e saida envolvidas, bem como, a caracterizagdo probabilistica que conduz a
elaboragdo das respectivas tabelas de balango de incertezas pelo método GUM [2],
atendendo a reduzida ndo-linearidade associada aos modelos matematicos representativos

dos processos de medi¢do. O Capitulo 6 ¢ dedicado as consideracdes finais.

Com o intuito de facilitar a compreensdo do processo de avaliagdo de incertezas de
medicao realizado para os ensaios laboratoriais analisados, sdo descritos, no Anexo I, os
aspectos fundamentais relacionados com a formulagdo e o calculo de incertezas de medigao

pelo método GUM.
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2. ENSAIO DE ANALISE GRANULOMETRICA — METODO DA PENEIRAGAO

2.1 Descrigdo sumaria do ensaio

O ensaio em avaliagdo no presente Capitulo tem por objectivo a caracterizagao
granulométrica de agregados, ou seja, a determinacao da distribuicdo dimensional das
particulas que os constituem. Para esse efeito recorre-se a um conjunto de peneiros
normalizados cuja dimensdo das aberturas permite avaliar a materializagdo dos limites
granulométricos de um agregado. A série de peneiros — semelhantes ao apresentado na
Figura 2.1 — permite promover a separacao do agregado em diversas classes granulométricas
que contém, individualmente, as particulas com dimensdes compreendidas entre os valores

de abertura de malha de dois peneiros sucessivos nessa série.

Figura 2.1: Exemplo de peneiro de malha metdlica utilizado pelo LNEC/PAVMAT.

A actividade laboratorial desenvolvida pelo LNEC/PAVMAT na caracterizagdo
granulométrica de agregados utilizados em pavimentagdo de infra-estruturas rodoviarias e
aeroportuarias ¢ fundamentada na norma de ensaio EN 933-1 [3], a qual estabelece os
diversos requisitos técnicos necessdrios a sua concretizagdo experimental. Importa salientar
que, 0 método de ensaio ai exposto apenas ¢ aplicavel a agregados de origem natural' ou
artificial® (incluindo agregados leves®) cuja dimensdo nominal ndo ultrapasse 90 mm. S3o,
também, excluidos os agregados do tipo filer — agregados que passam maioritariamente num
peneiro com abertura de 0,063 mm e cuja adicdo a determinados materiais de constru¢ao
provoca uma alteracao significativa das suas propriedades — cuja analise granulométrica ¢

definida por um enquadramento normativo proprio (vide a norma de ensaio NP EN 933-10).

' Agregado de origem mineral obtido directamente do meio natural e cuja intervengdo humana consiste
unicamente no seu processamento mecanico.
2 . . . . . ~ . . .

Agregado de origem mineral obtido mediante aplicacdo de um determinado processo industrial de natureza
quimica.
3 Agregado caracterizado por uma massa voliimica inferior a 2000 kg-m™.
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A fase de preparagdo do provete de ensaio (ilustrada esquematicamente na Figura 2.2)
¢ iniciada por um processo de redu¢do da dimensdo das amostras laboratoriais aplicando um
dos métodos previstos na norma NP EN 932-2 [4], visando a obtencdo do niimero necessario
de provetes de ensaio, cujo valor minimo de massa admissivel ¢ definido de acordo com a
maxima dimensdo granulométrica do agregado, conforme referido pela norma de ensaio e

transcrito no Quadro 2.1.

Quadro 2.1: Massa minima do provete de ensaio a obter do processo de redugdo [3].

Maixima dimenséao Massa minima do
granulométrica do agregado provete de ensaio
(mm) (kg)

AMOSTRA LABORATORIAL

REDUCAO
(NP EN 932-2)

Divisor. q
Redutor de ? Fraccionamento
q esquartelador ou Esquartelamento -
amostras rotativo com pa

crivo

Métodos de redugao
de amostras laboratoriais

AMOSTRA LABORATORIAL REDUZIDA

DEFINICAO DA MASSA
MIiNIMA DO PROVETE

SECAGEM

Temperatura: (110 +5) °C
massa constante

ARREFECIMENTO

DETERMINACA
MASSA DO PROVETE

PROVETE DE ENSAIO

Figura 2.2: Representa¢do esquematica da fase de preparacgdo do provete de ensaio.

A amostra laboratorial reduzida ¢ posteriormente sujeita a uma operacao de secagem
em estufa ventilada a uma temperatura de (110 £ 5) °C até ser atingida a situagdo de massa
constante (determinacdes sucessivas da sua massa efectuadas com, pelo menos, uma hora de
intervalo, revelam diferencas inferiores a 0,1 %). Segue-se, entdo, o arrefecimento até a
temperatura ambiente promovendo, em seguida, a determinacdo indirecta da massa do

provete de ensaio, m, , com recurso a um instrumento de pesagem.
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Note-se que, o processo de secagem referido anteriormente pode promover a unido de
particulas para alguns tipos de agregados impedindo, deste modo, a sua posterior separagao
durante a realizacdo do ensaio. Nestes casos, € necessario recorrer a um provete de ensaio
complementar que permita a determinagdo da fraccdo massica de agua mediante o
conhecimento da sua massa antes e apos um processo de secagem em estufa a uma

temperatura (110 + 5) °C até ser atingida a situagdo de massa constante. Assumindo que
ambos os provetes possuem uma frac¢do massica de dgua idéntica, a massa seca inicial, m,,

do provete a ensaiar pode ser estimada sem se concretizar a sua secagem em estufa.

Finalizada a fase de preparagdo do provete, passa-se a realizacdo do ensaio de
peneiracdo. O procedimento de ensaio adoptado pelo LNEC/PAVMAT ¢ suportado na

norma de ensaio vigente, incorporando as trés etapas consecutivas enumeradas em seguida:

= Javagem (ndo aplicavel ao caso de agregados cujas caracteristicas fisico-quimicas

sao susceptiveis de sofrer alteragdes provocadas pelo processo de lavagem);
"  peneiracdo a seco;
»  determinagdo de massa.

A lavagem do provete de ensaio tem por objectivo a separacao completa e suspensio
de finos — frac¢do granulométrica de um agregado que passa num peneiro de 0,063 mm —
presente em agregados cuja geometria se pretende caracterizar. Para tal, ¢ utilizado um
peneiro com abertura de 0,063 mm (protegido por um peneiro com abertura de 1 mm ou
2 mm colocado no seu topo), sobre o qual se faz passar uma suspensdo constituida pelo
provete de ensaio e agua. Considera-se que a lavagem dos elementos presente em cada
peneiro ¢ finalizada mediante a constatacao qualitativa da limpidez da 4gua que atravessa o

peneiro com abertura de 0,063 mm.

Concluido este processo, o agregado com granulometria superior a 0,063 mm ¢ sujeito
a secagem idéntica a referida anteriormente para a fase de preparagdo dos provetes de

ensaio. Apds o arrefecimento, ¢ determinada a sua massa, m, .

O processo de peneiragdo ¢ realizado numa coluna de peneiros normalizados.
Atendendo ao facto da lavagem ndo permitir eliminar, na totalidade, os finos presente nos
provetes de ensaio, ¢ necessario incluir nesta coluna um peneiro com abertura de 0,063 mm.
Numa fase inicial, a peneiragdao abrange a totalidade da coluna de peneiros a que se segue a

agitacdo manual de cada peneiro que constitui a coluna.
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A utilizagdo de uma tampa e de um fundo permite evitar a perda de agregado do
provete e assegura a transferéncia do agregado que passa no peneiro para o peneiro seguinte
(de menor dimensao de abertura). De acordo com a norma de ensaio, a peneiragao ¢
considerada completa quando a massa do agregado retido ndo se altera mais do que 1 %

ap6s um minuto de peneiracao.

Finalizada a etapa de peneiragdo, ¢ realizada a determina¢do da massa de agregado

retido em cada peneiro, R, R,,..., R,,...,R  (quanto maior a magnitude do indice n, menor é

a dimensdo da abertura nominal do peneiro). Finalmente, ¢, também, determinada a massa

do agregado peneirado retido no fundo, P .

2.2 Relagobes e diagramas funcionais

As mensurandas obtidas por via directa ¢ mencionadas na sec¢do anterior, permitem

determinar um conjunto de grandezas de saida de interesse, nomeadamente:

* massa de finos removidos por lavagem, m, , mediante a expressdo
me =ny, —m, (2.1)
* massa final do provete ensaiado, m,, ou seja
m,=> R, +P; (2.2)

= valor percentual da massa de finos total, f, que inclui a que foi removida por

lavagem e a massa de finos secos que passam no peneiro final com abertura de

0,063 mm, isto é,

f:(mf+P)x100; 2.3)
m,
* valor percentual da massa do provete retida num peneiro, m,,, dada por
mm:(R”ijOO; (2.4
m
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* valor percentual cumulativo da massa do provete peneirado, m,_, , obtido por
2R,
m,, = x100. (2.5)
m

As expressoes (2.1) a (2.5) permitem estabelecer um diagrama funcional do ensaio de
peneiracao (vide Figura 2.3), onde ¢ possivel identificar a existéncia de trés estagios: inicial,
intermédio e final. Nas sec¢des seguintes (2.3.1 a 2.3.3) sdo apresentadas as respectivas
tabelas de balango de incertezas relativas as grandezas presentes em cada um dos estagios de

propagacao de incertezas de medigao identificados.

ny »
QD —» my —» 23— f
n; — g
P -
R; >
R, > (22— m,
RH >
24) —» My
nmy >
R] —
2.5)
Ry —
—» 2R, —> Men
—»
Rn
\ \ \
\ \ |
Estagio inicial Estagio intermédio Estagio final

Figura 2.3: Diagrama funcional do ensaio de peneiragdo.
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2.3 Tabelas de balancgo de incertezas de medigao
2.3.1 Estagio inicial

A andlise da medicao das grandezas presentes no estagio inicial ilustrado no diagrama
da Figura 2.3 evidencia que as componentes de incerteza identificadas sdo relacionadas,
predominantemente, com o instrumento de pesagem utilizado (referéncia interna EQ06.5) e
com o método de ensaio adoptado. Esta ultima contribui¢do ¢ originada por requisitos
técnicos normativos de ensaio, em particular, a estabilidade (a curto prazo) da estimativa da

massa do provete em situacao de massa constante e a definicdo de peneiragao completa.

Os Quadros 2.2 a 2.4 apresentam a caracterizagdo probabilistica das componentes de
incerteza associadas as mensurandas identificadas no estagio inicial do diagrama funcional
do ensaio de peneiragdo. Na elaboracdo deste tipo de Quadros, a selec¢ao das fungdes
densidade de probabilidade decorre da aplicacdo de critérios suportados na natureza
estatistica dos dados obtidos num ensaio (tipo A) ou baseadas em conhecimento prévio

(tipo B), encontrando-se descritas no Anexo A.

Quadro 2.2: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza das
grandezas massa seca inicial do provete, m,, e massa seca do provete apos lavagem, m.

Componente | Fonte de Limites de Funcgao densidade Fonte de informacao
de incerteza | incerteza variacio de probabilidade
Sm Calibragdo +£0,05¢ Gaussiana

cal Certificado de calibracio
dm,,, Reversibilidade £0,05¢g Triangular do instrumento de
Sm Excentricidade +0,20 g Triangular medigao

€xc
Sm Repetibilidade +0,10g Gaussiana

P Especificagdes técnicas
Sml‘ Linearidade +0,40 g Uniforme do instrumento de

m
Smd Deriva térmica* +(1,510%m-AT) g Uniforme medigao

er
om,,, Zero +0,05¢ Uniforme Procedimento de ensaio
Sm . Estabilidade +(0,005-m) g Uniforme Norma de ensaio

€8s

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variagdo de temperatura de 10 °C.
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Quadro 2.3: Caracterizag¢do probabilistica das componentes de incerteza da
grandeza massa de agregado retido num peneiro, R,.

Componente Fonte de incerteza Limites de Funcéo densidade Fonte de informacao
de incerteza varia¢ao de probabilidade
SR Calibragao +£0,05¢ Gaussiana
Heal Certificado de
SR Reversibilidade +0,05¢ Triangular calibracio do
SR Excentricidade +0,20 g Triangular instrumento de medigao
SR Repetibilidade +£0,10¢g Gaussiana
ep Especificagdes técnicas
Linearidade +£0,40¢g Uniforme do instrumento de
Miin
SR Deriva térmica* +(1,510%R,AT) g Uniforme medigdo
Nger
SR Zero +0,05¢ Uniforme Procedimento de ensaio
SR Peneiracdo incompleta +(0,005-R,) g Uniforme Norma de ensaio
npen

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variagdo de temperatura de 10 °C.

Quadro 2.4: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza da
massa do agregado peneirado retido no fundo, P.

Componente Fonte de Limites de Funcao densidade Fonte de informacao
de incerteza incerteza varia¢ao de probabilidade
SP. Calibragao +£0,05¢ Gaussiana

cal Certificado de calibracdo
SP Reversibilidade +£0,05¢ Triangular do instrumento de
SP Excentricidade +£0,20 g Triangular medigdo
SP Repetibilidade +£0,10g Gaussiana

Tep Especificagdes técnicas
8P, Linearidade +0,40¢g Uniforme do instrumento de
S P, Deriva térmica* +(1,5-10%-P-AT) g Uniforme medigao
oP,_., Zero +£0,05¢ Uniforme Procedimento de ensaio

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variagdo de temperatura de 10 °C.

No Quadro 2.2 ¢ possivel destacar a componente de incerteza de estabilidade (a curto
prazo) originada pelo processo de secagem a que o provete de ensaio esta sujeito. Segundo a
norma de ensaio [3], a massa do provete € considerada estavel (situacdo designada por
massa constante) sempre que pesagens sucessivas, efectuadas com pelo menos uma hora de
intervalo, ndo diferem mais de 0,1 %. A quantificacdo desta componente de incerteza resulta

da adop¢ao de uma fungdo densidade de probabilidade uniforme, considerando
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equiprovaveis todas as estimativas da grandeza massa compreendidas entre zero e o

requisito normativo referido anteriormente.

No caso da grandeza massa de agregado retido num peneiro, € necessario proceder a
contabilizacdo de uma componente de incerteza adicional relativa a definicdo normativa de
peneiracdo completa. De acordo com a norma de ensaio [3], a peneiragdo ¢ considerada
completa quando a massa do agregado retido no peneiro ndo se altera mais do que 1 %
durante um minuto. Deste modo, existe a possibilidade de o peneiro ainda reter agregado
cuja dimensdo granulométrica ¢ inferior a pretendida, pelo que se considera adequado
quantificar esta componente de incerteza mediante uma funcdo densidade de probabilidade
uniforme com limites de variacdo definidos segundo o requisito normativo referido

anteriormente.

2.3.2 Estagio intermédio

No estagio intermédio exposto na Figura 2.3 ¢ possivel identificar duas grandezas
intermédias de interesse no ensaio de peneiragdo: a massa de finos removidos por lavagem,

myg, € a massa total de agregado retido em »n peneiros, XR,,.

A aplicacdo da Lei de Propagagao de Incertezas (LPI) ao caso da grandeza massa de

finos removidos por lavagem obtida mediante o modelo matematico (2.1),
me =m —my,,

permite escrever a sua incerteza de medigdo padrao como

ulm)=Jci, u*(m )+, -w'(m)+2-c, <, -ulm)-ulm,)-r(m,m).  (2.6)
onde ¢, =lec, =-1.

A expressao anterior inclui um termo representativo da correlagdo existente entre as
duas grandezas de entrada visto que as suas estimativas sdo obtidas com base no mesmo
instrumento de medi¢gdo o que implica, no caso da medi¢gdo de duas massas, que o
coeficiente de correlagdao r(m;, m;) possa variar entre zero ¢ um. Atendendo ao sinal dos
coeficientes de sensibilidade apresentados anteriormente, a majoracdo do termo de
correlagdo na expressdo (2.6) resulta em se considerar que a correlagdo entre as duas
grandezas de entrada ¢ nula, motivo pelo qual ndo foi contabilizado o coeficiente de

correlagdo em causa.
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O Quadro 2.5 apresenta a tabela de balango de incertezas da grandeza massa de finos

removidos por lavagem construida com base na LPI dada pela expressao (2.6).

Quadro 2.5: Tabela de balango de incertezas da grandeza massa de finos
removidos por lavagem num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
X; X; u(x;) Ci u(y) Vi
m 10171,1 g +509¢g 1 +509¢g 50
my 97675¢g +488¢g -1 +488¢g 50
Incerteza de medigdo padriao +705¢g
Graus de liberdade efectivos 100
mg 403,6 g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+141,0¢g

Por sua vez, na aplicacdo da LPI ao caso da grandeza massa total de agregado retido
em n peneiros € necessario contabilizar as correlagdes existentes (resultantes da utilizacao
do mesmo instrumento de medicao) entre diferentes pares de medi¢des de massa. Este facto,
conjugado com o elevado nimero de peneiros com eventual utilizagdio num ensaio de
peneiracao (uma série de peneiros pode atingir 18 unidades), motiva a simplificagdo da
aplicagdo da LPI recorrendo a majoracdo da incerteza de medicdo padrao das massas de

agregado retidas nos varios peneiros, tmaj(Ry).

No que respeita ao coeficiente de correlagao associado aos diversos pares de medicdes
de massa possiveis, ¢ também promovida uma simplificacdo da LPI visto que o seu valor
pode variar entre zero ¢ um (atendendo a natureza idéntica das grandezas envolvidas), sendo

adoptada uma majoragdo do coeficiente de correlagdo que se considera unitdrio e idéntico

(n-1)

n- - . -
para todas as combinagdes possiveis de pares de medi¢des de massa.

Atendendo as simplificagdes referidas nos dois ultimos paragrafos (vide Anexo B), a

aplicacdo da LPI a grandeza massa total de material retido nos peneiros conduz a

u(XR,)<nu,(R,). (2.7)
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A majoragdo da incerteza de medi¢do padrdo das massas de agregado retidas nos

varios peneiros implica que os graus de liberdade efectivos de an correspondam aos

graus de liberdade da incerteza de medi¢ao padrdo majorada, umai(R,).

O Quadro 2.6 apresenta a tabela de balango de incertezas da grandeza massa total de

material retido nos peneiros obtida com base na expressao (2.7).

Quadro 2.6: Tabela de balancgo de incertezas da grandeza massa total de agregado
retido nos peneiros num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade

X; X; u(x;) Ci ui(y) Vi
R, 3183 ¢ +10g 1 + 10g 59
R, 25538¢g +74¢ 1 +74¢g 50
R; 950,2 g +28¢g 1 +28¢g 51
Ry 4209 g +12¢g 1 +12g¢g 55
Rs 344,1¢ +10g 1 +10g 58
R 624,6 g +18¢g 1 +18¢g 52
R; 5455 ¢ +16¢g 1 +16¢g 53
Ryg 408,7 g +12g 1 +12¢g 55
Ry 8772 ¢ +26¢g 1 +26¢g 51
Ry 755,1g +22¢ 1 +22¢g 52
R 601.4 g +18¢g 1 +18¢g 52
Ry 4889 g + 14¢g 1 + l4g 54
Ry; 3813¢g +1,1g 1 +1,lg 56
Ry 2782 ¢g +08¢g 1 +08¢g 62
Ris 1978 g + 0,6g 1 + 06¢g 73

Incerteza de medigio padrao +1110¢g

Graus de liberdade efectivos 50
2R, 9746,0 g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+2220¢g
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2.3.3 Estagio final

A presente sec¢do descreve o processo de determinagdo das incertezas de medigao das
grandezas de saida de interesse no ensaio de andlise granulométrica pelo método da
peneiracao, contabilizando a propagacdo das incertezas de medi¢do nas grandezas de entrada
e intermédias, conforme exposto nas secgdes anteriores. Contabiliza, igualmente, as
componentes de repetibilidade e reprodutibilidade obtidas pelo laboratério mediante a
realizagdo de um conjunto de estudos de avaliacdo de desempenho de diferentes técnicos
autorizados para a execucao do ensaio em causa, que constituiram elementos de suporte no

ambito da actual acreditagdo do LNEC/PAVMAT no Sistema Portugués da Qualidade.

A aplicagdo da LPI ao caso da grandeza valor percentual da massa de finos que passa

no peneiro com abertura de 0,063 mm obtida mediante o modelo matematico (2.3),

+C, Cy, '”(mf)'”(ml)'r(mfaml)"'cP “C, '”(P)'”(ml)'r(Paml))a (2.8)
onde
S _100 : :_1oo(mf2+P).
m, m

Relativamente ao primeiro termo de correlacdo apresentado na expressao (2.8), a
natureza das duas grandezas correlacionadas permite afirmar que —1<r(m.,P)<0 pelo

que, atendendo ao sinal positivo dos respectivos coeficientes de sensibilidade, a majoracao

deste termo consiste em considerar o coeficiente de correlagao nulo.

Por sua vez, o segundo termo de correlacdo pode, também, ser considerado nulo uma
vez que my constitui uma grandeza obtida por via indirecta enquanto que a medi¢ao de m; ¢

efectuada por via directa. Este facto ¢ traduzido numa correlacdo com reduzido significado.

Por ultimo, relativamente ao terceiro termo de correlacao presente em (2.8) constata-se

que o coeficiente de sensibilidade ¢, ¢ negativo e que o coeficiente de correlagéo se

LNEC — Proc. 1104/551/00878 13



encontra compreendido entre zero e um (atendendo a natureza das grandezas envolvidas), o

que implica que a majoragao deste termo se obtém considerando r(ml,P) =0.

Tendo em conta o exposto, pode-se simplificar a expressdo da incerteza de medigao

padrdo da grandeza valor percentual da massa de finos, dada por

u(f)< el u(m)+ch-u? (P)+cl u(m,), (2.9)
conforme apresentado no Quadro 2.7 onde constam, também, as respectivas componentes de
incerteza de repetibilidade e reprodutibilidade.

Quadro 2.7: Tabela de balango de incertezas da grandeza valor percentual da massa de finos
num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade

X, X u(x,) ¢ ui(y) v
m 10171,1g  +509¢g 98x10° g +0,69 % 50

P 162 g +03¢g 98x10° g +0,0026 % 91

ms 403,6 g +70,5g 41x10"g" +0,021 % 100
O repet 0% + 0,30 % 1 + 0,30 % 3
O repro 0% +0,21 % 1 +0,21 % 2

Incerteza de medigio padrio + 0,78 %
Graus de liberdade efectivos 45
f 4,7 % Factor de expansio 2,01

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+1,6%

No caso da grandeza massa final do provete ensaiado, cujo modelo matematico (2.2)

corresponde a
m,=> R, +P,

a aplicacao da LPI conduz a seguinte expressao

ulm,)= ¢, -w(ER )+ ¢}’ (P)+2-c5, -, ulSR,)-ulP)-H(SR,.P).  (210)

onde
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sy, =c,=1.

Neste caso, a correlagao entre as duas grandezas de entrada pode ser considerada nula

em resultado do facto de > R, ser obtida por via indirecta enquanto que P ¢ determinada

directamente. Com efeito, a expressao anterior ¢ reduzida para

ulm )= Ju*(SR,)+u*(P). (2.11)

A tabela de balango de incertezas desta grandeza ¢ apresentada no Quadro 2.8 onde
constam, igualmente, as respectivas componentes de incerteza de repetibilidade e

reprodutibilidade da mensuranda de interesse.

Quadro 2.8: Tabela de balango de incertezas da grandeza massa final do provete num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
X; X; u(x;) Ci ui(y) Vi
2R, 9746,0 g +1110¢g 1 +1110g 50
P 16,2 g +03¢g 1 +03¢g 91
My repet Og +144¢g 1 +144¢g 3
My repro Og +54¢g 1 +54¢ 2
Incerteza de medigédo padrio +112,1¢g
Graus de liberdade efectivos 52
m, 97622 ¢g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

2242 ¢

No estagio final ilustrado na Figura 2.3, ¢ possivel identificar a grandeza valor

percentual da massa do provete retida num peneiro, obtida indirectamente pela expressdo

m, =(R”j><100,
m

Neste caso, a aplicagdo da LPI permite escrever a incerteza de medi¢ao padrao da

(2.4), isto &,

mensuranda de interesse como

u(mrn)z\/cfan -uz(Rn)+cil -uz(ml)+2-cRn “C,y -u(Rn)-u(ml)-r(Rn,ml), (2.12)
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Analisando o termo relativo a correlagdo ¢ possivel constatar que, pela natureza
idéntica das duas grandezas de entrada, o coeficiente de correlagdo estara compreendido
entre zero e um. Este facto, em conjunto com o valor negativo do coeficiente de

sensibilidade ¢, , permite efectuar uma majoragéo deste termo considerando "(R,,P)=0.

Desta forma, a incerteza de medigdo padrdo da grandeza valor percentual da massa do

provete retido num peneiro corresponde a

u(mrn)ﬁ\/cfen -uz(Rn)+c,f1] -uz(ml), (2.13)

conforme exposto no Quadro 2.9.

Quadro 2.9: Tabela de balango de incertezas da grandeza valor percentual da
massa do provete retido no peneiro num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
X; x; u(x;) Ci uy) Vi
R, 2553,8¢ +10g 98x 107 g +98x10° % 59
m 10171,1g  +£509¢g 2,5x107 g! + 0,13 % 50
M, repet 0 % +1,2% 1 +1,2% 3
My repro 0% +1,5% 1 +1,5% 2
Incerteza de medigdo padrdo +1,9%
Graus de liberdade efectivos 4
My, 25,1 % Factor de expansio 2,78

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+54%

No que respeita a grandeza valor percentual cumulativo da massa do provete

peneirado, obtida usando a expressao (2.5),

m. = ZR” x100,

m,
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a aplicagdo da LPI conduz a

n

u(mcn)z\/czan -uz(ZRn)+cj,l -uz(ml)+2-czR "Cp -u(ZRn)-u(ml)-r(ZRn,ml), (2.14)

100-Y R,
Cz R,, ml le - mlz .

Atendendo ao sinal negativo do coeficiente de sensibilidade ¢, e ao facto de

0< r(ZRn,ml)S 1, o termo da correlagdo pode ser majorado considerando r(ZRn,ml): 1.

Desta forma, a incerteza de medicdo padrao da mensuranda de interesse € escrita como

u(mc”)é\/czan -uz(ZRn)Jrcil u?(m,), (2.15)

em que u(ZR”) ¢ obtida pela expressao (2.7) exposta na secc¢ao 2.3.2.

O Quadro 2.10 apresenta a tabela de balango de incertezas aplicavel a grandeza de
interesse em estudo.

Quadro 2.10: Tabela de balango de incertezas da grandeza
valor percentual cumulativo da massa do provete retido no peneiro num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
X; X; u(x;) Ci ui(y) Vi
TR, 6166,1 g +111,0¢g 9.8x10° g +1,1 % 55
m 10171,1 g +509¢g -6,0x10° g +£0,31 % 50
Mg y repet 0% +1,0 % 1 +1,0% 3
My repro 0% +1,8 % 1 +1,8% 2
Incerteza de medigédo padrio +2.4%
Graus de liberdade efectivos 5
Mgy 39,4 % Factor de expansio 2,57
Incerteza de medigao expandida 62 %
(95 %)
17
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2.4 Sintese de resultados

O Quadro 2.11, apresentado em seguida, resume os valores de incerteza de medicao
expandida (para um intervalo de confianca de 95 %) obtidos para as diversas grandezas de
saida de interesse do ensaio de peneiragdo, de acordo com o processo de avaliagdo de

incertezas de medi¢do descrito nas sec¢des anteriores.

Quadro 2.11: Sintese das incertezas de medi¢do das grandezas de saida do ensaio de peneiragdo.

Grandeza de interesse Incerteza de medicio expandida (95 %)
Valor percentual da massa de finos +1,6%
Massa final do provete ensaiado +2242¢g

Valor percentual da massa do
) ) +54%
provete retida num peneiro

Valor percentual cumulativo da
_ +6,2%
massa do provete peneirado

Os valores de incerteza de medicdo apresentados podem ser considerados
representativos das melhores incertezas de medi¢do (ou capacidades metrologicas) do
LNEC/PAVMAT na realizagao do ensaio em estudo. A justificagdo para este facto deriva da
reduzida contribui¢do da estimativa da grandeza massa — incluindo componentes de
incerteza como a deriva térmica, a estabilidade e a peneiracdo incompleta — para a incerteza
de medigao das grandezas de saida, comparativamente com outras componentes de incerteza

que sao dominantes, designadamente, a repetibilidade e a reprodutibilidade.

Salienta-se que, a quantificacdo destas duas componentes de incerteza decorreu da
realizacdo de estudos de avaliagdo do desempenho dos técnicos do LNEC/PAVMAT, que
suportam a actual acreditacdo do laboratorio no que respeita ao requisito de avaliagdo de
incertezas de medi¢cdo. Os resultados obtidos no presente estudo confirmam o aspecto
dominante destas duas componentes na incerteza de medi¢do das mensurandas de interesse

validando a abordagem preliminar efectuada pelo LNEC/PAVMAT.
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3. ENSAIO DE DETERMINAGAO DA FORMA DAS PARTICULAS - iNDICE DE
FORMA

3.1 Descrigcao sumaria do ensaio

No contexto da actividade laboratorial desenvolvida pelo LNEC/PAVMAT, a
caracterizacdo geométrica de agregados utilizados na pavimentacdo de infra-estruturas
rodovidrias e aeroportuarias pode, também, ser efectuada mediante a realizagdo do ensaio de
determinagdo do indice de forma, cujo enquadramento normativo ¢ definido pela norma

EN 933-4 [5], na qual se baseiam o método e o procedimento de ensaio adoptados pelo

LNEC/PAVMAT.

O método de ensaio consiste na classificacdo das particulas constituintes de uma

~ .. 4 ~ .
fraccdo granulométrica® de uma amostra de agregado de acordo com a relagdo existente
entre o comprimento ¢ a espessura da particula. A mensuranda de interesse — indice de
forma — corresponde ao valor percentual da massa das particulas com racio L/E >3
relativamente & massa total seca das particulas ensaiadas, em que L corresponde ao
comprimento da particula e E € a respectiva espessura definidas, respectivamente, como a

maior ¢ a menor distancia entre dois planos paralelos tangenciais a superficie da particula.

Esta classificacao ¢ suportada no recurso a um paquimetro (Figura 3.1) dedicado cujas
pontas de medi¢ao permitem materializar o rdcio L/E =3 entre o comprimento e espessura

da particula.

Figura 3.1: Paquimetro utilizado pelo LNEC/PAVMAT

no ensaio de determinacgdo do indice de forma.

* A fracgio granulométrica, d/D;, de um agregado ¢ definida como a frac¢do de um agregado que passa por um
peneiro com maior abertura de malha, D;, e ¢ retido pelo peneiro com menor abertura de malha, d;. Salienta-se
que o ensaio em estudo apenas ¢ aplicavel aos casos em que D;< 63 mm e d; = 4 mm.
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Previamente a realizacdo do ensaio de determinagdo do indice de forma, decorre a fase
de preparagdo dos provetes de ensaio, ilustrada esquematicamente na Figura 3.2, que inclui a

promocao das seguintes operagoes:

1. reducdo da massa da amostra de agregado mediante um dos métodos prescritos no

enquadramento normativo aplicavel (NP EN 932-2);

2. secagem da amostra a uma temperatura de (110 £ 5) °C visando a situagdo de massa
constante definida pela realizagdo de pesagens sucessivas da amostra, apds secagem

e com pelo menos uma hora de intervalo, revelando diferencas inferiores a 0,1 %;

3. peneiragdo da amostra laboratorial que assegure a rejei¢do de particulas retidas num
peneiro com abertura de malha de 63 mm e as particulas passadas num peneiro com

abertura de malha de 4 mm;
4. realizagdo de nova redugdo da amostra (vide ponto 1), caso se considere necessario;

5. determinacdo indirecta da massa do provete de ensaio com recurso a um instrumento
de pesagem e tendo em conta o valor minimo estabelecido pela norma de ensaio,

conforme exposto no Quadro 3.1.

AMOSTRA LABORATORIAL

REDUCAO
(NP EN 932-2)

A

Divisor,
esquartelador ou Esquartelamento
crivo

Meétodos de redugdo
de amostras laboratoriais

Fraccionamento
com pa

Redutor de
amostras rotativo

AMOSTRA LABORATORIAL REDUZIDA

SECAGEM

Temperatura: (110 = 5) °C
massa constante

Eliminagdo de particulas com dimensédo
superior a 63 mm ou inferior a 4 mm

PENEIRACAO

DETERMINACAO DA
MASSA DO PROVETE

PROVETE DE ENSAIO

Figura 3.2: Representagdo esquematica da fase de preparacgdo de provetes no ensaio de

determinagdo do indice de forma.
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Quadro 3.1: Massa minima do provete de ensaio [5]

Dimensao granulométrica Massa minima do provete de
superior do agregado (mm), D ensaio (kg)
63 45
32 6
16 1
8 0,1

O procedimento de ensaio adoptado pelo LNEC/PAVMAT, idéntico ao exposto em

[5], admite variantes consoante a condi¢do granulométrica D <2d ou D >2d do provete

de ensaio.

No primeiro caso (condigdo D <2d), o procedimento de ensaio preconiza a

realizacdo das seguintes acgdes:

1. separagdo da frac¢do granulométrica predominante d;/D,; pelo método da

peneiracdo descrito pela norma EN 933-1 [3] (vide a descricdo do ensaio no

Capitulo 2);

2. rejeicdo de qualquer particula com dimensdo granulométrica inferior a d; e
superior a D;;

3. determinacdo da massa , m, da frac¢do granulométrica predominante d, /D, ;

4. avaliacdo da relagdo comprimento/espessura de cada particula, com recurso a um
paquimetro semelhante ao apresentado na Figura 3.1, visando a separagdo das
particulas que cumpram a relacdo L/E >3, classificadas como particulas

nao-cubicas;
5. determinacdo da massa, m,, das particulas ndo-cubicas.

No segundo caso (condicdo D >2d), o procedimento de ensaio ¢ composto pelas

seguintes operagoes:

1. separacdo do provete de ensaio em fracgdes granulométricas pelo método da

peneiracdo definido pela norma EN 933-1 [3];

2. determinagdo da massa, m;, de cada frac¢ao granulométrica e do respectivo valor

percentual, V;, em relacdo a massa inicial do provete, my; rejeicdo de qualquer
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fraccdo granulométrica que contenha menos de 10 % do valor de massa inicial do

provete de ensaio;

3. reducdo da massa das fraccdes granulométricas que contenham um namero
excessivo de particulas recorrendo a um dos métodos expostos na norma de ensaio
aplicavel (NP EN 932-2 [4]); apos finalizagdo do processo de reducdo, a fracgdo

granulométrica em questdo tera de conter, pelo menos, 100 particulas;

4. determinagao da massa m,; do conjunto de particulas pertencentes a cada uma das

fracgdes granulométricas sujeitas a ensaio;

5. avaliacdo da relagdo comprimento/espessura de cada particula, com recurso a um
paquimetro semelhante ao apresentado na Figura 3.1, visando a separagdo das
particulas que cumpram a relacdo L/E >3, classificadas como particulas

ndo-cubicas;

6. determinacdo da massa my;, das particulas nao-ctbicas.

3.2 Relagobes e diagramas funcionais

As seccgdes seguintes descrevem as relagdes e os respectivos diagramas funcionais
associados as trés variantes de ensaio identificadas de acordo com a condigdo
granulométrica do provete ensaiado e a eventual operagdo de reducdo de fracgdes

granulomeétricas.

3.2.1 Condigao granulométrica D < 2d

Para o caso de provetes de ensaio em que se verifique a relagdo D < 2d, a grandeza

indice de forma ¢ obtida indirectamente mediante a expressao

s1="2x100, (3.1)

m,

em que m; corresponde a massa da frac¢do granulométrica predominante e m, ¢ a massa das

particulas nao-cubicas. A Figura 3.3 ilustra o respectivo diagrama funcional.
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@3.1) —» SI

Estagio inicial Estagio final

Figura 3.3: Diagrama funcional do ensaio de determinagdo do indice de forma — provetes que

verificam a relagdo D < 2d.

3.2.2 Condigao granulométrica D > 2d e frac¢des granulométricas ndo-reduzidas

Para o caso dos provetes de ensaio em que se verifica a relagdo D > 2d e a inexisténcia
de fraccdes granulométricas reduzidas, o indice de forma ¢ determinado pela seguinte
expressao

1 =221 100, (3.2)

xm

i
em que Y m, € o somatério das massas das particulas de cada uma das fracgdes
granulométricas ensaiadas e > m,, € o somatorio das particulas ndo-cubicas de cada uma das
frac¢des granulométricas ensaiadas.

Por sua vez, a determinacdo da grandeza de saida valor percentual, V;, da massa de

cada fraccdo granulométrica ensaiada, m;;, em relagdo a massa inicial do provete de ensaio,

my, implica o recurso a seguinte expressao:

m,.
V. =—1x100. (3.3)
m
A Figura 3.4 representa o diagrama funcional das grandezas de entrada, intermédias e
de saida envolvidas no ensaio de determinagdo do indice de forma — condicao

granulométrica D > 2d e fracgdes granulométricas nao-reduzidas — no qual € possivel definir

trés estagios (inicial, intermédio e final) de propaga¢ao de incertezas de medicao.
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Figura 3.4: Diagrama funcional do ensaio de determinagdo do indice de forma — condigdo

granulométrica D > 2d e fracgoes granulométricas ndo-reduzidas.

3.2.3 Condigao granulométrica D > 2d e frac¢des granulométricas reduzidas

A presente seccdo ¢ dedicada a determinagdo do indice de forma de provetes com
fracgdes granulométricas reduzidas em que se verifique a relacdo D > 2d. Neste caso, o valor
percentual da massa da fraccdo granulométrica na amostra ensaiada ¢ dado por

m.
V. =—-x100, (3.4)
ny
em que m; ¢ a massa da fraccdo granulométrica sujeita posteriormente a redugdo de massa e

my € a massa inicial do provete de ensaio.

Por sua vez, o valor percentual da massa de particulas nao-ctibicas na fraccio

granulométrica i ¢ obtido mediante a expressao

st ="24100, (3.5)

my;

1

onde my; corresponde a massa das particulas ndo-cubicas na frac¢do granulométrica e m;; € a

massa da frac¢do granulométrica ap6s redugao.
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Estas duas grandezas permitem efectuar a definicdlo da mensuranda de

interesse — indice de forma, S7— mediante a expressao:

sr = Z0-SL) (3.6)
2V,

A Figura 3.5 identifica os diversos estagios de propaga¢do de incertezas de medicao

nesta variante de ensaio de determina¢do do indice de forma de agregados.

[ e XV, —
m; ——»
GH—» V; 3.6) —» SI

1

my —®
e
my; —»
3B.5) —» S, —»
My; ——»
| | |
Estagio inicial Estagio intermédio Estagio final

Figura 3.5: Diagrama funcional do ensaio de determinagdo do indice de forma — condi¢ao

granulométrica D > 2d e fracgoes granulométricas reduzidas.

3.3 Tabelas de balanco de incertezas de medigcao

3.3.1 Estagio inicial

A observacdo das Figuras 3.3 a 3.5 permite constatar que a grandeza massa esta
presente como grandeza de entrada nos estdgios iniciais de todas as variantes de ensaio
descritas anteriormente. O recurso ao mesmo método e instrumentos de pesagem na sua
determinagdo permite que a formulagdo probabilistica apresentada, nesta secgdo, seja

igualmente valida para todas as variantes do ensaio em estudo.

No ambito do ensaio de determinagao do indice de forma, o LNEC/PAVMAT recorre
a dois instrumentos de pesagem (referéncias internas EQ04.1 e EQ04.2) com caracteristicas

metroldgicas distintas, em particular, no que diz respeito ao seu alcance e a sua resolugao.
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Nos Quadros 3.2 e 3.3 ¢ apresentada a caracterizagdo probabilistica das componentes
de incerteza identificadas para a medicdo indirecta da grandeza massa usando os

instrumentos de pesagem EQ04.1 e EQ04.2, respectivamente.

Quadro 3.2: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medi¢do da grandeza
massa mediante a utilizag¢do do instrumento de pesagem EQ04.1 (alcance 60 kg, resolucdo 1 g).

Componente | Fonte de Limites de Funcio densidade Fonte de informacao
de incerteza | incerteza variacio de probabilidade
Sm Calibragdo +£0,38¢g Gaussiana

cal Certificado de calibracio
Sm Reversibilidade +£0,5¢g Triangular do instrumento de

rev
Sm Excentricidade +20¢g Triangular medigdo

€XC
om, Zero £05¢g Uniforme Procedimento de ensaio

Quadro 3.3: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medi¢do da grandeza
massa mediante a utilizac¢do do instrumento de pesagem EQ04.2 (alcance 20 kg, resolugdo 0,1 g).

Componente | Fonte de Limites de Funcao densidade Fonte de informacao
de incerteza | incerteza variacio de probabilidade
om Calibragdo +0,06 g Gaussiana
cal Certificado de calibragio
om Reversibilidade +0,15g Triangular do instrumento de
rev
Sm Excentricidade +1,10g Triangular medigao
€Xxc
Sm Repetibilidade +0,10 g Gaussiana
P Especificagdes técnicas
dm,, Linearidade +0,20 g Uniforme do instrumento de
m
Smd Deriva térmica* +(3-10%mAT) g Uniforme medigao
er
om, Zero +0,05¢ Uniforme Procedimento de ensaio

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de varia¢@o de temperatura de 10 °C.

A consulta dos certificados de calibracdo de ambos os instrumentos de medigdo
permite obter informagdo para a quantificagdo de componentes de incerteza como a
calibracdo, a reversibilidade e a excentricidade. No caso da componente de incerteza da
calibracdo, os limites de variacdo da funcdo densidade de probabilidade adoptada sao
definidos de acordo com a majoracdo dos valores de incerteza de medigdo apresentados no
respectivo certificado os quais abrangem toda a gama de medicdo. Por sua vez, as
componentes de reversibilidade e excentricidade sdo quantificadas com base nos desvios

declarados nos certificados de calibracao. Na auséncia de outra informagdo ¢ adoptada a
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fun¢do densidade de probabilidade triangular centrada para exprimir a variacdo

probabilistica dos desvios mencionados.

A contabilizagdo de uma componente de incerteza relativa ao zero resulta do
procedimento de medi¢ao adoptado que inclui a determinagdo do zero previamente a
pesagem que se pretende efectuar. A parametrizagdo desta componente ¢ baseada na

resolugdo do instrumento de pesagem utilizado, admitindo uma distribui¢ao uniforme.

No caso do instrumento de pesagem EQO04.2, a consulta das suas especificacdes
técnicas permite identificar e quantificar as componentes de incerteza de repetibilidade,
linearidade e deriva térmica. Para o caso do equipamento EQO04.1, esta informagdo ndo se
encontra disponivel. Face aos resultados expostos na sec¢do 3.3.3, ndo se considera este
facto relevante atendendo a existéncia de componentes de incerteza dominantes como a
repetibilidade e reprodutibilidade, cuja magnitude se revela significativamente superior a

componente de incerteza de medi¢ao instrumental.

3.3.2 Estagio intermeédio

3.3.2.1 Condicdo granulométrica D > 2d e fraccoes granulométricas ndo-reduzidas

A determinacdo da incerteza de medicdo das grandezas intermédias > m,; ou

>.m,, recorre a LPI, tendo por base os seguintes pressupostos (vide Anexo B):

e a majoragdo da incerteza de medi¢do da massa, um,j, tendo por amostra o conjunto

de incertezas de medi¢ao das massas parcelares;

e a majoracdo do termo relativo a correlagdo entre as combinagdes possiveis das
medicdes parcelares de massa com o mesmo instrumento de medicao; neste caso, €
assumido um valor unitario para os coeficientes de correlagdo tendo em conta que
os coeficientes de sensibilidade envolvidos sdo, também, unitarios e a natureza
similar das grandezas de entrada que permite considerar que os coeficientes de

correlagdo sao positivos.

A incerteza de medigdo padrdo de > m,, e > m,, pode assim ser escrita como
M(Z’/nh)S n.umaj(mli)7 (37)

”(Zmzi)S n'”maj(mzl')- (3.8)
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Os Quadros 3.4 e 3.5 constituem tabelas de balango de incertezas aplicaveis,
respectivamente, ao caso da medi¢do das grandezas ) m; e > m, com recurso ao

instrumento de pesagem EQO04.1. Analogamente, os Quadros 3.6 e 3.7 correspondem ao

caso da utilizagdo do instrumento de pesagem EQ04.2

Quadro 3.4: Tabela de balanco de incertezas da grandeza ), m,; num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
X; X; u(x;) Ci uy) Vi
my, 385¢g +10¢g 1 +1,0g 91
m, 363 g +10g 1 +10g 91
my, 807 g +10g 1 +10g 91
my 370 g +10g 1 +10g 91
Incerteza de medigao padrao +40¢g
Graus de liberdade efectivos 91
) i 1925¢ Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+80¢g

Quadro 3.5: Tabela de balanco de incertezas da grandeza ), m,; num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
X, X u(x,) ¢ ui(y) v
my, 29¢g +10g 1 +10g 91
m,, 147 g +1,0g 1 +10g 91
my, 109 g +10g 1 +10g 91
my, 26 g +10g 1 +10g 91
Incerteza de medigao padrao +40¢g
Graus de liberdade efectivos 91
)2 i 3lg Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+80¢g
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Quadro 3.6: Tabela de balango de incertezas da grandeza . m;, num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
Xi X; u(x;) Ci ui(y) Vi
my, 3846 g +048¢g 1 +048¢g 70
m, 363,1 ¢ +0,48 g | +0,48 ¢g 70
m, 807,0 g +048 g 1 +048 g 70
m, 3702 ¢ +0,48 g | +0,48 ¢g 70
Incerteza de medigao padrao +19¢g
Graus de liberdade efectivos 70
) i 1924.9 ¢ Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+38¢g

Quadro 3.7: Tabela de balanco de incertezas da grandeza ), m,; num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
X; X; u(x;) Ci u(y) Vi
My 29,0 g £0,48 g 1 £0,48¢ 70
My 1465g  -048¢ | £0,48¢ 70
My 1090g ~ t04%e 1 +043 g 70
m,, 259 ¢ +048 g 1 +048 g 70
Incerteza de medigao padrao +19¢g
Graus de liberdade efectivos 70
)2 i 3104 g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+38¢g
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3.3.2.2 Condicdo granulométrica D > 2d e fraccoes granulométricas reduzidas

A aplicagdo da LPI a mensuranda valor percentual da massa da frac¢ao granulométrica

na amostra ensaiada (vide expressao 3.4) permite obter a seguinte expressao

(V) =cp wtlm)+ e -ul(mg)+2-c, -c, -ulm)-ulm)-r(mg,m),  (3.9)
em que
100 100 - m,
cmi = mg =- 2
m, m,

A exclusao do termo de correlagdo em (3.9) resulta do facto de o coeficiente de

sensibilidade ¢, ~possuir um valor negativo e o coeficiente de correlagdo ser positivo
permitindo a majoracao da expressao (3.9) ao se assumir r(mo,mi): 0. Consequentemente,
a incerteza de medi¢ao do valor percentual da massa da fraccdo granulométrica ¢ expressa

por

2 -uz(ml.)+c,2no-u2(m0). (3.10)

O Quadro 3.8 apresenta a tabela de balanco de incertezas dedicada a grandeza valor
percentual da massa da fraccdo granulométrica considerando a utiliza¢do do instrumento de
pesagem EQO04.1 na determinagdo das respectivas grandezas de entrada. Por sua vez, o

Quadro 3.9 diz respeito a utilizacdo do instrumento de pesagem EQ04.2.

Quadro 3.8: Tabela de balancgo de incertezas da grandeza valor percentual da massa da fracgdo
granulométrica na amostra num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuicbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
X; x; u(x;) Ci uiy) Vi
m 807 g +1,0g 0,041 % g’ + 0,041 % 91
m, 2425 g +10¢g -0,014% g + 0,014 % 91
Incerteza de medigio padrio +0,043 %
Graus de liberdade efectivos 109
Vi 33,3% Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida
+ 0,086 %
(95 %)
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Quadro 3.9: Tabela de balango de incertezas da grandeza valor percentual da massa da frac¢do
granulométrica na amostra num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas Estimativas Incertezas Coeficientes de Contribuicbes para a Graus de
de entrada padrao sensibilidade incerteza de medicao liberdade
padrao
Xi X; u(x;) Ci Vi
ui(y)
m; 807,0 g +0,48¢g 0,041 % g’ + 0,020 % 70
m 24249 g +0,48¢g -0,014 % g + 0,0067 % 70
Incerteza de medigdo padrao +0,021 %
Graus de liberdade efectivos 84
4 33.3 %
Factor de expansio 2,00
Incerteza de medigdo expandida (95 %) + 0,042 %

Tendo em conta o exposto, a determinagdo da incerteza de medigdo de >V, recorre,

para esse efeito, a LPI obtendo
P(3V) =3 ), 3.11)

notando-se que a mudanca de varidvel (V=100 m;/my) conduz a que a contribui¢cdo
decorrente da correlacdo possa ser considerada desprezavel. Os Quadros 3.10 e 3.11
exprimem os balancos de incertezas da mensuranda de interesse, respectivamente, para o

caso da utilizacao do instrumento de pesagem EQ04.1 e EQ04.2.

Quadro 3.10: Tabela de balango de incertezas da grandeza ).V, num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas padrdo Coeficientes de Contribuicbes paraa  Graus de
de entrada sensibilidade incerteza de medicdo  liberdade
u(x;) padréo
X; X; Ci Vi
u(y)
0, o
V1 15.8 % + 0,042 % 1 + 0,042 % 96
V) o
V2 35.6 % + 0,044 % 1 + 0,044 % 114
V) o
[/3 333 % + 0,043 % 1 + 0,043 % 111
0, o
V4 15.3 % + 0,042 % 1 + 0,042 % 95
Incerteza de medigdo padrio + 0,086 %
SV Graus de liberdade efectivos 415
i 100 %
Factor de expansio 2,00
Incerteza de medigdo expandida (95 %) +0,17 %
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Quadro 3.11: Tabela de balango de incertezas da grandeza ).V, num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigcbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
X, X u(x) c,- ui) v
v, 15.8 % + 0,020 % 1 + 0,020 % 74
v, 35.6 % +0,021 % 1 +0,021 % g7
v, 333 % +0,021 % 1 +0,021 % 85
v, 153 % + 0,020 % 1 + 0,020 % 73
Incerteza de medigdo padrao +0,041 %
Graus de liberdade efectivos 319
2 V’ 100 % Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 0,082 %

No que respeita ao valor percentual da massa de particulas ndo-ctbicas na frac¢do

granulométrica i, obtido com base na expressao (3.5)

st ="24100,

my;

1

a aplicacao da LPI permite escrever a incerteza de medigao desta grandeza como

, 'u(mzi)'”(mli)'r(mziamli)a (3.12)

Li

uz(Sll.):cfnm -uz(mzl.)+ c: -uz(mli)+2-cm2[ ‘c,

my;

100 100 - m,,
— € C —_.

my;

l

onde ¢, =

A correlacao resulta da utilizagdo do mesmo instrumento de medi¢ao na determinacao
das mensurandas de entrada. Contudo, tal como em casos anteriores, a sua contribui¢cao
podera ser considerada nula em virtude do coeficiente de correlagdo estar compreendido

entre zero e um e o coeficiente de sensibilidade ¢, ser sempre negativo, correspondendo o

valor nulo a uma majoracdo da incerteza de medicdo. A expressdo anterior passa a ser

escrita como

uz(S[[)Sczzt_ u?(my, )+ ¢ u?(my,). (3.13)
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Os Quadros 3.12 e 3.13 evidenciam a aplica¢ao da expressao (3.13) na elaboragdo da
tabela de balancgo de incertezas, no primeiro caso, associada a utilizacdo do instrumento de

pesagem EQO04.1 e, no segundo caso, ao instrumento de pesagem EQ04.2.

Quadro 3.12: Tabela de balanco de incertezas da grandeza SI, num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
X; x; u(x;) Ci ui(y) Vi
m, 600 ¢ tleg 20,028 % g 0,028 % 91
my, 102 g tleg 0,17 % g £0,17% 91
Incerteza de medigdo padriao +0,17 %
Graus de liberdade efectivos 96
SI[ 17% Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+0,34 %

Quadro 3.13: Tabela de balango de incertezas da grandeza SI, num ensaio tipo

(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
Xi Xi u(x;) Ci uiy) Vi
m; 600,0 g +0,48 g -0,028 % g'1 + 0,013 % 70
my, 102,0 g +0,48¢g -0,17 % g'1 + 0,082 % 70
Incerteza de medigdo padrao + 0,083 %
Graus de liberdade efectivos 73
Vs
S ! 17% Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 0,17 %

Por sua vez, a determinagdo da incerteza de medicdo da grandeza Z(V,- -S1 l.) resulta de

MZ[Z(V: 'Sli)]zz[cvi '”2( i)+0§1, 'uz(S]i)]a (3.14)
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obtida mediante a aplicagdo da LPI, onde ¢, =SI; e ¢y, =V,. Esta relagdo permite definir

as tabelas de balango de incertezas expressas nos Quadros 3.14 e 3.15 aplicaveis,

respectivamente, a utilizagdo do instrumento de pesagem EQO04.1 e EQ04.2.

Quadro 3.14: Tabela de balango de incertezas da grandeza Z(V, - ST l.)

(instrumento de pesagem EQ04.1) num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
Xi X; u(x;) C;i u(y) Vi
" 159%  +£0,042% 7,5 % + 0,32 %o0 96
v, 356%  +0,044% 17,0 % + 0,75 %00 114
v 333%  +£0,043% 13,5 % + 0,58 %00 11
V, 153%  *£0042% 7,0 % + 0,29 %00 95
SI, 7.5 % +0,26 % 15,9 % + 4,1 %00 92
SI, 17,0 % +0,17 % 35,6 % + 6,1 %oo 96
S, 13,5 % +0,18 % 333 % + 6,0 %oo 94
SI, 7,0 % +0,27 % 15,3 % + 4,1 %oo 9
Incerteza de medigédo padrio + 10 %00
3 (Vz . SII.) Graus de liberdade efectivos 334
1281 %00 Factor de expanséo 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

%+ 20 %o0

Quadro 3.15: Tabela de balango de incertezas da grandeza Z(V, - S l.)

(instrumento de pesagem EQ04.2) num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
Xi Xi u(x;) Ci ui(y) Vi
Vi 159%  *£0,020% 7.5 % + 0,15 %00 74
v, 356%  +£0,021% 17,0 % + 0,36 %00 87
2 333%  +£0,021% 13,5 % + 0,28 %00 85
V, 153%  *+0020% 7,0 % + 0,14 %oo 73
S1, 7.5 % +0,13 % 15,9 % + 2,1 %oo 7
SI, 17,0 % +0,08 % 35,6 % + 2.8 %oo 74
Sy 135%  £0.09% 33,3% + 3,0 %oo 7
SI, 7,0 % +0,13 % 15,3 % + 2,0 %oo 71
Incerteza de medigao padrao + 5,0 %00
3 (Vz ) SII.) Graus de liberdade efectivos 267
11281 %00 Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 10 %o0
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3.3.3 Estagio final

3.3.3.1 Condicdo granulométrica D < 2d

A informacao probabilistica que consta na sec¢ao 3.3.1 permite, no caso do ensaio de
provetes que verifiquem a condi¢do granulométrica D < 2d, proceder a elaboracdo da tabela
de balanco de incertezas da grandeza de saida indice de forma, conforme apresentado nos
Quadros 3.16 e 3.17 consoante se recorra a utilizagdo do instrumento de pesagem EQ04.1 ou

EQ04.2.

Quadro 3.16: Tabela de balango de incertezas da grandeza indice de forma num ensaio tipo
(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
Xi Xi u(x;) Ci uiy) Vi
m 2425¢g tlg 0,021 % g +£0,02 % 91
m, 1254 ¢ tlg 0,041 % g +0,04 % 91
STyrred 0% +0,29 % 1 + 0,29 % 50
STepet 0% +33% 1 +33% 16
STeprod 0% +14% 1 +1,4% 16
Incerteza de medigédo padrio + 3,6%
Graus de liberdade efectivos 22
ST 52 % Factor de expansio 2,09

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 75%

Quadro 3.17: Tabela de balango de incertezas da grandeza indice de forma num ensaio tipo
(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade

Xi Xi u(x;) Ci u(y) Vi

m 24249 g +049 g 0,021 % g +£0,01 % 70

s, 12546 ¢ +048 g 0,041 % g +£0,02 % 70

STyired 0% +0,29 % 1 +0,29 % 50

STepet 0% +33% 1 +33% 16

STreprod 0% +1,4% 1 +1,4% 16
Incerteza de medigao padrao + 3,6%

Graus de liberdade efectivos 22

ST 52% Factor de expansio 2,09

Incerteza de medicao expa(g(sii%a) +7,5%
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Salienta-se a presenga de componentes de incerteza complementares relativas ao
arredondamento da estimativa da mensuranda de interesse (conforme prescrito na norma de

ensaio), e a repetibilidade e reprodutibilidade do ensaio no LNEC/PAVMAT.

3.3.3.2 Condicao granulométrica D > 2d e fraccoes granulométricas nao-reduzidas

A aplicagdo da LPI a mensuranda valor percentual da massa da frac¢ao granulométrica

ensaiada permite obter a seguinte expressao

i

uz(Vi)=c,2W -uz(ml.)+c,2no -uz(m0)+2-cml "€ -u(ml.)-u(mo)-r(mo,ml.), (3.15)

O sinal negativo de Cpny > acrescido da natureza similar das grandezas m, e m; traduzida
em 0< r(mo,ml.)é 1, permitem considerar uma majoracdo do termo da correlagcdo presente
na expressdo (3.15), ao se assumir r(mo,ml.) =0. Deste modo, a expressdo anterior ¢é
simplificada para

uz(Vi)Sc,i -uz(mi)+c§10-u2(m0). (3.16)

Os Quadros 3.18 e 3.19 exprimem as tabelas de balango de incertezas aplicaveis,

respectivamente, a utilizacao do instrumento de pesagem EQ04.1 e EQ04.2.

Quadro 3.18: Tabela de balango de incertezas valor percentual da massa da frac¢do granulométrica
num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
X; x; u(x;) Ci uiy) Vi
m; 3846 g +048¢g 0,041 % g'1 +0,02 % 70
mg 24249 ¢ +049¢g -0,007 % g'1 + 0,003 % 70
Incerteza de medigio padrio + 0,02 %
Graus de liberdade efectivos 74
V; 15,86 % Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida
+ 0,04 %
(95 %)
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Quadro 3.19: Tabela de balango de incertezas valor percentual da massa da frac¢do granulométrica
num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
Xi X; u(x;) Ci u(y) Vi
m; 385 g +10g 0,041 % g +0,041 % 91
my 2425¢ +10g 0,007 % g + 0,007 % 91
Incerteza de medigdo padrao + 0,04 %
Graus de liberdade efectivos 96
Vi 15,88 % Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 0,08 %

Por sua vez, a aplicacdo da LPI na determinagdo da incerteza de medicao da grandeza

indice de forma para a condigdo em estudo, conduz a

u(S1)=chzml_ W (Em)+es, u(Sm,), (3.17)
100X m, 100
onde czm“ = —Zmlz,- e szz,. _—Zmli .

A auséncia do termo da correlagdo resulta do facto de ambas as grandezas envolvidas

serem obtidas por via indirecta.

Os Quadros 3.20 e 3.21 apresentam as tabelas de balanco de incertezas de medicao
onde constam componentes de incerteza adicionais relativas ao arredondamento normativo e

a repetibilidade e reprodutibilidade do ensaio no LNEC/PAVMAT.

LNEC — Proc. 1104/551/00878 37



Quadro 3.20: Tabela de balango de incertezas da grandeza indice de forma num ensaio tipo
(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
Xi Xi u(x;) Ci uiy) Vi
my; 1925 ¢ +40¢g -0,008 % g'1 + 0,032 % 70
iy 3llg +40¢g 0,052 % g +0,21 % 70
STarred 0% +0,29 % 1 +0,29 % 50
STrepet 0% +33% 1 +33% 16
STreprod 0% +1,4% 1 +1,4% 16

Incerteza de medigao padrao +3,6%
Graus de liberdade efectivos 22
SI 16 % Factor de expansio 2,09
Incerteza de medigao expandida £7.5%

(95 %)

Quadro 3.21: Tabela de balango de incertezas da grandeza indice de forma num ensaio tipo
(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
Xi Xi u(x;) Ci uiy) Vi
my; 24249 ¢ +49¢g -0,005 % g'1 + 0,025 % 70
Zmy; 3104 g +49¢g 0,041 % g'1 + 0,20 % 70
STirred 0 % + 0,29 % 1 +0,29 % 50
ST epet 0 % +33% 1 +33% 16
STeprod 0 % +1,4% 1 +1,4% 16

Incerteza de medigao padrao + 3,6%
Graus de liberdade efectivos 21
SI 13% Factor de expansio 2,09
Incerteza de medigao expandida L 7.5%
(95 %)
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3.3.3.3 Condicao granulométrica D > 2d e fraccoes granulométricas reduzidas

Tendo em conta a expressao (3.6) utilizada na quantificagdo da grandeza indice de

forma em provetes onde se verifique a condicdo D > 2d e fracgdes granulométricas

reduzidas, a aplicacdo da LPI permite obter a expressao

u(S1)=c5 g, w0 -SE)] 4 o5, - (2V) (3.18)
_ 1 __Z(Vi'SIi)
cm que CZ(VI'S]!')_Z_V[ € CzVi = Z—Vlz

A informagdo probabilistica que consta na sec¢do 3.3.2.2, em conjunto com a
aplicacdo da expressdao (3.18), permitem definir as tabelas de balango de incertezas da

mensuranda de interesse para o caso da utilizacdo do instrumento de pesagem EQO04.1

(Quadro 3.22) e EQ04.2 (Quadro 3.23).

Quadro 3.22: Tabela de balango de incertezas da grandeza indice de forma num ensaio tipo
(instrumento de pesagem EQ04.1).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
Xi X; u(x;) Ci ui(y) Vi
S-SL)  1281%%  +10%% 0,01 %" +0,10 % 334
2V, 100 % + 0,086 % -0,128 +0,01 % 415
Sarred 0% 0,29 % 1 +0,29 % 50
STiepet 0% +33% 1 +33% 16
Sreprod 0% +1,4% 1 +14% 16
Incerteza de medigdo padrao + 3,6 %
Graus de liberdade efectivos 22
SI 13 % Factor de expansio 2,09
Incerteza de medigao expandida £75%
(95 %)
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Quadro 3.23: Tabela de balango de incertezas da grandeza indice de forma num ensaio tipo
(instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
Xi X; u(x;) Ci u(y) Vi
Y -SI)  1281%%  +5%% 0,01 %" +0,05 % 267

ZV, 100 % + 0,041 % -0,128 + 0,005 % 319
Sarred 0% + 0,29 % 1 +0,29 % 50
STrepet 0% +33% 1 +33% 16
Sieprod 0 % +1,4% 1 +1,4% 16
Incerteza de medigdo padrio + 3,6 %
Graus de liberdade efectivos 22
ST 13 % Factor de expansio 2,09
Incerteza de medigao expandida £7.5%

(95 %)

3.4 Sintese de resultados

O processo de determinacao das incertezas de medi¢ao da grandeza indice de forma

que consta nas sec¢des anteriores permite concluir que, independentemente da variante de

ensaio realizada e do instrumento de pesagem utilizado, a incerteza de medicao expandida

(num intervalo de 95 %) da mensuranda de interesse € ndo superior a = 7,5 %.

Na propagacao das incertezas de medi¢cdo nas diversas grandezas intervenientes no

ensaio analisado, € possivel destacar as componentes dominantes de repetibilidade e

reprodutibilidade cuja quantificacdo decorreu de estudos de avaliacdo de desempenho de

diferentes técnicos do LNEC/PAVMAT autorizados para a execucdo do ensaio no contexto

da sua acreditacao no Sistema Portugués da Qualidade, pelo que se considera que o valor de

incerteza de medicao encontrado ¢ representativo da melhor incerteza de medi¢ao (ou

capacidade metroldgica) do laboratorio.
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4, ENSAIO DE DETERMINAGAO DO TEOR DE FINOS - ENSAIO DO
EQUIVALENTE DE AREIA

4.1 Descrigcao sumaria do ensaio

A quantificacdo experimental do teor de finos — fraccdo granulométrica de um
agregado que passa num peneiro com abertura de malha de 0,063 mm — constitui uma
actividade laboratorial com contributo relevante para a caracterizagdo geométrica de
agregados justificando, deste modo, o actual enquadramento normativo que define o
conjunto de ensaios que visa atingir este objectivo. Neste ambito, o LNEC/PAVMAT
executa o ensaio do equivalente de areia em agregados naturais® (em regra, areias) utilizados
na pavimentacao de infra-estruturas rodovidrias e aeroportudrias, cumprindo os requisitos

técnicos estipulados na norma vigente NP EN 933-8 [6].

O método de ensaio ai exposto (apenas aplicavel a
frac¢des granulométricas entre 0 mm e 2 mm) determina a
colocagdao de um provete de ensaio no interior de uma
proveta cilindrica graduada — vide Figura 4.1 — contendo,
no seu interior, uma solu¢do floculante composta por
cloreto de calcio, glicerina, formaldeido e 4gua destilada
ou desmineralizada. A sua posterior agitacdo promove a

libertagdo das camadas de argila que envolvem as

particulas de areia que constituem o provete de ensaio,

assegurando a suspensdao das particulas de menor e

Figura 4.1: Proveta cilindrica
graduada utilizada pelo
no fundo da proveta. LNEC/PAVMAT.

dimensao (finos) acima do sedimento de areia depositado

A quantificacdo do teor de finos ¢ efectuada mediante a grandeza equivalente de areia
definida como o réacio (percentual) entre a altura de sedimento de areia e a altura total do
material floculado na proveta. Faz-se notar que o resultado final do ensaio corresponde a
média aritmética de duas estimativas da grandeza equivalente de areia obtidas em ensaios

individuais consecutivos de provetes extraidos da amostra laboratorial em analise.

> Agregado de origem mineral obtido directamente do meio natural e cuja intervengio humana consiste
unicamente no seu processamento mecanico. Exemplos: areais, godos e britas.
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A fase de preparagdo do ensaio consiste na reducdo da massa da amostra laboratorial,
mediante um dos métodos® prescritos na norma aplicavel (NP EN 932-2 [4]), para o valor
nominal da massa pretendida para cada provete de ensaio, na auséncia de qualquer processo
de secagem. Por imposi¢do normativa, este valor ¢ estabelecido de acordo com teor de
humidade atribuido a amostra laboratorial mediante a realizagdo de um ensaio laboratorial
proprio’. Faz-se notar que, o ensaio do equivalente de areia apenas é aplicavel a amostras

laboratoriais com um teor de humidade inferior a 2 %.

O procedimento de ensaio prescrito na norma vigente [6], adoptado pelo
LNEC/PAVMAT, prevé a realizagdo do ensaio do equivalente de areia numa sala
laboratorial cuja temperatura se situe no intervalo (23 + 3) °C, sendo possivel reconhecer
quatro fases operacionais — enchimento, vibracao, lavagem e medi¢des — cuja descri¢ao

sumaria ¢ apresentada em seguida.

A fase de enchimento consiste na introdugdo de solugdo
floculante no interior da proveta até uma distancia de

(100,00 £+ 0,25) mm da sua base (marcagdo inferior da proveta,

vide Figura 4.2), seguindo-se a colocacao do provete de ensaio e
a agitacdo manual da proveta visando a libertagdo de eventuais

bolhas de ar e a molhagem do provete.

Apo6s um periodo de repouso de (10 = 1) minutos, ¢ o
Figura 4.2: Periodo de

efectuada a selagem da proveta com uma rolha de borracha repouso inicial do
provete no interior da
proveta contendo a

equipamento de ensaio permite aplicar a proveta um movimento solugao floculante.

seguindo-se a sua fixacdo a uma maquina vibratéria. Este

horizontal rectilineo sinusoidal caracterizado por uma de amplitude de (200 = 10) mm e uma

frequéncia de 1/3 Hz durante um periodo de tempo de (30 £ 1) s.

Finalizada esta fase de vibragdo, segue-se a lavagem da rolha de borracha e das
paredes internas da proveta com solucdo floculante, assegurando que todo o material ¢é
recolhido para o interior da proveta. O posicionamento do tubo de lavagem no fundo da

proveta permite que a solu¢ao de lavagem agite o seu conteido promovendo a ascensao de

® Meétodos de redugdo disponiveis: redutor de amostras rotativo; divisor, esquartelador ou crivo;
esquartelamento; fraccionamento com pa.

7O ensaio de determinagdo do teor de humidade de agregados deve ser efectuado de acordo com os requisitos
técnicos estabelecidos na norma EN 1097-5. O método de ensaio ai exposto consiste, genericamente, na
determinag@o da massa de um provete de areia antes ¢ apos um processo de secagem em estufa até a situagéo
de massa constante, definida pela realizagdo de pesagens sucessivas em intervalos de tempo de uma hora, no
minimo, que evidenciem diferengas relativas entre estimativas inferiores a 0,1 %.
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finos. A remocgao do tubo de lavagem ¢ efectuada quando o nivel de solugdo se aproxima da
distancia de (380,00 = 0,25) mm da base da proveta (marcagdo superior da proveta, vide

Figura 4.1).

O enchimento com solugdo floculante cessa a partir do momento em que o tubo de
lavagem ¢ inteiramente retirado da proveta e o nivel de solugdo se mantém na marcacdo
superior iniciando, nesse instante, a contagem do periodo de tempo de assentamento que se

prolonga durante (20,00 + 0,25) minutos na auséncia de qualquer perturbagdo ou vibragao.

Terminado este periodo de repouso, ¢ efectuada a medicao da altura total do material
floculado (sedimento de areia e suspensdo de particulas) com recurso a escala graduada da
proveta. Por sua vez, a medi¢do da altura de sedimento de areia ¢ efectuada usando um

mergulhador de ensaio idéntico ao apresentado na Figura 4.3.

Anel

Ponta

Cabeca

Variao

Figura 4.3: Mergulhador de ensaio do LNEC/PAVMAT.

A introdu¢do deste elemento no interior da proveta permite que a sua ponta assente
sobre o sedimento de areia. O bloqueamento do anel no topo da proveta e a posterior
medicao da distancia (com recurso a um paquimetro) entre a face superior do anel e a face
inferior da cabega do mergulhador permite determinar a mensuranda de interesse altura de

sedimento de areia.

4.2 Relagées e diagramas funcionais

A quantificagdo do teor de finos mediante a determinacao da grandeza equivalente de
areia, SE;, envolve a medicdo directa de duas grandezas de entrada — a altura total de

material floculado, 4, e a altura de sedimento de areia, 4, — sendo definida pela expressdo

SE, :%xlOO. (4.1)

1
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Como o resultado final do ensaio corresponde a média aritmética de duas

determinagdes da grandeza equivalente de areia, ou seja,

sE=SEF5E, ;SEZ : (4.2)

o diagrama funcional representativo do ensaio em estudo ¢ constituido por trés estagios de

propagacao de incertezas de medi¢do, conforme ilustrado na Figura 4.4.

hy —»

(4.1) —» SE, —» (42) —» SE
hy —»
Estagio inicial Estagio intermédio Estagio final

Figura 4.4: Diagrama funcional da grandeza valor médio de equivalente de areia.

No contexto da realizacdo deste ensaio, € possivel notar a existéncia de uma outra
mensuranda de interesse — a massa do provete de ensaio, m — cujo valor nominal ¢ definido

pela expressao

w
m =120 1+ 182(‘; , (4.3)

onde @, , corresponde ao teor de humidade da amostra laboratorial em analise. Esta

grandeza ¢ quantificada experimentalmente recorrendo ao conhecimento da massa de agua

presente numa amostra laboratorial, m, ,, € a massa da mesma amostra apds processo de

secagem em estufa ventilada, m__, , ou seja,

seca ?

Ono = 0 %100 (4.4)

seca
A massa de dgua na amostra laboratorial ¢ obtida por

My o =M m

(4.5)

t+ah ~ "tttas

onde m,_, corresponde a massa do conjunto recipiente € amostra na condi¢do huimida e

t+ah

m,,, corresponde a massa do conjunto recipiente e amostra na condi¢@o seca. Por sua vez, a

massa da amostra apds processo de secagem ¢ determinada pela expressao
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—-m (4.6)

seca ~ '“t+as

em que m, ¢ a massa do recipiente para colocagdo da amostra sujeita a processo de
secagem.
A Figura 4.5 ilustra o conjunto de relagdes funcionais descritas nos paragrafos

anteriores relativamente a quantificacdo da grandeza massa do provete de ensaio e respectiva

propagacao de incertezas de medigao.

Mi+ah >

(45) ™ Mo — ™

Misas “44) —>» omo —» (43) —>» m
(46) ™ Mgeca — ™
my ——
Estagio inicial Estagio intermédio Estagio final

Figura 4.5: Diagrama funcional da grandeza massa do provete.

4.3 Tabelas de balango de incertezas de medicao

4.3.1 Estagio inicial

4.3.1.1 Equivalente de areia

No LNEC/PAVMAT, a medicdo da grandeza de entrada altura total de material
floculado decorre da utilizagdo da escala graduada incorporada na proveta cilindrica. O
Quadro 4.1 descreve os elementos de caracterizagdo probabilistica das diversas componentes
de incerteza identificadas para a mensuranda em andlise tendo em conta o método e o

instrumento de medicao utilizados.
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Quadro 4.1: Caracterizag¢do probabilistica das componentes de incerteza na medi¢do da grandeza
altura total de material floculado.

Componente | Fonte de Limites de Funcao densidade Fonte de informacao
de incerteza | incerteza variacio de probabilidade

oM, . Resolugio* £0,5 mm Uniforme Proveta graduada
Oh, Estabilidade +0,5 mm Uniforme

O o Erro de paralaxe +0,5 mm Uniforme Estimativa empirica
oh, ., Efeito térmico +(3,2x10™*4;) mm Uniforme

* Coincide com o arredondamento imposto pela norma de ensaio.

A componente de estabilidade referida no Quadro 4.1 tem origem no facto de,
ocasionalmente, o periodo de tempo de assentamento mencionado na norma de ensaio nao

ser suficiente para assegurar uma adequada estabilizacao da altura de sedimento e suspensao

de floculado.

Faz-se também notar que, os limites de variagdo apresentados para a componente de
incerteza associada aos efeitos térmicos foram determinados com base no coeficiente
volumétrico de dilataco térmica da agua a 20 °C (igual a 2,1x10™ °C™") e numa variacio de

temperatura da sala laboratorial correspondente a 6 °C.

No que respeita a mensuranda altura de sedimento, a sua medi¢cdo no ensaio de
determinagdo do equivalente de areia ¢ efectuada com um paquimetro analdgico. O Quadro
4.2 descreve os elementos de caracterizacdo probabilistica das componentes de incerteza

consideradas com interven¢ao neste processo de medicao no LNEC/PAVMAT.

Quadro 4.2: Caracterizag¢do probabilistica das componentes de incerteza na medi¢do da
grandeza altura de sedimento.

Componente | Fonte de Limites de Funcgao densidade Fonte de informacao

de incerteza | incerteza variacio de probabilidade

0, Calibragdo +0,007 5 mm Gaussiana

Paralelismo das
5h2 par ) + 0,06 mm Triangular Certificado de calibracao
pontas de medigdo

oh, rep Repetibilidade £ 0,005 mm Gaussiana
Arredondamento ) .
0h, yred . +0,5 mm Uniforme Norma de ensaio
normativo
5h2 paralaxe Erro de paralaxe + 0,005 mm Uniforme Estimativa empirica
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4.3.1.2 Massa do provete

No que respeita as diversas medicdes de entrada da grandeza massa citadas na
seccao 4.2, o LNEC/PAVMAT recorre, alternativamente, a dois instrumentos de pesagem
(referéncia interna EQ04.2 e EQ06.5), o que conduz a que a caracterizagao probabilistica das
componentes de incerteza se diferenciem em fungdo dos dois equipamentos em causa,

conforme exposto nos Quadros 4.3 e 4.4.

Quadro 4.3: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medig¢do da grandeza
massa mediante a utilizacdo do instrumento de pesagem EQ04.2 (alcance 20 kg, resolugdo 0,1 g).

Componente Fonte de Limites de Funcéo densidade Fonte de informacao
de incerteza  incerteza variacio de probabilidade
Sm Calibragdo +0,057 g Gaussiana

cal Certificado de calibrac¢do
5mrev Reversibilidade +0,15¢g Triangular do instrumento de
Sm Excentricidade +1,lg Triangular medigdo

€xc
Sm Repetibilidade +0,1g Gaussiana

fep Especificagdes técnicas
gmhn Linearidade +02¢g Uniforme do instrumento de
Sm Deriva térmica* +(3:10%m-AT) g Uniforme medigdo

der
om,,, Zero +£0,05¢ Uniforme Procedimento de ensaio

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variagdo de temperatura de 6 °C.

Quadro 4.4: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medi¢do da grandeza
massa mediante a utilizacdo do instrumento de pesagem EQ06.5 (alcance 22 kg, resolugdo 0,1 g).

Componente Fonte de Limites de Funcao densidade Fonte de informacao
de incerteza incerteza variacio de probabilidade
Sm Calibragao +£0,05¢ Gaussiana
cal Certificado de calibracdo
Sm Reversibilidade +0,05¢ Triangular do instrumento de
rev
Sm Excentricidade +02¢g Triangular medigao
€xc
Sm Repetibilidade +0,1g Gaussiana
fep Especificagdes técnicas
dm, Linearidade +04¢g Uniforme do instrumento de
m
5md Deriva térmica* +(310%mAT) g Uniforme medigao
cr
om, Zero 0,05 ¢ Uniforme Procedimento de ensaio

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variagdo de temperatura de 6 °C.
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4.3.2 Estagio intermédio

4.3.2.1 Equivalente de areia

A formulagdo apresentada nos Quadros 4.1 e 4.2 permite efectuar o calculo da
incerteza de medicao da grandeza intermédia equivalente de areia mediante a aplicacdo da

LPI tendo em conta a relacao funcional (4.1), obtendo-se
uz(SEl.)zc,f2 -uz(hz)wtc,fl -uz(hl), 4.7)

100 100- A,
onde ¢, =— e ¢, =————.
hl hl
Desta expressdao pode-se elaborar a tabela de balango de incertezas da mensuranda de
interesse, exposta no Quadro 4.5. Faz-se notar a introdu¢do de uma componente de incerteza

adicional decorrente do arredondamento normativo imposto na quantificacdo da estimativa

desta grandeza.

Quadro 4.5: Tabela de balango de incertezas da grandeza equivalente de areia num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigcbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
X; X; u(x;) Ci uy) Vi
h, 83 mm  +0,29mm 0,37 mm’' +0,11 % 51
h 268mm  +£0,52mm  -0,12 mm’ + 0,062 % 176
OSE, 1red 0 + 0,029 % 1 +0,029 % 50
Incerteza de medigdo padrdo +0,13 %
Graus de liberdade efectivos 95
SEi 31,0 % Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+0,26 %

4.3.2.2 Massa do provete

Relativamente a grandeza intermédia massa de agua presente na amostra laboratorial,

a aplicag@o da LPI a expressdo (4.5) permite escrever

2 2 2 2 2
u (mHZO)_ C’”uah u (’/ntJrah)_‘_cmw‘s ’ (mt+as)+

u
s
+ 2 ’ C’”uah ’ cmHas ’ u(mt+ah ) ’ u(mHas). r(mt+ah’mt+as)

(4.8)
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ondec, =lec, =-I.
t+ah

My as

A correlacdo existente entre as grandezas de entrada, de natureza similar, é traduzida
num coeficiente de correlacdo necessariamente compreendido entre zero e um. Atendendo

ao valor negativo do termo da correlagéo na expressio (4.8), resultante do coeficiente ¢,

pode-se adoptar uma majora¢do deste termo considerando que r(mmh,mms):o. A

expressao (4.8) ¢, entdo, simplificada para

uz(mHZO)S uz(mt+ah )+u2(mt+as)' (49)

O mesmo raciocinio pode ser efectuado para a grandeza massa da amostra seca

permitindo que se obtenha, neste caso,
u? (e )< 10? (g, )+ (m,). (4.10)

Os Quadros 4.6 e 4.7 constituem as tabelas de balango de incertezas aplicaveis,
respectivamente, as mensurandas massa de dgua na amostra e massa da amostra seca,
suportadas pela caracterizagdo probabilistica que consta no Quadro 4.3 relativa a medicao

indirecta de massa com recurso ao instrumento de pesagem EQ04.2 do LNEC/PAVMAT.

Em alternativa, os Quadros 4.8 e 4.9 correspondem as tabelas de balanco de incertezas
aplicaveis ao caso da utilizacao do instrumento de pesagem EQ06.5 do LNEC/PAVMAT,

fundamentadas na caracterizagdo probabilistica apresentada no Quadro 4.4.

Quadro 4.6: Tabela de balango de incertezas da grandeza
massa de agua na amostra num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
Xi X; u(x;) Ci uiy) Vi
m, .n 810,8 g +0,51¢g 1 +0,51g 79
m . 802,0 g +0,51¢g -1 +0,51g 79
Incerteza de medigio padrao + 0,72 ¢g
Graus de liberdade efectivos 155
m
H,0 8.8 ¢ Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida
+1l4g
(95 %)
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Quadro 4.7: Tabela de balango de incertezas da grandeza

massa da amostra seca num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ.04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
Xi Xi u(x:) Ci ui(y) Vi
m, 2169¢ +0,51¢g -1 +0,51¢g 79
m, s 802,0 g +0,51¢g 1 +0,51¢g 79

Incerteza de medigio padriao +0,72 g
Graus de liberdade efectivos 155
Mo 585,1¢g Factor de expansio 2,00
Incerteza de medigao expandida
+l4g
(95 %)
Quadro 4.8: Tabela de balango de incertezas da grandeza
massa de agua na amostra num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ.00.5).
Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
Xi Xi u(x;) Ci uiy) Vi
m . . 810,8 g +042¢g 1 +042¢g 63
m_ s 802,0 g +042¢g -1 +042¢g 63
Incerteza de medigdo padrdo +0,59¢g
Graus de liberdade efectivos 123
my.o 8,8 ¢g Factor de expanséo 2,00
Incerteza de medigao expandida
+12¢g
(95 %)
Quadro 4.9: Tabela de balango de incertezas da grandeza
massa da amostra seca num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ0.6.5).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao sensibilidade de medigdo padréo liberdade
Xi Xi u(x:) Ci uiy) Vi
m, 2169¢ +042¢g -1 +042¢g 63
m, s 802,0 g +042¢g 1 +042¢g 63

Incerteza de medigdo padrdo +0,59¢g
Graus de liberdade efectivos 123
Myeca 585,1¢g Factor de expansio 2,00
Incerteza de medigao expandida
+12¢g

(95 %)
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Os resultados que constam nas tabelas anteriores, em conjunto com a aplicagdo da LPI
a grandeza teor de humidade da amostra laboratorial, obtida em (4.4), permitem determinar

a sua incerteza de medi¢ao padrao com base na expressao seguinte:

2 2 2 2 2
u (a)HZO ) = cmmo u (mHZO ) + cmscca U (mseca ) H (4 1 1)
100 100 - 1, 5,
ondec, =——cec, =——F—.
mseca mseca

Os Quadros 4.10 e 4.11 constituem as tabelas de balanco de incertezas da grandeza
teor de humidade da amostra laboratorial considerando, respectivamente, a utilizagdo do

instrumento de pesagem EQ.04.2 ¢ EQ.06.5.

Quadro 4.10: Tabela de balango de incertezas da grandeza
teor de humidade da amostra laboratorial num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
X; Xi ”(xi) ¢ Ui(y) Vi
My o 8.8 g +0,72 g 0,17 g +£0,12 % 155
M. 585,1 g +0,72 g 88x10° g +6,3x10° % 155
Incerteza de medigdo padrio +0,12 %
Graus de liberdade efectivos 155
Dy,0 1,50 % Factor de expansido 2,00

Incerteza de medigao expandida
+0,24 %
(95 %)

Quadro 4.11: Tabela de balango de incertezas da grandeza
teor de humidade da amostra laboratorial num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ06.5).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padréo sensibilidade de medicdo padréo liberdade
Xi Xi u(x;) Ci uiy) Vi
My 8,8¢g +0,59¢ 0,17 g +0,10 % 123
Mieca 585,1g +0,59 ¢ -8,8x10° g +52x10° % 123
Incerteza de medigio padrio +0,10 %
Graus de liberdade efectivos 123
Dy,0 1,50 % Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+0,20 %
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4.3.3 Estagio final

4.3.3.1 Equivalente de areia

Sendo a grandeza de saida do ensaio em estudo uma média aritmética das estimativas
de equivalente de areia obtidas para dois provetes de ensaio, a incerteza de medi¢ao da
mensuranda de interesse ¢ constituida por uma parcela relativa ao desvio-padrao
experimental da média (dpem) e por uma parcela correspondente ao desvio-padriao

experimental da amostra (dpea) com dimensao igual a dois.

Adicionalmente, sdo contabilizadas as componentes de incerteza da repetibilidade e
reprodutibilidade decorrentes de estudos realizados pelo LNEC/PAVMAT no ambito do seu
processo de acreditacdo no Sistema Portugués da Qualidade e que determinaram o
desempenho dos técnicos do laboratorio que realizam o ensaio em analise. Importa referir,
também, a componente de incerteza resultante do requisito de arredondamento existente na

norma de ensaio.

O Quadro 4.12 retine as componentes de incerteza mencionadas anteriormente e
apresenta o resultado final da incerteza de medi¢ao da grandeza valor médio de equivalente

de areia.

Quadro 4.12: Tabela de balango de incertezas da grandeza valor médio de equivalente de areia
num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
X; X; u(x;) Ci ui(y) Vi
SSE apem 0 +0,092 % 1 +0,092 % 50
SSE apea 0 +0,71 % 1 +0,71 % 50
SSE wep 0 +0,36 % 1 + 0,36 % 16
SSE repro 0 + 0,96 % 1 + 0,96 % 16
SSE aned 0 £0,29 % 1 0,29 % 50
Incerteza de medigdo padrdo +1,3%
Graus de liberdade efectivos 46
E 32% Factor de expanséo 2,01

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+2,6%

52 LNEC — Proc. 1104/551/00878



4.3.3.2 Massa do provete

No que respeita & mensuranda massa do provete, ¢ possivel identificar duas
componentes de incerteza dominantes: a definicdo nominal da mensuranda e a concretizagao

experimental da medi¢ao pretendida.

No primeiro caso, recordando a defini¢do nominal da mensuranda dada pela expressao

4.3)
m =120 1+ 280 |
100

w2 (m)=1,44-u* (o, ). (4.12)

a aplicacao da LPI conduz a

No segundo caso, a quantificagdo da componente de incerteza de medicdo ¢
fundamentada na informagdo relativa a caracterizagdo probabilistica apresentada nos

Quadros 4.3 ou 4.4, consoante o instrumento de pesagem utilizado.

Os Quadros 4.13 e 4.14 constituem as tabelas de balango de incertezas associadas,
respectivamente, a utilizagdo dos instrumentos de pesagem EQO04.2 e EQ06.5 do

LNEC/PAVMAT.

Quadro 4.13: Tabela de balango de incertezas da grandeza
massa do provete num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ04.2).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
X; X; u(x;) Ci ui(y) Vi
Dy0 1,50 % +0,12 % 12¢g +0,14 ¢ 155
om, 4 120 g +051g 1 +051 g 79
om,_., 0 +0,29¢g 1 +0,29 ¢ 50
Incerteza de medigdo padrio +0,60 g
Graus de liberdade efectivos 132
m 122 g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+12¢g
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Quadro 4.14: Tabela de balango de incertezas da grandeza
massa do provete num ensaio tipo (instrumento de pesagem EQ06.5).

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicéo padréo liberdade
X; x; u(x;) Ci uiy) Vi
Wy,0 1,50 % +0,10 % 1,2¢g +0,12 g 123
om, 120 g +042 g 1 +042¢g 63
om,_ ., 0 +0,29¢g 1 +0,29¢g 50
Incerteza de medigdo padrio +0,52¢g
Graus de liberdade efectivos 119
m 122 g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida
+1,0¢g
(95 %)

4.4 Sintese de resultados

O processo de avaliagdo de incertezas de medi¢cdo descrito nas secgdes anteriores
permite concluir que a incerteza de medicao expandida (para um intervalo de confianca de
95 %) da grandeza equivalente de areia corresponde a = 2,6 %, apresentando como
principais contribui¢des para este valor a reprodutibilidade do ensaio e o desvio-padrdo
experimental da amostra das estimativas de equivalente de areia. Este valor pode ser
considerado como representativo da melhor incerteza de medigdo (ou capacidade
metroldgica) do LNEC/PAVMAT, uma vez que, as componentes de incerteza identificadas

ndo possuem uma influéncia significativa das estimativas das grandezas de entrada.

No que respeita a grandeza massa do provete, a incerteza de medi¢cdo expandida (para
um intervalo de confianca de 95 %) corresponde a + 1,2 g ou a = 1,0 g, consoante se recorra
ao instrumento de pesagem com a referéncia EQ04.2 ou EQ06.5, respectivamente. Note-se
que, a incerteza de medigdo citada esta associada a uma estimativa da grandeza massa do

provete de ensaio que, por imposi¢do normativa, se situa proxima de 120 g.
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5. ENSAIO DE DETERMINAGAO DO TEOR DE FINOS — ENSAIO DO AZUL
DE METILENO

5.1 Descrigdo sumaria do ensaio

O ensaio do azul de metileno visa, de forma idéntica ao ensaio do equivalente de areia
discutido no Capitulo 4, a quantificacdo do teor de finos como via de caracterizacao
geométrica de agregados. A actividade laboratorial desenvolvida pelo LNEC/PAVMAT no
contexto dos agregados utilizados na pavimentacdo de infra-estruturas rodovidrias e
aeroportudrias, inclui a realiza¢ao deste ensaio cumprindo, neste caso, os requisitos técnicos

citados na norma de ensaio aplicavel NP EN 933-9 [7].

O método de ensaio adoptado determina a quantificacdo da grandeza frac¢do massica
de corante de azul de metileno adsorvido® pela frac¢do granulométrica de 0 mm a 2 mm de
um agregado fino — agregado com dimenséo granulométrica superior’, D, igual ou inferior a
4 mm — ou do tipo fout-venant — agregado britado sem recomposi¢do de granulometria

extensa.

A realizagdo do ensaio em estudo consiste,
genericamente, na incrementagdo sucessiva de uma
solucdo corante de azul de metileno a uma suspensao de
agua contendo o provete de ensaio — vide Figura 5.1 —
até se atingir a sua capacidade méaxima de adsorgdo.
Esta situacdo ¢ evidenciada pela presenca de corante
livre (ndo adsorvido) na suspensao e cuja determinagao
experimental decorre da execugdo do ensaio da mancha
em papel de filtro, apds a adicdo de cada incremento de

solugdo corante. A presenga de uma significativa

quantidade de particulas de reduzida dimensdo acentua

o fenomeno de adsor¢do, conduzindo a um maior

Figura 5.1:Montagem
experimental do ensaio do
azul de metileno.

numero de adi¢des de solugdo corante até a presenca de

corante livre na suspensdo evidenciando, deste modo,
(Legenda: 1 — solugdo corante; 2 — doseador;

um teor de finos mais elevado. 3 — papel de filtro; 4 — suspensdo; 5 — agitador)

¥ Entende-se por adsor¢do o fenémeno de acumulagdo de um gés ou soluto na superficie de um sélido.
° Vide a nota 4 da secgdo 3.1, pagina 19.
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A fase de preparacdo dos provetes de ensaio (descrita esquematicamente na
Figura 5.2), ¢ iniciada pela operacdo de reducdo da massa da amostra laboratorial (caso seja
necessario), mediante um dos métodos expostos na norma aplicavel NP EN 932-2 [4],
visando a obten¢dao de uma sub-amostra com uma massa minima de 200 g. Segue-se a sua
secagem a uma temperatura de (110 £ 5) °C até a situagdo de massa constante, determinada
pela realizagdo de pesagens sucessivas intervaladas de uma hora, no minimo, que revelem

diferencas relativas entre estimativas inferiores a 0,1 %.

AMOSTRA LABORATORIAL

REDUCAO

(NP EN 932-2)

Divisor,
esquartelador ou Esquartelamento
crivo

Meétodos de redugao
de amostras laboratoriais

Redutor de
amostras rotativo

Fraccionamento
com pa

AMOSTRA LABORATORIAL REDUZIDA

SECAGEM

Temperatura: (110 +5) °C
massa constante

ARREFECIMENTO

Peneiro com abertura de

PENEIRACAO malha de 2 mm

REDUCAO
(NP EN 932-2)

DETERMINACAO DE
MASSA

PROVETE DE ENSAIO Massa minima de 200 g

Figura 5.2: Representag¢do esquemadtica da fase de preparagdo de provetes de ensaio.

Apos arrefecimento, a sub-amostra seca ¢ passada num peneiro com abertura de malha
de 2 mm, assegurando-se a recolha da totalidade das particulas da frac¢do granulométrica
0 mm a 2 mm que, caso seja considerado necessario, podem ser sujeitas a nova operagao de
reducdo de massa de modo a obter um provete de ensaio com a massa minima de 200 g. A
fase de preparagdo ¢ concluida pela determinacdo da massa do provete de ensaio. Por

imposi¢cdo normativa, a estimativa obtida ¢ arredondada as gramas.
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O procedimento de ensaio adoptado pelo LNEC/PAVMAT, idéntico ao exposto na
norma de referéncia mencionada [7], compreende a realizacao de duas etapas: a preparagao
da suspensdo do provete de ensaio em agua destilada ou desmineralizada; e a determinagao

da massa de azul de metileno adsorvido.

A primeira etapa ¢ iniciada pela mistura de (500 = 5) mL de agua destilada ou
desmineralizada com o provete de ensaio no interior de um recipiente, no qual € posicionada
a ventoinha do agitador (aproximadamente, 10 mm acima da base do recipiente). A
activagdo deste equipamento de ensaio, regulado para uma frequéncia inicial de
(600 = 60) rotagdes por minuto, visa promover a agitagdo do conteudo do recipiente durante

cinco minutos.

Finalizado este periodo de tempo, ¢ efectuada a adicdo de 5 mL de solugdo corante'
sendo promovida a reducdo da frequéncia de rotacdo do agitador para (400 + 40) rotagdes
por minuto durante um intervalo de tempo minimo de um minuto. Em seguida, ¢ efectuado o
ensaio da mancha que consiste na remog¢do de uma gota'' do conteudo do recipiente de
agitacdo (suspensao de provete de ensaio em agua e solugdo corante adicionada) mediante o
recurso a uma vara e a sua deposi¢do sobre o papel de filtro previamente colocado no topo
de um recipiente vazio. Esta ac¢@o origina uma mancha no papel de filtro composta por uma
zona central de material depositado (de cor azul escura), rodeada por uma zona hiimida

incolor, conforme € possivel notar na Figura 5.3.

Figuras 5.3 e 5.4: Realizagdo do ensaio da mancha e pormenor da auréola azul clara indicadora da

presenga de corante livre na suspensao.

' Segundo a norma de ensaio, a concentragio em massa do azul de metileno na solugdo deve estar
compreendida no intervalo (10,0 = 0,1) g-L™".

" A gota retirada devera permitir a formag¢io de uma mancha com um didmetro compreendido entre 8 mm e
12 mm.
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O resultado deste ensaio ¢ considerado positivo (presen¢a de corante ndo adsorvido)
se, na zona humida, persistir uma auréola azul clara com cerca de um milimetro de espessura
em torno do deposito central (vide Figura 5.4). Em caso de resultado negativo (auséncia de
corante livre), sdo adicionados mais 5 mL de solucdo corante, promovendo a agitacao

durante um minuto procedendo, em seguida, a realizacdo de um novo ensaio da mancha.

As acgOes descritas no paragrafo anterior sdo repetidas sucessivamente até que o
resultado do ensaio da mancha seja positivo. Ocorrida esta situagdo, cessa a adicao de
solu¢do corante mantendo a agitacdo da suspensdo, sendo realizados sucessivos ensaios da
mancha em intervalos de um minuto durante um periodo de tempo de cinco minutos. Caso a
auréola desapareca durante os primeiros quatro minutos, ¢ adicionada uma dose de 5 mL de
solucao corante. Caso a auréola desaparega durante o quinto minuto, apenas sao adicionados

2 mL de solugdo corante.

Em ambos os casos deve ser promovida a agitacdo e a realizacdo de ensaios da
mancha até que a auréola permaneca visivel durante cinco minutos efectuando, entdo, o
registo do volume total de solugdo corante adicionada a suspensdao que, por imposicao

normativa, deve ser arredondado aos mililitros.

A Figura 5.5 apresenta uma representacdo esquematica do processo experimental
anteriormente descrito tendo por objectivo facilitar a sua compreensao. O conjunto de
accoes exposto decorre da existéncia de um tempo de resposta para a adsor¢ao completa de

corante de azul de metileno por parte de minerais argilosos [7].

Caso a quantidade de finos existente no provete de ensaio ndo seja suficiente para
assegurar a formacao de uma auréola na realizagdao do ensaio da mancha, o procedimento de
ensaio preve, na fase de preparagao da suspensdo, a adigao de (30,0 £ 0,1) g de caulinite —
previamente secada a uma temperatura de 110 °C £ 5 °C até a situacdo de massa constante —
e do correspondente volume de solugdo corante que ¢ previsivelmente adsorvido por esta

substancia.
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=m
PRESENCA DE AUSENCIA DE
AUREOLA AUREOLA

i 1 minuto
A4

ADICAO DE 5 ML DE
SOLUCAO CORANTE

1 minuto .
1 minuto

ENSAIO DA MANCHA

1 minuto

ENSAIO DA MANCHA

1 minuto

¥ Y
AUSENCIA DE PRESENCA DE
AUREOLA AUREOLA

Y
ADICAO DE 5 ML DE

SOLUCAO CORANTE
1 minuto
In
Y Y
AUSENCIA DE PRESENCA DE
AUREOLA AUREOLA

Y

ADICAO DE 2 ML DE REGISTO DO VOLUME

SOLUCAO CORANTE TOTAL DE SOLUCAO

CORANTE ADICIONADA

Figura 5.5: Representacdo esquematica do processo experimental.

5.2 Relagébes e diagramas funcionais

De acordo com a descrigdo sumadria apresentada na secc¢do anterior, o ensaio de azul de
metileno apresenta duas variantes consoante a presenga ou a auséncia da caulinite como
reagente adicionado a suspensdo do provete em agua. Este facto justifica a apresentagao de

relagdes e diagramas funcionais distintos associados a cada uma das variantes de ensaio.

No caso de ndo se promover a adicdo de caulinite, isto €, na situacdo em que existe

uma quantidade suficiente de finos para se formar uma auréola no ensaio de mancha, a
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mensuranda de interesse fracgdo massica de azul de metileno'”, @, expressa em gramas

de corante adsorvido por quilograma da frac¢do granulométrica ensaiada, ¢ determinada de

forma indirecta mediante a expressao

2V

m

X Pwms > (5.1)

WOy =

onde m ¢ a massa do provete de ensaio (em gramas), >V, ¢ o volume total de solugao
corante adicionada (expresso em mililitros) € py;; € a concentragdo madssica de azul de

metileno na solu¢do corante utilizada (expressa em gramas por litro).

Nesta expressdo, a concentragdo massica de azul de metileno constitui a unica
grandeza obtida por via indirecta, sendo a sua estimativa obtida experimentalmente pelo
LNEC/PAVMAT mediante a determinagdo da massa humida de azul de metileno em po,

m,, dissolvida num volume de 4gua, V', , durante a fase de preparagdo da solugdo corante.
PmB

Deste modo, a concentracdo massica de azul de metileno na solugdo corante corresponde a

m
Pws :V_d- (5.2)

PmB

De acordo com a norma de referéncia do ensaio [7], o valor nominal da massa humida
de azul de metileno em po6 a dissolver na solucdo (equivalente a uma massa seca de azul de

metileno de 10 g) ¢ dado pela expressao

my =10(1+ @, ), (5.3)

onde a frac¢do massica de 4gua presente no pé humido de azul de metileno, Oy o> é,
também, obtida experimentalmente submetendo uma determinada massa humida de azul de

metileno, m, , a um processo de secagem até atingir a situagdo de massa constante, m, .

Desta forma, a fraccdo maéssica de agua ¢ dada por

m, —m
W0 =——". (5.4)

m,

"2 A designagdo normativa desta grandeza corresponde a “azul de metileno”, cujo simbolo é “MB”. Contudo,
no presente documento, sdo adoptadas a designagdo e simbologia impostas pelo Sistema Internacional de
Unidades (SI).
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A Figura 5.6 ilustra o conjunto de relagdes funcionais e respectivas grandezas de
entrada e saida descritas anteriormente para a variante de ensaio de azul de metileno sem

adi¢ao de caulinite.

Vomgi —» — XV, uBi >

— (52) —» pyp —»

G54 —» wmo —»™ (B3 —» mg —»

mg —™ G.Hf—» Ou
m -
Vi — —» XV >
| | | |
| | | |
Estagio inicial Estagio intermédio Estagio final

Figura 5.6 Diagrama funcional do ensaio do azul de metileno sem adi¢do de caulinite.

Por sua vez, a variante de ensaio relativa a adicdo de caulinite nos casos em que a
quantidade de finos presente na suspensao se revela insuficiente para originar uma auréola
no ensaio da mancha, conduz a uma reformulacao da relagdo funcional (5.1) que traduz a

mensuranda de interesse frac¢do massica de azul de metileno, obtendo-se,

:M (5.5)

MB XpMB’
m

onde V' ¢ o volume de solucdo corante adicionado na fase de preparagdo da suspensdo em
resultado da adigdo da caulinite. Esta alteracdo constitui uma correc¢do ao resultado final do
ensaio visto que V' corresponde ao volume de solugdo corante que ¢ adsorvido pela massa

de caulinite adicionada a suspensao, my, ou seja,
V'=——, (5.6)

Faz-se notar que, a determinacdo da frac¢do massica de azul de metileno da caulinite,

@y, » decorre de um processo experimental idéntico ao descrito anteriormente para um

ensaio convencional de azul de metileno aplicado, neste caso, a caulinite € ndo a um provete

de ensaio obtido de uma determinada amostra de agregado.
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A Figura 5.7 apresenta o diagrama funcional aplicavel a esta variante de ensaio
evidenciando, na zona sombreada, a parcela adicional de propagacdo de incertezas de
medicao atribuida a utilizacdo de caulinite, ausente na Figura 5.6 relativa ao ensaio de azul
de metileno sem recurso a adi¢ao de caulinite.

‘ Estagio inicial ‘ Estagio intermédio ‘ Estagio final ‘

... vide Figura 5.6 — (51) —» Oyp —

my B (5.6)
> >
|-
Vompi —» — X V,uBi >
(5.2) g —————————» (55— oy
mh —
GA—» wmpo —»> B3 —» mg —»
mg >
m >
Vi —» e XV >

Figura 5.7: Diagrama funcional do ensaio do azul de metileno com adi¢do de caulinite.

5.3 Tabelas de balancgo de incertezas de medigao
5.3.1 Ensaio de azul de metileno sem adi¢ao de caulinite

5.3.1.1 Estagqio inicial

O estagio inicial ilustrado na Figura 5.6 ¢ composto por grandezas de entrada inseridas
no dominio da massa — massa humida e massa seca do pé de azul de metileno, massa do
provete ensaiado — e no dominio da volumetria — volume parcial da dgua constituinte da
solu¢do corante e volume parcial de solucdo corante adicionada no ensaio do azul de

metileno.

As duas grandezas massa humida e massa seca de azul de metileno possuem
componentes de incerteza de medi¢do idénticas visto se recorrer, na sua determinagdo, ao

mesmo método e instrumento de medi¢do. Porém, no caso da grandeza massa seca de azul
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de metileno, importa referir a contabilizacio de uma componente de incerteza adicional
relativa & estabilidade de curto prazo associada ao processo de secagem e a situagdo de
massa constante. O Quadro 5.1 apresenta a caracterizagao probabilistica das componentes de
incerteza identificadas para as duas mensurandas de interesse mencionadas tendo por base a

utiliza¢do instrumento de pesagem (referéncia interna EQ04.3) do LNEC/PAVMAT.

Quadro 5.1: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medig¢do das grandezas
massa humida e massa seca de azul de metileno.

Componente Fonte de Limites de Funcéo densidade Fonte de informacao
de incerteza incerteza variacio de probabilidade
Sm Calibragao +0,0005¢g Gaussiana
cal Certificado de calibrac¢do
Sm Reversibilidade +0,001 g Triangular do instrumento de
rev
Sm Excentricidade +0,001 g Triangular medigdo
€xc
Sm Repetibilidade +0,001 g Gaussiana
fep Especificagdes técnicas
Sml‘ Linearidade +0,002 g Uniforme do instrumento de
mn
6md Deriva térmica* +(2:10%m-AT) g Uniforme medigdo
er
dm,,.y Arredondamento £0,005 ¢ Uniforme
arre
o, Estabilidade a +(0,0005 m) g Uniforme Norma de ensaio
€s
curto prazo**
om,,, Zero +0,0005 g Uniforme Procedimento de ensaio

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variagdo de temperatura de 10 °C.

** Componente de incerteza apenas aplicavel ao caso da medi¢do em situagdo de massa constante.

Para efectuar a medi¢do da grandeza massa do provete, o LNEC/PAVMAT recorre a
um instrumento de medicao (referéncia interna EQ06.2) diferente do mencionado no Quadro
anterior, o que conduz a uma caracterizacdo probabilistica distinta das respectivas

componentes de incerteza (vide Quadro 5.2).

No caso da medicdo da grandeza volume parcial de dgua constituinte da solugdo
corante, 0 LNEC/PAVMAT recorre a utilizacdo de uma proveta graduada com alcance de
500 mL e uma graduacdo de 5 mL. Salienta-se que, o volume total da solugdo corante
preparada corresponde a 1000 mL o que, atendendo ao alcance da proveta utilizada para este

efeito, motiva a realizacdo de duas medi¢des de volume de agua.
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Quadro 5.2:

Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medi¢do da grandeza
massa do provete de ensaio.

Componente | Fonte de Limites de Funcao densidade Fonte de informacao
de incerteza | incerteza variacio de probabilidade
dm, Calibragdo +0,004 g Gaussiana Certificado de calibragdo

cal

do instrumento de

Sm Reversibilidade +0,005 g Triangular

rev medi¢io
om Repetibilidade +0,0l g Gaussiana

Tep Especificagdes técnicas
5m1, Linearidade +0,02¢g Uniforme do instrumento de

m
dm, Deriva térmica* +(2:-10%m-AD) g Uniforme medigdo

cr
dm,., Arredondamento +0,5¢g Uniforme Norma de ensaio

arre
om, Zero +0,005 g Uniforme Procedimento de ensaio

* Considera-se que a sala laboratorial do LNEC/PAVMAT esta sujeita a uma amplitude de variag@o de temperatura de 10 °C.

As componentes de incertezas de medi¢do identificadas para esta grandeza

correspondem a:

calibracdo volumétrica da proveta graduada pelo fabricante — o valor da

incerteza de medicao declarada pelo fabricante ndo possui qualquer indicagao
de qual a fungdo de probabilidade aplicavel; por este motivo assume-se uma
representacdo probabilistica dada por uma distribuigdo triangular;

efeito da temperatura — atendendo a que o valor de incerteza de medi¢ao de

calibragdo citado no ponto anterior ¢ valido apenas para uma temperatura de
20 °C e dado que a preparagdo da solucdo corante decorre a uma temperatura
de (20 £ 1) °C, esta componente de incerteza ¢ quantificada admitindo uma
amplitude de variagdo de temperatura de 2 °C e um coeficiente de expansao
volumétrico da 4gua igual a 0,21 mL °C™;

repetibilidade — na auséncia de informagado relevante acerca de repetibilidade
das medicdes de volume efectuadas pelo LNEC/PAVMAT, a componente de
incerteza ¢ estimada de forma empirica com base na graduacdo da proveta

utilizada no ensaio.

O Quadro 5.3 resume a informacdo de interesse associada a mensuranda volume

parcial de agua utilizada na preparacgao da solucao corante.
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Quadro 5.3: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medig¢do da grandeza
volume parcial de dgua.

Componente Fonte de Limites de variacio Funcéo densidade Fonte de informacao
de incerteza incerteza de probabilidade
8V, Calibragao +1,9mL Triangular Especificagdes técnicas
SV Efeito térmico +(2°Cx0,21 mL°CT) Uniforme

temp

Estimativa empirica

SV Repetibilidade +2,5mL Uniforme

rep

No que respeita a grandeza volume parcial de solu¢do corante adicionada, a sua

medi¢ao no LNEC/PAVMAT decorre da utilizagdo de um doseador com alcance de 10 mL e

uma graduagdo de 0,2 mL. Neste caso, as componentes de incerteza identificadas sdo:

calibra¢dao volumétrica do doseador — o fabricante do instrumento de medi¢ao

declara uma incerteza de medi¢do de calibragdo (a 20 °C) igual a £ 0,3 % na
totalidade da gama de medigdo; ¢ assumida uma fun¢do de densidade
probabilidade triangular;

repetibilidade — segundo o fabricante do doseador, este instrumento de
medi¢do possui uma repetibilidade igual a + 0,1 %; na auséncia de qualquer
outra informacdo de natureza probabilistica, ¢ assumida uma fun¢do densidade
de probabilidade triangular cujos limites de variagdo correspondem a + 0,1 %

na totalidade da gama de medigao.

O Quadro 5.4 apresenta a caracterizacao probabilistica da grandeza de entrada volume

parcial de solucdo corante adicionada.

Quadro 5.4: Caracterizagdo probabilistica das componentes de incerteza na medig¢do da grandeza

Componente

de incerteza

volume parcial de solu¢do corante adicionada.

Fonte de Limites de variacio Funcdo densidade Fonte de informacio

incerteza de probabilidade

o

cal

Calibracao + (0,003 x 10) mL Triangular . N
Especificagdes

oV

rep

Repetibilidade +0,01 mL Triangular técnicas
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5.3.1.2 Estaqio intermédio

A determinacdo do volume total de agua da solucdo corante de azul de metileno,

>V upi» decorre da soma de duas parcelas de volume parcial (cujas estimativas
correspondem a 500 mL) em resultado da limitagdo do alcance da proveta graduada
utilizada, ou seja,

ZVpMB[ = VpMBl + VpMBz . (5.7)

A aplicagdo da LPI ao caso desta grandeza intermédia conduz a

uz(szMBi):uz(VpMB1)+”2(VpMBz)+2'Cl "Gy '“(VpMBl)'”(VpMBz)'V(VpMBlanMBz)a

(5.8)
aZ:I/pMBi aZ:I/pMBi

onde ¢, =c, = = =1.
anMBl anMBZ

Atendendo que, as medi¢des de volume parcial sdo efectuadas mediante o recurso ao

mesmo instrumento (proveta graduada) e método de medicao, ¢ assumido que
PV )= 2V ) =12 (7, s ) (5.9)

sendo contabilizada a respectiva componente de correlacdo citada na expressdo (5.8), a qual

passa a ser escrita como
VR 30 2 B VL] 7 | B | 7 7y | (5.10)

Tendo em conta a natureza similar (volumétrica) das grandezas de entrada
correlacionadas, o respectivo coeficiente de correlacdo terd necessariamente de estar
compreendido entre zero e um. Por observacdo da expressdo (5.10), € possivel efectuar uma

majoracao da incerteza de medicao da grandeza de saida assumindo r(Vp MBI,Vp MBZ):] , ou
seja,
uz(szMBi)S4'“2(VpMBi)- (5.11)

Esta expressao, em conjunto com a informacao probabilistica presente no Quadro 5.3,
permite construir a tabela de balango de incertezas da grandeza volume total de agua da

solu¢do corante, conforme se expde no Quadro 5.5.
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Quadro 5.5: Tabela de balango de incertezas da grandeza
volume total de agua da solugdo corante de azul de metileno num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
X; x; u(x;) Ci uiy) Vi
Vs 500 mL +1,7mL 2 +33mL 50
Incerteza de medigio padrio + 3,3mL
z Vp MB i 1000 mL Graus de liberdade efectivos 50
Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 6,6 mL

No caso da grandeza volume total de solucdo corante adicionada, determinada por

uma expressao do tipo

V. =Vi+V,+.. . +V (5.12)

n

onde n corresponde ao nimero de adigdes de solugdo corante efectuadas, a aplicacdo da LPI

conduz a seguinte expressao

(V) =n-u?)42-2 X ¢, - (V)-rV,7,), (5.13)

i j=i-1
onde se assume que u(V;)=...=u(V;)=...=u(V,).

O termo associado a correlacao relativo a medi¢do de volume parcial de solugdo
corante adicionada (resultante da utilizacdo do mesmo instrumento de medi¢ao) pode sofrer
um conjunto de simplificagdes com base num processo de majoracdo dessas componentes.

De facto, € possivel notar que ¢, =¢; =1 e, ainda que, 0< r(Vl.,V_/)Sl atendendo a natureza

equivalente das grandezas correlacionadas, do que resulta a majoracdo do termo da

n(n - 1)
2

correlacdo considerando r(V,.,Vj)zl. Tendo em conta que existem combinagdes

possiveis entre as diferentes medigdes parciais de volume correlacionadas, a expressao

(5.13) ¢ simplificada (vide Anexo B) para

u?(XV,)<n® (V). (5.14)

1
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Por imposi¢do normativa, a estimativa do volume total de solugdo corante adicionada
deve ser arredondada aos mililitros pelo que é necessario contabilizar uma componente de
incerteza adicional, conforme exposto no Quadro 5.6 que constitui a tabela de balanco de

incertezas aplicavel.

Quadro 5.6: Tabela de balango de incertezas da grandeza
volume total de solugdo corante de adicionada num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas Incertezas Coeficientes Contribuicbes para a incerteza  Graus de
de entrada padrao de de medicéo padréo liberdade
sensibilidade
X; X; u(x;) uy) Vi
Ci
V. +0,013 mL n + (- 0,013) mL 50
fored 0 + 0,29 mL 1 + 0,29 mL 50

Incerteza de medigédo padrio + (0,29 + n- 0,013) mL
2V 15 mL Graus de liberdade efectivos 52 (n=3)
Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+2 (0,29 + - 0,013) mL

A aplicacdo da LPI com vista a determinacao da incerteza de medi¢ao da grandeza
fracgdo massica de agua presente p6 humido de azul de metileno, tendo por base a

expressao (5.6)

permite que se escreva a seguinte expressao

uz(a)HZO):ciih 'uz(mh)—’_crig .uz(mg)+2'cmh .cmg .u(mh).u(mg).r(mh7mg)a

(5.15)

1 m
— _ h
onde ¢, = ec, =—

5 -
g
mg mg

Tendo em conta a natureza similar das duas grandezas correlacionadas (massa humida
e massa seca do p6 de metileno determinadas com recurso ao mesmo instrumento de

medi¢d0), o respectivo coeficiente de correlagdo estara compreendido entre zero e um.
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Atendendo ao valor negativo do coeficiente de sensibilidade ¢, , ¢ possivel efectuar
g

uma majoracao do termo representativo da correlagao tal que r(mh,mg): 0. Deste modo, a
expressdo (5.15) tem a seguinte forma reduzida

2 2

u (@0 ) < mL -u®(m, )+ _m_,; -uz(mg). (5.16)

g mg

A tabela de balancgo de incertezas aplicavel a grandeza em andlise ¢ apresentada, em
seguida, no Quadro 5.7, sendo suportada pela caracterizagdo probabilistica exposta no
Quadro 5.1. e na expressdo (5.16). Salienta-se a inclusdo de uma componente de incerteza
adicional que traduz o requisito da norma de referéncia do ensaio relacionada com o

arredondamento do resultado da medigao.

Quadro 5.7: Tabela de balango de incertezas da grandeza
frac¢do massica de agua presente no po de azul de metileno num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicado padréao liberdade
X; X; u(x;) Ci u(y) Vi
m, 502¢g +0,0034 ¢ 0,207 ¢! + 0,000 70 89
m, 4,84 ¢ +0,0037¢g 0214 ¢ + 0,000 79 117
SCOHZO arred Og + 0,000 29 1 + 0,000 29 50
Incerteza de medigio padrio + 0,001 1
Graus de liberdade efectivos 233
D0 0,037 Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida
+0,002 2
(95 %)

Na medi¢ao da grandeza massa humida de p6 de azul de metileno a dissolver durante a
preparagdao da solug¢do corante (correspondente a uma massa seca de azul de metileno de

10 g) ¢é possivel identificar duas componentes:

e aincerteza definicional resultante da defini¢do normativa da mensuranda dada

pela expressao (5.3), i.e.

my =10(1+ @, o),
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na qual a grandeza fracgdo massica de dgua constitui uma grandeza de entrada;

e a incerteza de medi¢do experimental resultante da concretizagdo da medicdo
por via da utilizacdo de um instrumento de pesagem e um método de medigdo,
fundamentada na caracterizagao probabilistica que consta do Quadro 5.1.

A aplicagdo da LPI permite escrever a seguinte expressao

uz(md)ch,mo 'MZ(C()HZO)‘FC;'MZ(WZ), (5.17)

onde ¢, =10 e ¢, =1. A respectiva tabela de balango de incertezas ¢ apresentada no

Quadro 5.8.

Quadro 5.8: Tabela de balango de incertezas da grandeza
massa humida de azul de metileno em po dissolvida na solugdo num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuicbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicédo padréo liberdade
X, . ) 2 u() v
%) 0,037 +0,001 1 10g +0,0022 ¢ 233
m 10,37 ¢ +0,0034 ¢ 1 +0,0034 ¢ 89
Incerteza de medigdo padrao +0,0041¢g
Graus de liberdade efectivos 176
My 10,37 g Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida
+0,008 g
(95 %)

Os resultados expressos nos Quadros 5.5 e 5.8 sdo relativos, respectivamente, a
grandeza volume total de 4gua da solug¢do corante e a massa humida de azul de metileno em
p6 dissolvido na solucdo, permitindo determinar a incerteza de medicdo associada a
concentracdo massica de azul de metileno da solugdo corante mediante a aplicacdo da LPI,

que se traduz em

2

1,12(,01\48)20,”d -uz(md)—i-czZ -uz(ZVpMBl.), (5.18)

Vp MB i

1 m,

onde Cm, = ec =— .
. 2
> Vp MB i A ( VpMBi)

70 LNEC — Proc. 1104/551/00878



O Quadro 5.9 constitui a tabela de balango de incerteza aplicavel a grandeza

concentragdo massica de azul de metileno da solugdo corante.

Quadro 5.9: Tabela de balango de incertezas da grandeza
concentragdo massica de azul de metileno da solugdo corante num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de  Contribuigbes para a incerteza  Graus de

de entrada padrao sensibilidade de medicdo padréao liberdade
Xi u(x;) Ci ui(y) Vi
Xi
mg 10g +0,004 1 ¢g 1! +0,004 1 gL! 176
2V i 1L +0,006 6L -10gL? +0,066 gL' 50
Incerteza de medigdo padrao + 0,066 g-L'1
Graus de liberdade efectivos 50
-1
Pws 10 gL Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida 1
+0,13 gL
(95 %)

5.3.1.3 Estagio final

O Quadro 5.10 apresenta a tabela de balango de incertezas relativa a grandeza de saida
fraccdo massica de azul de metileno na auséncia de adi¢ao de caulinite, construida com base
na informacao probabilistica que consta nos Quadros 5.2, 5.6 e 5.9 apresentados nas secgoes

anteriores. A LPI aplicada a expressao (5.1) permite escrever

uz(a)MB)zczzy[ u(ZV)+ e -uz(m)+c/2)MB (o) (5.19)
P 2Vi-p >V,
onde s, :f, c, :_TMB € Cpp =

Os estudos de avaliagdo do desempenho dos técnicos do LNEC/PAVMAT autorizados
a executar o ensaio do azul de metileno e que serviram de suporte a actual acreditagdo do
laboratorio no contexto do Sistema Portugués da Qualidade permitem contabilizar duas
componentes de incerteza adicionais de repetibilidade e reprodutibilidade. Por sua vez, o
arredondamento formulado na norma de ensaio (2 décima de grama por quilograma) esta

também contabilizado no balango efectuado.
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Quadro 5.10: Tabela de balango de incertezas da grandeza
fracg¢do massica de azul de metileno num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de Contribuicbes para a Graus de
de entrada padrao sensibilidade incerteza de medicao liberdade
padrao
X x; u(x;) Ci Vi
u(y)
2V 15mL  +£0,29mL 0,050 L"! +0,015 52
m 201 g £029g  -0,0037 mL-L"g" +0,001 50
Prs 10gL" 0,066 g-L"! 0,075 mL-g" + 0,005 50
O Dy1g repet 0 + 0,064 1 +0,064 50
8a)MB repro 0 + 0a13 1 + 0,13 50
O Dy1p ared 0 +0,029 1 +0,029 50
Incerteza de medigdo padrio + 0,15 g'kg'1
Graus de liberdade efectivos 81
-1
Onp 0,7 g'kg Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

+ 0,30 gkg!
(95 %)

5.3.2 Ensaio de azul de metileno com adi¢ao de caulinite

5.3.2.1 Estaqio inicial

No caso em que o ensaio de azul de metileno se efectua com adicdo de caulinite,
comparativamente com a realizagdo do ensaio sem adicao de caulinite, o estagio inicial
inclui a avaliagdo da incerteza de medicdo da grandeza fraccdo méssica de azul de metileno
da caulinite utilizada. Este processo ¢ idéntico ao descrito na secc¢do 5.3.1, apresentando-se

os respectivos resultados no Quadro 5.11.
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Quadro 5.11: Tabela de balango de incertezas da grandeza
fracg¢do massica de azul de metileno da caulinite num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas  Incertezas Coeficientes de Contribuigbes para a Graus de
de entrada padrao sensibilidade incerteza de medicéo liberdade
padrao
Xi X; u(x;) Ci Vi
1
ul(y)
4 5mL +0,29 mL 0,33L" +0,10 50
m 30,0 g £029g 0,056 mL-L"-g" +£0,016 50
Pris 10 gL' +0,066 0,17 mL-g" +£0,011 50
gL’
O Dy repet 0 +0,064 1 +0,064 50
6a)MB repro 0 + 0a13 1 + 0,13 50
O Dyp v 0 +0,029 1 +0,029 50
Incerteza de medigédo padrio + 0,18 g'kg!
Graus de liberdade efectivos 129
[0 Jo!
MB, 1,7 gkeg Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida 1
+ 0,36 gkg
(95 %)

No que se refere a grandeza massa de caulinite adicionada a solug¢do corante, a
determinagdo da sua incerteza de medicdo ¢ fundamentada na caracterizagdo probabilistica
que se encontra no Quadro 5.1 visto que a sua medi¢do ¢ efectuada com recurso a0 mesmo

método e instrumento de medigdo identificados para as grandezas ai mencionadas.

5.3.2.2 Estaqio intermédio

Na avaliagdo da incerteza de medicado da grandeza volume de solugdo corante
(adicionada em resultado da presenga de caulinite) € possivel identificar trés componentes
principais:

e aincerteza definicional resultante da defini¢ao normativa da mensuranda dada

pela expressao (5.6), i.e.
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e a incerteza de medi¢do experimental resultante da concretizacdo da medicao
por via da utilizagdo do doseador, fundamentada na caracterizagao
probabilistica que consta do Quadro 5.4;

e a incerteza resultante do arredondamento (ao mililitro) da estimativa da

grandeza imposta pela norma de ensaio.

Promovendo a aplicacdo da LPI a expressdao (5.6), a componente de incerteza

definicional corresponde a

2 (1) 2 2 2 2 2 2
udef (V ) - cmk “u (mk )+ C‘UMBk “u (a)MBk )+ cpMB “u (pMB ) b (520)
w m, -
MB m k MB
onde ¢, =—*,¢, =—Fec, =-———"%
k OMBy PmB 2
PwmB PwmB Pms

O Quadro 5.12 expde os resultados obtidos para as diversas componentes de incerteza

identificadas e apresenta a incerteza de medi¢cdo da mensuranda de interesse desta sec¢ao.

Quadro 5.12: Tabela de balango de incertezas da grandeza
volume da solug¢do corante adicionada pela presenca de caulinite num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas Incertezas Coeficientes de Contribuigbes para a Graus de
de entrada padrao sensibilidade incerteza de medicao liberdade
X; X; u(x;) Ci padréo Vi

ui(y)

V' 4ot 5 +0,54 mL 1 +0,54 mL 51
m, 30,0 g +0,087 g 0,17 g"'mL +0,015 mL 138
Oy, 1,7gkg’  +0,18 gkg! 3,0 mL +0,54 mL 50
Puis 10gL"  +0,066 gL' 0,51 g'L? +0,034 mL 50

V" e 0 +0,013 mL 1 +0,013 mL 50

OV e 0 +0,29 mL 1 +0,29 mL 50

Incerteza de medigio padrio +0,61 mL
Graus de liberdade efectivos 78
4 SmL Factor de expansio 2,00

Incerteza de medigao expandida

(95 %)

+ 1,2 mL

5.3.2.3 Estagio final

Esta seccdo descreve a determinagdo da incerteza de medi¢do da grandeza de saida
fraccdo massica de azul de metileno para o caso particular da utilizacdo de caulinite no
ensaio em estudo. A formulacdo das diversas grandezas de entrada e intermédias que

intervém neste processo permite que, por aplicacao da LPI ao modelo matematico (5.5)
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WO\ = X Py »
m

seja possivel determinar a respectiva incerteza de medi¢do associada a mensuranda de

interesse mediante

Flong) =, S8+ )+ )+, o). (52D

PMB

onde s, — Pus , Cp :_m, c. :_(zVi_Vz)'pMB ec, :ZV,-—V .

i m m m m

O Quadro 5.13 constitui a respectiva tabela de balanco de incertezas na qual se
encontram indicadas componentes de incerteza adicionais relativas a repetibilidade e a
reprodutibilidade (quantificadas de acordo com os resultados obtidos num conjunto de
estudos realizados pelo LNEC/PAVMAT no contexto da sua acreditagdo no Sistema
Portugués da Qualidade) e, também, a componente de incerteza associada ao

arredondamento imposto pela norma de ensaio vigente.

Quadro 5.13: Tabela de balango de incertezas da grandeza
frac¢do massica de azul de metileno (com adi¢do de caulinite) num ensaio tipo.

Grandezas  Estimativas Incertezas Coeficientes de Contribuicbes para a Graus de
de entrada padrao sensibilidade incerteza de medicao liberdade
padrao
Xi X; u(x;) Ci Vi
uly)
2V 30 mL +0,30 mL 0,050 L' +0,015 57
m 200 g +0,29¢g -0,00625 mL-g'l-L'1 +0,0018 50
Pwms 10 g-L'1 + 0,066 g-L'1 0,125 mL-g'1 + 0,0083 50
4 5mL + 0,61 mL -0,050 L™ + 0,031 68
O Dy eper 0 +0,064 1 + 0,064 50
8a)MB repro 0 + 0,13 1 + 0,13 50
O Dy1g yrrea 0 +0,029 1 +0,029 50
Incerteza de medigdo padrio + 0,15 g-kg'1
Graus de liberdade efectivos 88
Oy 1,3 gkg
Factor de expansio 2,00
Incerteza de medigio expandida + 0,30 grkg!
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5.4 Sintese de resultados

O processo de avaliagdo de incertezas descrito nas sec¢des anteriores compreende a
realizagdo do ensaio do azul de metileno com e sem a adi¢ao de caulinite. Para ambos os
casos, a incerteza de medi¢do expandida (num intervalo de confianga de 95 %) corresponde
a+ 0,30 gkg™'. A obtengdo de um resultado idéntico resulta da presenca de componentes de
incertezas comuns, em particular, a reprodutibilidade do ensaio que constitui a contribui¢ao

mais significativa para a incerteza de medigao da mensuranda de interesse.

Salienta-se que, a quantificacdo desta componente de incerteza, bem como a da
componente de incerteza de repetibilidade do ensaio, é baseada nos resultados obtidos nos
estudos realizados pelo LNEC/PAVMAT que suportam a actual acreditagdo do laboratorio
no Sistema Portugués da Qualidade no que respeita ao requisito normativo de avaliagao de

incertezas de medicao.

A reduzida influéncia das estimativas das grandezas de entrada para o resultado final
da incerteza de medicdo da grandeza de saida fraccao maéssica de azul de metileno permite
considerar o valor de incerteza de medicao citado como representativo da melhor incerteza
de medi¢do (ou capacidade metrologica) do LNEC/PAVMAT no contexto da realizagao

laboratorial do ensaio do azul de metileno.

76 LNEC — Proc. 1104/551/00878



6. CONSIDERAGOES FINAIS

O presente estudo permitiu efectuar a avaliagdo das incertezas de medi¢do associadas
as estimativas de grandezas de interesse nos ensaios de determinacao de propriedades
geométricas de agregados realizados pelo LNEC/PAVMAT, mediante a caracterizagao
probabilistica das diversas grandezas envolvidas tendo em conta aspectos como os
instrumentos e os métodos de medi¢do adoptados, bem como, a influéncia dos diferentes
operadores na realizagdo das medigdes (traduzida na componente de incerteza de

reprodutibilidade do ensaio).

A utilizagdo do método proposto no GUM (centrado na aplicacdo da Lei de
Propagacdo de Incertezas) revelou-se adequada face a linearidade ou a reduzida

nao-linearidade dos modelos matematicos envolvidos nos processos de medigao.

Independentemente do ensaio estudado, as componentes de incerteza de repetibilidade
e reprodutibilidade constituem, em regra, as contribuicdes mais significativas para o
resultado final da incerteza de medi¢ao das mensurandas de interesse. Estas componentes
tiveram como base um conjunto de estudos realizados pelo LNEC/PAVMAT, inseridos no
contexto da sua acreditacdo no Sistema Portugués da Qualidade, e que permitiram

concretizar a avaliacdo do desempenho dos técnicos relativamente a estes ensaios.

Este documento permite alargar a avaliagdo das incertezas das restantes contribui¢des
e, dessa forma, concluir acerca da importancia relativa de cada uma delas. Adicionalmente
pode-se concluir que a melhoria do nivel de exactiddao passard, necessariamente, pelo
desenvolvimento de esforcos visando a reducdo da magnitude das contribui¢des

experimentais que determinam estas duas componentes de incerteza.

O Quadro seguinte exprime as incertezas de medi¢ao expandidas (para um intervalo de
confianga de 95 %) relativas aos ensaios de determinacdo de propriedades geométricas de
agregados realizados pelo LNEC/PAVMAT no ambito da sua acreditacdo no Sistema

Portugués da Qualidade, constituindo a expressao do grau de Qualidade das medicdes.
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Quadro 6. Sintese das incertezas de medi¢do expandidas (95 %,).

Andlise granulométrica (EN 933-1)

Valor percentual da massa de finos +1,6%
Massa final do provete ensaiado +2242¢

Valor percentual da massa do provete retida num peneiro +54%
Valor percentual cumulativo da massa do provete peneirado +6,2%

indice de forma (EN 933-

indice de forma
Equivalente de areia (NP EN 933-8)
Equivalente de areia

Azul de metileno (NP EN 933-9)

Fracc¢do massica de azul de metileno
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ANEXO A - METODO GUM PARA AVALIAGAO DE INCERTEZAS DE MEDIGAO

A.1 Introdugao

A evolucao recente da Metrologia tem como uma das suas principais consequéncias a
introduc¢ao do conceito de incerteza de medicdo como parametro inerente ao resultado da
medi¢do (associado ao valor da estimativa de uma grandeza mensuravel), constituindo este o

elemento indicativo do nivel de exactiddo da medicao.

Um dos métodos que suporta a sua determinacao ¢ descrito no Guide to the
expression of Uncertainty in Measurement (GUM)"[2] adoptado pela comunidade
metroldgica contendo, entre outros aspectos: o enquadramento da medi¢do no contexto
probabilistico actualmente aceite; os conceitos e defini¢des aplicaveis; as fontes genéricas
que contribuem para a avaliagdo da incerteza; e o procedimento de avaliacdo de incertezas
de medicdo incorporando a conhecida Lei de Propagacao de Incertezas (cuja designagao

abreviada ¢ “LPI”).

A informag¢do que se encontra no GUM deve ser complementada com a consulta do
conjunto de definigdes que se encontra no Vocabulario Internacional de Metrologia [8],
cuja 3* edigdo foi publicada em 2008 pelo Joint Committee for Guides in Metrology

(JCGM), constituido pelas principais organizagdes metroldgicas a nivel internacional.

Com o intuito de facilitar a compreensdo das tabelas de balango de incerteza

apresentadas em Capitulos anteriores, ¢ promovida, entdo, a descri¢ao que se segue.

Qualquer procedimento de avaliacdo das incertezas de medicdo e, em particular,
aquele que ¢ preconizado pelo GUM, tem na sua base duas fases distintas: a fase de

formulagdo e a fase de célculo.

E na concretizacao destas fases que se estabelece o modelo matematico essencial para
traduzir o problema fisico envolvido e que se constitui a LPI necessaria a avaliacao

pretendida.

" De acordo com a revisdo do GUM em curso, envolvendo a introdugdo de alguns documentos suplementares,
a nova sigla adoptada ¢ “GUF” apontando o ambito do Guia para um contexto mais alargado (Framework)
englobando diversos métodos de avaliacdo de incertezas de medigao.
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A.2 Fase de formulagao

Esta fase contém como elemento fundamental o modelo matematico descritivo do
problema metrologico, no qual se baseia a estimativa de uma grandeza mensuravel e a

incerteza associada a essa estimativa.

Assim, o modelo matematico relaciona a grandeza de saida — a mensuranda — Y, com

um conjunto de grandezas de entrada, X}, através do que se designa por relagdo funcional:
Y=f(X,Xy). (A.1)

Este modelo matematico possui uma tradugdo para a realidade experimental que ¢€,
necessariamente, imperfeita devido as limitagdes naturais da instrumentacao, dos métodos e
de outros factores, determinando a existéncia de um erro de medi¢do. Da medigdo resultam

observacdes e estimativas, X, associadas a variaveis aleatérias do modelo matematico,

conduzindo a uma estimativa da grandeza mensuravel de saida, y, cuja expressao é:
P=f(F5y). (A.2)

A defini¢do de erro (absoluto) da medicdo, &, diz-nos que este representa a diferenca
entre o valor da estimativa ou observacdo (4) e o valor verdadeiro da grandeza (4). Sendo
este ultimo, na perspectiva actual da medicdo, considerado inatingivel, resulta a

impossibilidade pratica da sua quantificagao
e=A-4. (A.3)

Este facto, no entanto, ndo impede que seja possivel identificar as fontes que
contribuem para esse erro e distinguir, nestas, as componentes cuja contribuigdo ¢ de

natureza sistematica ou aleatOria.

Em relacdo a estas contribuic¢des, de acordo com o disposto no GUM [2], considera-se
que o conhecimento das componentes sistematicas do erro — de natureza deterministica —
impde a sua correc¢do, enquanto que as contribuigdes aleatdrias — de natureza estocéstica —
devem incorporar um intervalo de dispersdo global, relativo a estimativa da mensuranda, no

que se designa por incerteza de medigao.

\

No que se refere a sua origem, estas componentes aleatorias do erro resultam de

variagdes imprevisiveis de natureza espacial ou temporal, sendo provocadas por grandezas
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de influéncia, manifestando-se na varia¢ao das observagdes da grandeza mensuravel no que

se designa por efeitos aleatorios. O GUM [2] admite como fontes de incerteza as seguintes:

defini¢do incompleta da mensuranda;
»  realizagdo imperfeita da defini¢do da mensuranda,
"  ndo-representatividade da amostra;

= conhecimento inadequado ou a medi¢do imperfeita dos efeitos das condigoes

ambientais na determinacdo da mensuranda,

= derivas na leitura efectuada por operadores de instrumentos com indicadores

analogicos;
»  resolugdo ou a discriminagdo finita dos instrumentos de medi¢do;
* valores inexactos de padroes e de materiais de referéncia;

= valores inexactos de constantes e outros parametros obtidos mediante o recurso a

fontes externas e usados em algoritmos computacionais,

* aproximagdes e os valores assumidos, os quais sdo incorporados no método e no

procedimento de medigdo,

* variagoes obtidas em observacoes repetidas da mensuranda em condigoes

aparentemente idénticas (proximas das condi¢oes ideais de repetibilidade).

E do computo das contribui¢des aleatorias provenientes destas fontes que resulta,
entdo, a quantificacdo da incerteza de medicdo, definida como [2]: “pardmetro, associado
ao resultado da medigdo, caracterizando a dispersao de valores que podem, razoavelmente,
ser atribuidos a mensuranda”. Desta defini¢do, ¢ admitido implicitamente que, em resultado
da medigdo, ndo ¢ possivel atribuir um valor unico — verdadeiro — da mensuranda mas,

antes, um intervalo de valores provaveis.

A.3 Fase de calculo

A fase de calculo sucede a fase de formulagao e tem como finalidade obter a incerteza
de medicao expandida, sendo este objectivo atingido mediante a aplicacdo do método GUM
[2] envolvendo um conjunto de etapas. Estas contém expressdes e envolvem conceitos de

cuja compreensao depende a sua aplicagao.
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Desde logo, ¢ conveniente ter presente que as observagdes associadas as grandezas de
entrada t€ém uma natureza aleatéria e, como tal, possuem uma dispersdo de valores que ¢

determinada pelos parametros variancia e desvio-padrao experimental.

Logo, a primeira etapa do procedimento GUM [2] estabelece a necessidade de
distinguir as componentes de incerteza consoante a origem da informagdo que lhes fornece

os elementos para a determinacao dos parametros referidos.

No GUM sdo admitidas duas vias para a obtencdo dos parametros estatisticos: a
amostra experimental; ou o conhecimento prévio do tipo de distribui¢ao de probabilidade.
No primeiro caso, diz-se que essa avaliacdo ¢ feita de acordo com o “método tipo A” e no

segundo caso, de acordo com o “método tipo B”.

Tendo em vista o objectivo de obter o parametro estimador dessa dispersao, o
desvio-padrio experimental e sabendo que este se determina a partir da variancia, s°(x;),

torna-se necessario, portanto, concretizar a quantificagao deste ultimo parametro.

No caso em que se adopta o método do tipo A, subentende-se que se determina a
contribuicao para a incerteza de medi¢do a partir da estatistica da varidncia de uma amostra
experimental de observacoes (de acordo com uma perspectiva frequencista do problema).
No caso de adop¢do do método do tipo B, considerando apropriada a utilizacdo de
determinada fun¢do densidade de probabilidade, cujos limites se estabelecem com base em
conhecimento previamente adquirido'®, ¢ utilizada a expressdo analitica da varidncia dessa
distribuicao para quantificar a pretendida contribuicao para a incerteza de medi¢cdo (neste

caso, a abordagem segue a perspectiva bayesiana do problema).

Do ponto de vista pratico, quando se recorre ao método do tipo A, ¢ utilizada uma
amostra experimental de uma grandeza de entrada O, contendo observacdes gi, obtendo-se o
seu valor médio — utilizado na determinagdo da estimativa da grandeza de acordo com o

modelo matematico (A.1) — cuja expressao é:

qg=q=

IS |~

iq[ . (A.4)

A variancia experimental da média ¢ determinada por

14 . v~ . ‘A . . .
Por exemplo: dados relativos a medi¢des anteriores; experi€éncia ou conhecimento comum relativo ao

comportamento e propriedades de materiais e instrumentos de medicdo; especificacdes de fabricantes e

documentacdo de caracter técnico e cientifico; dados obtidos em calibracdes, ensaios ¢ certificados.
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n

2 (= 1 —\2
s (4)=m'2(%—@ ) (A.5)

i=1

de onde se obtém o pretendido valor do desvio-padrao experimental da média

s(7)=+s*(q). (A.6)

Em alternativa, a utilizagdo do método do tipo B, admite que se possui informacao
suficiente para se estipular qual a fun¢ao densidade de probabilidade, os seus parametros e o
grau de confianga dessa aceitacdo. Com base nesta informagdo, recorrendo as expressoes
analiticas, ¢ possivel determinar a variancia e o respectivo desvio-padrdo. Em Metrologia, os
casos mais comuns de distribuicdes de probabilidade estdo tipificados de acordo com o

exposto no Quadro A.1 que apresenta, igualmente, as expressoes das variancias.

A selecgdo da funcdo densidade de probabilidade decorre de se conhecerem a origem e
a natureza dos dados experimentais, adoptando-se um critério de escolha da fungdo
densidade de probabilidade gaussiana quando a informagdo ¢ do tipo A (amostragem) e, no
caso de informagdes do tipo B, seleccionam-se habitualmente as distribui¢cdes uniforme,
triangular ou arcoseno consoante os dados experimentais se encontram equitativamente

distribuidos ou concentrados no centro ou nos limites de distribui¢ao, respectivamente.

Conhecendo-se a forma de determinar a dispersao das grandezas de entrada, x;,
independentemente de resultarem de abordagens de acordo com o método do tipo A ou do
tipo B, a etapa seguinte consiste em estabelecer a forma como estas se combinam,

conduzindo a determinagdo da incerteza de medig¢do da grandeza de saida, y.

O método utilizado no GUM recorre ao desenvolvimento em série de Taylor para

obter a LPL

Considerando que o modelo matematico admite as estimativas x; de N grandezas de

entrada X;, para as quais existem valores esperados (z,,---, 1 ), 0 desenvolvimento em série
de Taylor de 1? ordem em torno de z; conduz a:

N

yzf(/lpﬂp---a#N)"’Z[%J‘(xi_/li)""’z(xi) (A7)

i=1
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sendo exacto apenas para modelos matematicos lineares'>. Na expressdo anterior,

f (,u 7/ N) representa o valor esperado 4, da mensuranda y e r, representa o resto de

2% ordem do desenvolvimento em série de Taylor.

Quadro A.1: Distribuigcoes de probabilidade, limites de variacdo e expressoes da varidncia.

Fun(;ﬁo distribuig:ﬁo de probabilidade Limites de Expressﬁo

Denominacio do tipo  Configuracio caracteristica  variagdo  da varidncia

f(x)
aZ
Uniforme (centrada) ta 3
—-a +a X
f(x)
a2
Triangular (centrada) ta ?
—-a +a x
f(x)
Configuracao U ou +a a’
arcoseno (centrada) - 2
—-a +a X
02(2)
Gaussiana normalizada ts s?

]
6 5 4 3 2 -1 0 1 2 3 4 5 6%

Sabendo que, x = f (£ 1, pt 5pes it ), @ expressio anterior adquire a forma,

y—ﬂy=; % (=) + 7 (x,) (A.8)

cujo primeiro termo € uma componente da defini¢do de variancia aplicado a grandeza de

saida, y, permitindo estabelecer a relacao seguinte:

"> Modelos matematicos que ndo sejam fortemente ndo-lineares podem admitir a aplicagdo desta expressdo
enquanto aproximagdo ou, em alternativa, poder-se-do incorporar termos do desenvolvimento de ordem
superior, notando-se que estes introduzem um aumento significativo do grau de complexidade.
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§'= Asz[(y—yy)z}:E (i{g—fj-(xi—,ui)}z . (A.9)

Utilizando as propriedades do “valor esperado”, E, ¢ obtida a expressao genérica da

LPI:

2

«@):Z(gj el u P
”ZZ( LRI

=l j=i+l

(A.10)

que, na sua formulagdo exposta no GUM [2], substitui os termos s*(y) por u’(y),

reportando-se a incerteza de medicao (“u” de “uncertainty”) e apresenta a simbologia

convencional para representar as variancias e covariancias

)03 LB (S L e an

i=l j=i+l

No GUM as derivadas parciais sao designadas por “coeficientes de sensibilidade”,
representando-os por ¢; apresentando-se, por essa razdo, uma expressao alternativa para a

LPIL, que ¢ a mais conhecida,

uf(y)z%clz ( )+2Z Z ¢ e u(x) u(xj)-r(xi,xj) (A.12)

i=1 i=1 j=i+l
onde r; representa o coeficiente de correlagdo para o par de variaveis x; € x;.

A expressdao anterior ¢ simplificavel quando nao existe ou nao ¢ significativa a

correlagdo entre os pares de grandezas de entrada, resultando:
2 X, X,
uc(y)—ch. ‘u (xi)—Zul. (y) (A.13)

As expressoes (A.12) e (A.13) determinam o valor da incerteza de medigdo padrao nas

condigdes apresentadas.

O conhecimento do resultado da aplicagdo da LPI permite partir para a etapa seguinte
da fase calculo: a avaliacdo da incerteza de medigdo expandida. Esta avaliacdo parte do

pressuposto (inerente ao GUM) de aplicabilidade do Teorema do Limite Central,
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estipulando que a distribuicdo de probabilidade da grandeza de saida, y, possui uma

configuracdo do tipo gaussiana. Sendo assim, a incerteza de medi¢do expandida, U, (y),
resulta do produto da incerteza de medigdo padrdo, u, (y), por um factor de expansao, k,,

que ¢ func¢do do intervalo de confianga pretendido,
U,(v)=k, uy). (A.14)

Nos casos em que a dimensdo da amostra permita, de facto, aceitar este pressuposto,
entdo, a incerteza de medicdo padrdo obtida usando a LPI equivale a um desvio-padrao
experimental que, de acordo com esta distribui¢do, representa um intervalo de confianga da
ordem de 68%. A sua expansdo para um intervalo de confianca de 95 % implica que se

multiplique este valor por um factor de expansdo conhecido que ¢ igual a 2,00,
Uos (¥) = hos - u ()= 2,00 u (). (A.15)

Contudo, grande parte das medi¢cdes nao dispde de amostras com dimensdo
suficientemente grande para que se possa considerar apropriada a aplicacdo do Teorema do
Limite Central. E, portanto, necessario recorrer a uma abordagem alternativa aplicavel
nestes casos (recomendada num dos anexos do GUM'®) baseada na distribuicio de

probabilidade #-Student.

Neste caso, a relagdo (A.14) ¢ substituida por outra,
U,(v)=1,(v)-u(y) (A.16)

em que o factor de expansao ¢, t, (v), depende do ntimero de graus de liberdade efectivos,

v ou v, da grandeza de saida.

A  obtencdo  deste factor resulta da aplicacgdo da férmula de

Welch-Satterthwaite [9, 10],

'O GUM [2] refere que “reconhecendo a dificuldade de confirmar experimentalmente a presuncio de
aplicabilidade da distribui¢do gaussiana aos casos reais, apontam-se circunstancias em que esta adequagdo
se pode assumir, designadamente, quando os casos de aplicacdo possuem, pelo menos, 3 componentes
distintas de incerteza, com distribui¢oes de probabilidade bem comportadas e provenientes de grandezas
independentes, por exemplo, distribuicoes normais e distribui¢cdes uniformes, contribuindo para a estimativa
da incerteza de medi¢do padrdo com quantidades comparaveis. Nessas circunstdncias (e considerando que as
amostras que as suportam também o permitem), admite-se que se estd no ambito de validade do Teorema do
Limite Central e, consequentemente, que a distribui¢do de probabilidade da grandeza de saida (mensuranda)
¢, com elevado grau de aproximagdo, do tipo gaussiana. Do mesmo modo, considera-se que este critério é
atingido se nenhuma das componentes de incerteza obtidas por um método do tipo A for baseada numa
amostra inferior a 10 observagdes”.
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Ver = uj(y) ’ (A17)

contendo no numerador uma poténcia de 4* ordem da incerteza de medicao padrdo da
grandeza de saida e no denominador os réacios das diversas poténcias de 4* ordem das

contribui¢des para a incerteza divididas pelos numeros de graus de liberdade respectivos.

Para completar a exposicdo acerca deste processo de avaliagdo da incerteza de

medicao expandida resta indicar a forma como se obtém os elementos do denominador.

Relativamente as componentes contributivas da incerteza de medicdo, elas sdo

determinadas conforme se descreveu na expressao (A.13) anterior,
uiz(y):ciz-u2 (xi). (A.18)

Quanto ao numero de graus de liberdade relativo a cada grandeza de entrada,
determina-se consoante a componente de incerteza ¢ obtida pelo método do tipo A ou pelo

método do tipo B conforme se expde a seguir:

" no caso de componentes de incerteza do tipo A, essa avaliagdo é directa, uma vez
que, sendo a dimensdo da sua amostra constituida por n observagoes, o numero
de graus de liberdade, Vi, corresponde a (n—1) valores independentes

(considerando que n > 1);

* 1o caso de componentes de incerteza do tipo B é utilizada uma expressdo exposta
no GUM que visa relacionar o numero de graus de liberdade com o grau de
fiabilidade da informagao utilizada"’:

1| Au(x) |
vV, =—- M . (A.19)
2 | u(x)

A relagdo estabelecida entre o nimero de graus de liberdade efectivos e o factor de

expansdo t-Student ¢ apresentada sob a forma de Quadro, como o que se apresenta em

seguida.

7 Considerando que se exprime o grau de fiabilidade por, R, entio, R=1-[Au(x;)/u(x;)], onde Au(x;) representa
a estimativa da percentagem de “incerteza” inerente ao valor limite atribuido a incerteza de medigao, u(x;). Um
exemplo: considerando que o racio Au(x;)/ u(x;) € igual a 0,1 (i.e., 10%), o grau de fiabilidade da informagdo
corresponde a 0,9 (ou seja, admite-se que se dispde de um intervalo de confianca de 90% das possibilidades) e,

consequentemente, ,, — % -[0.1]* = 50 graus de liberdade -
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Quadro A.2: Determinagdo do factor de expansdo a partir do numero de graus de liberdade
efectivos (para um intervalo de confianca de 95%).

Vet ky Ve kp Ve Ky Vet key

1 13,97 8 237 15 2,18 30 2,09
2 4,53 9 232 16 217 35 2,07
3 3,31 10 228 17 2,16 40 2,06
4 2,87 11 225 18 2,15 45 2,06
5 2,65 12 223 19 2,14 50 2,05
6 2,52 13 221 20 2,13 >50 2,00
7 2,43 14 220 25 2,11

A.4 Tabela de Balanco de Incertezas de Medicao

O procedimento de avaliagdo de incertezas de medigdo ¢ sintetizado em Quadros

designados por “Tabelas de Balango de Incertezas de Medi¢do”, de acordo com duas

abordagens tipo: uma, aplicavel quando ¢ valida a aproximagdo gaussiana; outra, aplicavel

quando se utiliza a distribui¢do #-Student.

Na primeira, quando ¢ valida a aplicacdo da distribuicdo gaussiana, a Tabela de

Balango de Incertezas de Medi¢do tem a forma que se apresenta no Quadro A.3. Neste caso,

a incerteza de medicao expandida € obtida usando a expressao (A.15).

Quadro A.3: Tabela de balancgo de incertezas de medigdo (distribuicdo gaussiana).

Grandezas de Estimativas Incertezas Coeficientes de Contribui¢cdes para a incerteza
entrada padrao sensibilidade de medigao padrao
X; x; u(x;) ¢ ui(y)
X] X1 u(xl) C1 l/ll(y)
Xz X2 U(xz) C “2(V)
XN XN M(XN) CN MN()/)
Y Yy uc(y)

Na segunda, quando ¢ valida a aplicagdo da distribui¢do de probabilidade #-Student,

sendo necessario incluir no Quadro anterior um conjunto de células adicionais, incluindo

uma coluna contendo o numero de graus de liberdade relativos a cada componente de

incerteza associada a grandezas de entrada e o acréscimo de informagdo requerido para se

determinar o factor de expansdo, resultando a Tabela de Balango de Incertezas de Medicao

seguinte.
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Quadro A.4: Tabela de balango de incertezas de medi¢do (distribuicdo t-Student).

Grandezas  Estimativas Incertezas Coeficientes de Contribuicoes para a Graus de
de entrada padrao sensibilidade incerteza de medigado padrdao liberdade
Xi X; u(x;) Ci uly) Vi
Xi X u(x1) cy u)(y) 14
X5 X u(x2) &) ux(y) V2
Xv Xy u(xy) cn un(y) Vv

Incerteza de medigado padrao u(y)
Graus de liberdade efectivos Vet
Y Yy Factor de expansio to( Ver)

Incerteza de medicao

Up(»)

expandida
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ANEXO B — MAJORAGAO DA INCERTEZA DE MEDIGAO DE GRANDEZAS DO
TIPO Xx; CONSIDERANDO O EFEITO DE CORRELAGAO 0 < r(x;, x;j) < 1

A determinagdo da incerteza de medicdo de uma grandeza do tipo Xx;, em que as
grandezas de entrada, x;, se encontram correlacionadas (por exemplo, em resultado da
utilizacdo do mesmo instrumento de medi¢do na sua quantificacdo), pode originar, por
aplicacdo da LPI expressa no GUM [2], uma expressao matematica composta por um
numero elevado de parcelas, dificultando o calculo expedito da respectiva incerteza de

medigao.

Com o intuito de simplificar o célculo da incerteza de medicdo deste tipo de
grandezas, segundo uma abordagem de majoracao da incerteza de medig¢do, o presente
Anexo apresenta a deducao matematica que traduz o conjunto de simplificagdes introduzidas

nesse contexto.

Considere-se, deste modo, a aplicagdo da LPI a grandeza Zx; tendo em conta o efeito

de correlacdo entre as diversas grandezas de entrada, isto €,

uf(li‘ixl) = é[clz -uz(xl.)]+ 2}121 Zn: [cl. g -u(xl.)-u(xj)-r(xl.,xj)], (A.20)

i=1j=i+1

em que ¢;=c;/=1 dado que

=

X, =X +x,+...+X,. (A.21)
1

1

Numa perspectiva de majoragdo, o primeiro termo da expressao A.20 pode ser

simplificado admitindo que

Sut(x,)<n-ul,(x,), (A.22)

tendo por amostra o conjunto de incertezas de medigdo das grandezas de entrada
intervenientes no somatorio.

O segundo termo da expressdo A.20 também admite simplificagdes, nomeadamente,
quando se consideram grandezas de entrada de natureza similar, como ¢ o caso da medig¢ao
de massa em alguns dos ensaios estudados no presente documento. Nesta situacao, ¢
razoavel admitir que o coeficiente de correlagdo se encontra compreendido entre zero e um
pelo que, numa perspectiva de majoracdo da incerteza de medicdo e atendendo ao sinal

positivo dos coeficientes de sensibilidade envolvidos, se considera este coeficiente unitario.
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Atendendo que existem combinagdes possiveis entre as n grandezas

n- (n - 1)
2
correlacionadas, o termo da correlagdo na expressdo A.20 pode ser escrito como

2”21 i [ci c -u(xi)-u(xj)-r(xi,xj )]: n-(n—l)-uiaj(xi). (A.23)

i=1 j=i+l

As simplificagdes introduzidas em ambos os termos da expressdo A.20 permitem
efectuar a sua reformulacdo segundo uma perspectiva de majoragdo da incerteza de medigao,

originando

u, (Zn:xl.) <n -umaj(xl.). (A.24)
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