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RESUMO

A Metrologia, a “ciéncia da medicdo e suas aplicagdes’(1l), cresce em
importancia nos cenarios académico, industrial e econébmico em todo o mundo. A
versao mais atual da norma ISO/IEC 17025 de 2017, que trata dos requisitos gerais
para avaliacdo da competéncia de laboratorios de ensaio e calibracdo, reforca essa
tendéncia. Entre os seus requisitos, dois pontos principais tém chamado a atencéo:
a gestdo do risco e a estimacgéo da incerteza de medicao, cruciais para as tomadas
de decisdo baseadas na conformidade de ensaios. Os principais objetivos desse
trabalho, sdo, além de entender essas novas tendéncias, fazer uma revisédo
bibliografica dessas defini¢cdes e, por fim, a partir de um estudo de caso, aplicar esses
conceitos, permitindo que resultados validos sejam obtidos e usados para 0 seu
devido propésito. Para o estudo de caso escolhido, um ensaio fisico de tracdo uniaxial
aplicado a polimeros, especificamente em produto acabado da producéo de canudos
biodegradaveis. Das diversas propriedades que podem ser obtidas através desse
ensaio, foi estudado o mdédulo de Young, importante no estabelecimento da
resisténcia do material a deformacéo. A primeira etapa, que trata da andlise critica do
ensaio, permitiu que fossem realizadas as adaptacdes necessarias, baseadas nos
requisitos de processo 7.2, 7.5, 7.6 e 7.7 da norma ISO/IEC 17025. Foram sugeridas
mudancas no numero de medi¢cGes das dimensdes dos corpos de prova, utilizacdo de
um formulario padrdo para coleta e memadria de calculo dos dados, estimacdo da
incerteza de medicdo e utilizacdo de cartas controle para acompanhamento do
desempenho do procedimento. A partir disso, os dados foram coletados em condi¢bes
de precisao intermediéria, permitindo a simulacdo do comportamento de uma amostra
controle. No tratamento de dados, foi realizada a avaliacdo da correlacdo, da
estatistica descritiva e identificacdo de outliers. Nos célculos tanto do valor do médulo
quanto da estimativa da incerteza foram utilizadas diversas abordagens e
desenvolvida a discussao em torno dos diversos resultados possiveis obtidos. Por fim,
€ mostrado como pode ocorrer a utilizacdo dos resultados de incerteza de medicao
na avaliacdo de conformidade do produto, através de uma das ferramentas da

qualidade, que sao as cartas controle.

Palavras chave: Metrologia, conformidade, qualidade, incerteza de medigao,

ensaio de trag&o uniaxial.



ABSTRACT

Metrology, the “science of measurement and its applications” (1), is growing in
importance in academic, industrial and economic scenarios around the world. The
most current version of the 2017 ISO/IEC 17025 standard, which deals with the general
requirements for assessing the competence of testing and calibration laboratories,
reinforces this trend. Among its requirements, two main points have drawn attention:
risk management and measurement uncertainty estimation, crucial for decision-
making based on analysis compliance. The main objectives of this work are, in addition
to understanding these new trends, to carry out a bibliographical review of these
definitions and, finally, from a case study, to apply these concepts, allowing valid
results to be obtained and used for their due purpose. For the chosen case study, a
physical test of uniaxial traction applied to polymers, specifically in finished product of
the production of biodegradable straws. Of the various properties that can be obtained
through this test, the Young's modulus, important in establishing the material's
resistance to deformation, was studied. The first stage, which deals with the critical
analysis of the test, allowed the necessary adaptations to be carried out, based on the
process requirements 7.2, 7.5, 7.6 and 7.7 of the ISO/IEC 17025 standards. Changes
in the number of measurements of the dimensions of the bodies were suggested, the
use of a standard form for data collection and calculation memory, estimation of
measurement uncertainty and use of control charts to monitor the performance of the
procedure. From this, the data were collected under conditions of intermediate
precision, allowing the simulation of the behavior of a control sample. In the treatment
of data, the evaluation of correlation, descriptive statistics and identification of outliers
was carried out. In the calculations of both the Young's modulus value and the
uncertainty estimate, different approaches were used and the discussion was
developed around the different possible results obtained. Finally, it is shown how the
measurement uncertainty results can be used in the evaluation of product conformity,

through one of the quality tools, which are the control charts.

Keywords: Metrology, compliance, quality, measurement uncertainty, uniaxial

tensile test.
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“Tenham pesos e medidas exatos e honestos para que vocés vivam muito tempo na terra que o
Senhor, o seu Deus, lhes da.” Biblia Cristd, Deuterondmio 25:15

CAPITULO 1. INTRODUCAO

Citando Couto et al (2002),

O pais [Brasil] tem um volume alto de perdas ocorridas em razéo de erros,
defeitos de producédo, tempo perdido em retrabalho, excesso de refugo e
outras formas de desperdicio que se elevam a cifras bastante relevantes em
relacdo ao [Produto Interno Bruto] PIB. Certamente o fator metroldgico é
responsavel por grande parte dessas perdas, quando se refere ao grande
namero de instrumentos subutilizados no parque industrial brasileiro e ao
impacto dos erros e incertezas de medi¢cdo na comercializagdo e qualidade
dos produtos (2).

A Metrologia é um assunto muito recente no cenario industrial e académico
brasileiro e, claramente, ainda néo foi bem esclarecido e disseminado. Na inddstria e
setor de servigos, por exemplo, planilhas de calculo de incerteza ou de calibraces
sdo sempre muito temidas, ou geralmente feitas de forma incompleta. Muitas vezes
sdo utilizadas férmulas engessadas, programadas ha muitos anos, copiadas de
planilha a planilha, perpetuando equivocos que nunca sdo descobertos devido a
mecanizacdo do processo ou simplesmente ndo entendimento do assunto pelos
profissionais envolvidos. Certificados de calibracdo que nunca foram avaliados
criticamente, com correcdes nunca aplicadas, muitas vezes simplesmente arquivados.
Ja na academia, 0s conceitos basicos da Garantia de Qualidade de Laboratérios
muitas vezes sao preteridos a outras prioridades ou demandas dos pesquisadores.

E uma lacuna urgente no mercado profissional brasileiro a falta de formacéo de
profissionais com conhecimento basico em Metrologia, em céalculo de incerteza,
desenvolvimento de metodologias e procedimentos, validacdes e calibragcbes. Junto a
isso, 0 entendimento da real importancia do assunto para uma analise critica e
decisiva de dados, além da sua importancia para o desenvolvimento industrial,
cientifico e econdmico de um pais.

Depois de 20 anos do artigo de Couto et al (2002), aqui inicialmente citado, e
43 anos depois do lancamento daquele que é considerado o primeiro documento
especifico para qualidade em laboratérios, o ISO/IEC Guide 25 (3), a qualidade e a
Metrologia sdo demandas mais do que reais, emergentes no mercado. Atualmente ha

uma linguagem muito mais universal, gracas as facilidades modernas que permitem
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uma troca rapida e efetiva tanto de conhecimento como de servigos, softwares,
commodities etc. Essa globalizacdo da qualidade nos leva a interagir com
profissionais de todos os lugares do mundo e, muitas vezes, até a necessidade de
atender a legislacdes internacionais, como é o caso das barreiras técnicas impostas
entre os paises (4). Laudos técnicos confiaveis desses produtos somente seréo
obtidos quando for possivel compara-los com outros laudos, fornecidos por outros
laboratérios. Isso sO sera possivel conhecendo-se, além do resultado, as incertezas
associadas a ele, o que nos fornece o grau de confiangca daquela medicdo. Sem a
decisdo com confianga, maior € a probabilidade de perdas e retrabalho, logo, ha uma
maior probabilidade de prejuizo. A necessidade de “falar” um mesmo idioma no que
se refere aos métodos tanto de medicdo quanto da estimacdo da incerteza e,
consequentemente de garantia da qualidade, é indiscutivel.

Com a versdo mais atual da ISO/IEC 17025: 2017 (5), em que sdo abordados
basicamente os mesmos requisitos da versdo anterior (6), mas agora sob uma visao
de andlise e gestao de riscos, vem em destaque ndo somente a garantia da qualidade
laboratorial, mas um outro assunto que € muito pouco abordado que séo as regras de
decisédo e avaliacdo da conformidade. Essas regras sdo baseadas, principalmente,
nos resultados de incerteza de medicdo. Atender a esta nova visdo de gestdo é
reconhecer que precisamos entender as informagbes de forma cada vez mais
profunda e critica. Um novo tipo de mercado se abre e se impde para 0s quimicos
analiticos e profissionais de laboratérios.

A Organizacdo Internacional para Padronizacdo, a 1SO, uma das maiores
instituicdes do mundo no que se refere a normalizacdo, possui um lema que, apesar
de simples, resume bem este objetivo: grandes coisas acontecem quando o mundo
se entende'(7), concorda, se padroniza. E esse é o objetivo da Metrologia: promover
as ferramentas necessarias para que o mundo possa, utilizando a ciéncia como uma

linguagem pura, interdisciplinar e universal, buscar propositos e solu¢gdes em comum.

1.1 TEMA E OBJETIVOS

A intencado desse trabalho € poder introduzir e popularizar os conceitos citados

entre os profissionais da area, promovendo um caminho para consolidar a estimacgao

1 No original em inglés, “great things happens when the world agrees”.
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da incerteza e analise de risco como parte inerente e inseparavel do processo de
medicdo. Além disso, pretende-se mostrar como inserir de forma pratica essa visao
em qualquer laboratorio, seja ele de controle de qualidade ou de pesquisa,
principalmente em ambientes n&o acreditados, gerando debate sobre a importancia
da Metrologia e 0 seu impacto em nossas decisfes.

Baseado nisso, 0s objetivos especificos deste trabalho séo, utilizando as

ferramentas estatisticas necessarias e a norma ISO 17025:2017 como base:

a. Realizar um estudo de caso: um ensaio fisico de tracao uniaxial, aplicado
ao estudo das propriedades fisicas de polimeros, especificamente de
canudos biodegradaveis.

b. Realizar o tratamento estatistico adequado. A ideia é poder utilizar
softwares de facil acesso. Usamos durante o estudo de caso o software
Excel®©.

Realizar a estimacédo da incerteza de medicdo e a

d. Avaliagao da conformidade.

No capitulo 1, é apresentado um breve histérico da evolucdo da Metrologia e
como ela se tornou uma ciéncia de base, essencial em diversos campos de pesquisa.
Nesse item € discutida a sua relevancia nas economias de paises desenvolvidos e em
desenvolvimento. O capitulo 2 traz uma revisdo bibliografica sobre a definicdo da
incerteza de medicéo e suas principais metodologias de estimacao. J4 o capitulo 3 é
voltado para a gestdo da qualidade, tratando sobre propdsito de uso, seus custos e
gestdo dos riscos associados. No capitulo 4 encerra-se essa discussdo, mostrando
como a incerteza pode ser utilizada na avaliagdo de conformidade.

Os capitulos 5 e 6 trazem a aplicacdo dos conceitos revisados no estudo de
caso, primeiramente contextualizando a importancia do tema no nicho escolhido e
detalhando materiais e métodos. Em seguida, a descri¢cao dos resultados obtidos, com
a discussao ponto a ponto. O capitulo 7 encerra trazendo a interpretacdo de acordo
com o proposito de uso, objetivos alcancados, conclusbes e sugestbes para

continuidade do trabalho.
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1.2 JUSTIFICATIVA DO TEMA

1.2.1 BREVE HISTORICO

Em 1682, John Arbuthnot, médico e matematico inglés, afirmou que “existem
muitas poucas coisas que nds conhecemos em que nao é possivel transformar e
reduzir a conhecimento matematico e racional; e aquelas em que néo € possivel, seu
conhecimento s6 pode ser considerado pequeno e confuso” (8). De acordo com
Mackenzie e Stigler (8), esse pensamento foi compartiihado por véarios grandes
cientistas pela historia, desde Immanuel Kant (1724-1804), Leonardo Da Vinci (1452-
1519), Roger Bacon (1220 — 1292) e Francis Bacon (1561- 1626), Lorde Kelvin (1824-
1907) (8), entre muitos outros. Porém, com o passar dos anos, concluiu-se que era
indiscutivel que as medi¢cdes sozinhas ndo diziam o bastante. Para servir aos
propésitos da ciéncia as medicOes deveriam ser comparaveis e sua incerteza deveria
ser conhecida e entendida.

Em 1738 Abraham De Moivre introduz a fungdo da curva normal, conhecida
entdo como lei dos erros, ou lei de frequéncia do erro (9), discutindo-a em seu texto
The doctrine of chances (10), que traz os fundamentos da probabilidade aplicados aos
jogos de aposta. Ja em 1894 Sir Francis Galton, estatistico e matematico inglés,
utilizou a lei de frequéncia do erro para discutir suas observagdes em seu trabalho
Natural Inheritance (11). Ele chega a dizer que “ndo conhece nada tdo maravilhoso e
impressionante quanto a forma de ordem cosmica expressa pela Lei de Frequéncia
do erro” (11).

A origem da Metrologia, a “ciéncia da medi¢ao e suas aplicagbes” (1) se da,
portanto, desde os primérdios dos tempos, quando surgem as primeiras formas de
quantificar os interesses do homem (12). Porém, considera-se que a Metrologia
moderna so nasce oficialmente em 20 de maio de 1875, em Paris, com a assinatura
da Convencéo do Metro e criagcdo do Bureau Internacional de Pesos e Medidas, o
BIPM, hoje a maior organizacgédo internacional dedicada ao assunto. Participaram da
sua criacao 21 paises, inclusive o Brasil (governado por Dom Pedro Il). O Brasil que,
dez anos antes, ja havia decretado uma lei imperial adotando o sistema métrico
decimal, estabelecido na Franca em 1799 e consolidado em 1837 (13-15).

Observa-se entéo, nesse momento historico, um movimento gradual importante

em que estudos académicos relacionados a medicdo passam de um campo mais
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filosofico e puramente cientifico para um campo aplicado. Torna-se necessario poder
comparar quantidades de forma universal, e se torna extremamente fundamental do
ponto de vista tanto social quanto econémico da época. Esse movimento é
evidenciado no texto Medida, Normalizacao e Qualidade (15), de Dias (1998), que diz
que
As Ultimas décadas do século XIX testemunharam o inicio da revolucéo
cientifica [...]. Em 1894, [...] Maxwell deu forma matematica as descobertas
de Michael Faraday sobre as relacdes entre corrente elétrica e campos
magnéticos [...]. Em 1865, como resultado de quase 20 anos de pesquisas
sobre termodin&mica, Rudolf Clausius chegava ao conceito de entropia [...]
em 1898, os trabalhos de Pierre e Marie Curie comprovaram a existéncia da
radioatividade. Seja no estudo da eletricidade, termodinamica ou
radioatividade, a exigéncia por instrumentos e técnicas de medicdo
acompanhava a sofisticacdo experimental do trabalho cientifico. A grande
novidade, porém, estava na ligacdo crescente entre tais descobertas e o
mundo industrial em expanséo [...][porque] eram cruciais para a operacao de
alto-fornos e maquinas a vapor. [...] Em si mesma, a expansao do uso
domeéstico e industrial da energia elétrica constitui, sem qualquer duvida, a
principal forca subjacente a redefinicdo da Metrologia cientifica.

A convencéo do metro foi o apice e um resultado natural desse movimento de
revolucao cientifica em conjunto com todas as mudancas politicas e sociais da época.
O seu objetivo principal era a padronizacao das unidades de medida, inspirados pelo
modelo francés, e que essas fossem amplamente divulgadas e estabelecidas
internacionalmente. No entanto, foi somente em 1960 que o Sistema Internacional de
Unidades (SI) foi definitivamente estabelecido (16) e até hoje vem avancando nas
definicbes das unidades de medida. Isso se deu devido a formacédo dos Comités de
Consulta em vérias areas do conhecimento cientifico, para que fossem sendo
desenvolvidas com o tempo as modificacdes necessarias para melhoria continua das
unidades e sua aplicacdo em escala mundial. Outros paises se uniram posteriormente
ao tratado, atualmente com 63 membros e 38 paises associados.

Entre os anos de 1970 até 1995 se da o apice de trabalhos direcionados a
Metrologia em si. Em 1978, um dos Comités de Consulta do BIPM, especificamente o
Comité de pesos e medidas, declarou a necessidade de se padronizar também a
metodologia de calculo das incertezas geradas durante o processo de medic¢ao. Criou-
se um grupo de trabalho, com participacdo de especialistas de 11 paises, que se
reuniram em 1980 para discutir a questdo. Foi concebido entdo o rascunho das
primeiras recomendacdes para estimacao da incerteza, publicado em 1981, sendo

reconfirmadas em 1986 (17,18).
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Em 1984 surge a primeira edicao do Vocabulario Internacional de Metrologia, o
VIM (1), também pelo BIPM, outro grande passo no sentido da padronizacdo da
linguagem da Metrologia. Em outubro de 1978 também surge o que é considerada a
origem da norma ISO/IEC 17025, o documento ISO GUIDE 25 ou Guia para avaliagdo
de competéncia técnica para laboratérios de ensaio, publicado pela Cooperacdo
Internacional para Acreditacdo de Laboratérios, a ILAC (3). Em 1982 a Comissao
Internacional Eletrotécnica (IEC) atualiza o GUIDE 25, juntamente com a ISO; em
1990 o guia passa a incluir ndo somente laboratérios de ensaios, mas também
laboratorios de calibracéo (19).

Em 1993 surge a primeira versdo de um novo documento elaborado em
conjunto pelo BIPM, ISO, IEC, OIML (Organizagéo Internacional de Metrologia Legal),
IUPAC (Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada) entre outras organizacdes,
cujo grupo de trabalho foi chamado de ISO/TAG4/WG3, com objetivo de atualizar as
recomendacdes feitas para o calculo de incerteza em 1986. Em 1993 também é
revisada e publicada a 22 edi¢cao do VIM (1,2,17). Em 1995 o documento elaborado
pelo ISO/TAG4/WGS finalmente é revisado e publicado com o nome que possui hoje,
Guia para expressdo da incerteza de medicédo, o famoso GUM 95. Baseado nesse
guia, ainda em 1995 foi publicado o primeiro Guia da EURACHEM em conjunto com
a CITAC (Cooperacao Internacional de Rastreabilidade em Quimica Analitica), mas
aplicado diretamente para o calculo da incerteza na quimica analitica e qualidade de
laboratorios de ensaio (2), mais conhecido como QUAM: quantificando incertezas em
medicdes analiticas (20).

Ja em 1999 o GUIDE 25 é substituido pela norma ISO/IEC 17025, sendo
realizadas adequacdes para ficar de acordo com a ISO 9001; se um laboratério
estivesse acreditado pela referida norma, certamente cumpriria 0s requisitos para a
9001. Em 2005 é publicada uma revisado, corrigida em 2006, e, em 2017, a ultima
versdo, muito influenciada pela 1ISO 31000 (21), que trata da gestdo de riscos em
processos (3).

Até 2022 foram lancadas muitas outras publicacdes relevantes voltadas para
area, muitas delas pelo préprio BIPM, principalmente atualizando e anexando novas
orientagcdes ao GUM 2008 (22-25) . Um destaque especial para as publicagdes em
portugués, traduzidas por grupos de trabalho englobando inUmeros pesquisadores
luséfonos, contribuindo para a disseminacdo da Metrologia nesses paises. Como

exemplos dessas publicagbes estao a primeira edi¢ao traduzida do VIM (traducgéo da
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32 edicao original) (1), a traducédo do GUM 2008 (22), ambos no ano de 2012, e o GUIA
EURACHEM/CITAC Utilizacdo da informacdo de incerteza na avaliacdo da
conformidade (26) .

1.2.2 CICLO DA QUALIDADE

Diante do exposto, fica evidenciada a importancia da Metrologia para o avanco
socioecondémico de um pais. Percebe-se que esta inserida e tem um papel essencial
em um ciclo, que aqui chamaremos de ciclo da qualidade, mostrado
esquematicamente na Figura 1. Nesse ciclo, o ponto inicial se da em 1875 com a
padronizacdo das unidades de medida e a criagcdo do BIPM, do vocabulario de
Metrologia em 1984 e logo em seguida com a padronizagéo da estimacao da incerteza
de medicéo, em 1986. Esses acontecimentos foram cruciais para o desenvolvimento
de diversas iniciativas em nivel global, como o surgimento de varias organizacdes
internacionais (n°1) e nacionais de Metrologia (n°2), como a OIML (1955), a ILAC
(1977), a ISO (1947) e o préprio INMETRO (1973). Desencadeou também o
desenvolvimento de inimeros guias e documentos, que visavam respaldar o alcance
da qualidade maxima nas atividades de laborat6rio? (mostrados nas caixas em verde).

Esses guias foram desenvolvidos a nivel internacional e serviram de base para
os documentos utilizados a nivel nacional, muitas vezes sdo traduzidos. Por sua vez,
os documentos internos dos laboratérios tendem a seguir esses orientativos e guias,
criando seus proéprios controles, como procedimentos operacionais padrao (POP’s),

manuais, cartas controle, etc.

2 A ISO/IEC 17025:2017 define o termo “atividades de laboratério” como o conjunto de

atividades que englobam ensaios, amostragens e calibragbes. Um laboratorio pode realizar uma ou

mais delas.
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Figura 1. Esquema relacionando o papel da Metrologia, dos érgdos nacionais e da incerteza de medicao no ciclo da Qualidade e no desenvolvimento

socioecondémico dos paises e dos ODS propostos pela ONU.
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Tudo isso permite a eficiéncia no alcance do propésito de uso dessas
atividades (n°4) (34), seguranca na avaliacdo da conformidade dos resultados
de medicdo, o que leva a uma tomada de decisdo muito mais confiavel. Os
resultados, emitidos através de laudos técnicos, certificados ou relatérios, serdo
vélidos e confiaveis, passiveis de comparabilidade, o que garante principalmente
rastreabilidade ao Sl (n°5) (20,33). Voltamos entéo ao ponto de partida, fechando
o “ciclo externo” mostrado na Figura 1 através das setas vermelhas.

A utilizacdo da gestdo da qualidade laboratorial garante, além da
continuidade do “ciclo externo”, a movimentacdo do aqui chamado de “ciclo
interno”, mostrado na Figura 1 através das setas azuis. Pode ndo ser explicito
como deveria, mas grande parte das demandas comerciais, industriais, de
pesquisa e de servico, alicerces do desenvolvimento socioecondmico de
qualquer pais, estdo intimamente atreladas as atividades de laboratorio (n°4). A
gestdo adequada dessas atividades laboratoriais através da triade validacéo de
métodos e procedimentos, avaliacdo da incerteza de medicdo e controle de
qualidade (n°3) leva a (n°6):

a. produtos e servigos com maior qualidade;

b. otimizacdo de processos e por consequéncia aumento da producao;

c. superacao das barreiras técnicas e internacionalizacdo dos produtos;

d. aumento da qualidade de vida da populagéo.

Essa relacao entre a Metrologia, crescimento socioecondmico e qualidade
de vida pode ser mais amplamente discutida no contexto dos 17 Objetivos de
Desenvolvimento Sustentavel (ODS), projeto iniciado em 2015 pela Organizacao
das Nacdes Unidas (ONU) (34). Em 2018, a Organizacao das Nacdes Unidas
para o Desenvolvimento Industrial (UNIDO), participou, juntamente com a
comunidade metroldgica mundial, da 262 Conferéncia Geral de Pesos e Medidas,
em que, além de outros topicos essenciais, foi discutida justamente a
contribuicdo da Metrologia como crucial para o alcance dos ODS (26,27).

Os objetivos 1 (erradicacéo da pobreza), 3 (saude e bem estar), 13 (acéo
contra a mudanca global do clima), 7 (energia acessivel e limpa) e 9 (industria,
inovacéo e infraestrutura) podem ser alcangados principalmente a partir das
acOes diretas dos governos em conjunto com os Institutos Nacionais de
Metrologia, garantindo: a producdo de alimentos dentro dos padrdes das

legislagdes; diagnosticos medicos mais acurados; redugéo de testes com falsos
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positivos e falsos negativos; disponibilizacdo de medicamentos e vacinas de alta
qualidade; controle ambiental; incentivo a novas fontes de energia; na industria
e inovacao, desde o controle dos processos de producao, qualidade de matéria-
prima, até a pesquisa e desenvolvimento de novos produtos (27).

Podemos ir bem além dessa discusséo, considerando ainda os objetivos
2 (fome zero e agricultura sustentavel), 6 (dgua potavel e saneamento), 12
(consumo e producao responsaveis), 14 (vida na agua) e 15 (vida terrestre), em
que podemos destacar: controle efetivo de agrotoxicos, fertilizantes e qualidade
do solo; controle de qualidade da 4gua potavel, controle e tratamentos de aguas
residuais, producdo de bens de consumo de forma efetiva e responséavel, além
de um consumo consciente, a partir de informacdes disponiveis como tabelas
nutricionais, tabelas de consumo de energia; estudo de niveis de toxicidade em
animais aquéticos e terrestres e controle dos seus ecossistemas (26,27).

Em um pais emergente como o Brasil, que hoje se enquadra entre as 10
maiores economias do mundo (35), percebe-se que ainda estamos bem aquém
do esperado com relacdo as iniciativas em fazer da Metrologia um agente de
desenvolvimento, principalmente em relagdo a investimentos em pesquisa e
inovacéao, educacdo, industria, Metrologia legal, etc.

A responsabilidade dos Institutos Nacionais nessa disseminag¢do e o
caminho para integrar os ciclos da qualidade nem sempre foi tdo clara no Brasil.
Essa associagcao ocorreu apenas em 1973, com o estabelecimento do Sistema
Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial (Sinmetro) e do
Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia, o INMETRO, através
da Lei n® 5966 de 11 de dezembro, com objetivo de vincular a Metrologia ao
processo industrial e cientifico-tecnolégico brasileiro. Esse processo tem

ocorrido desde entdo a pequenos passos. De acordo com Dias (15),

inicia-se [...] marcado por fortes investimentos governamentais em
infraestrutura e formacdo de recursos humanos [...] [na] segunda
metade da década de 1970. Atravessa uma fase de dificuldade e de
redefinicdes nos anos 1980 e prossegue, na década de 1990, com a
adaptacdo das politicas governamentais a abertura comercial e as
novas demandas do consumidor.

Nesse caminho, as etapas fundamentais foram: o estabelecimento da

normalizagdo, aplicada como linguagem comum & inddstria, comércio e
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populacao; o papel do Estado como defensor do consumidor; e a criagdo de um
plano de apoio ao desenvolvimento cientifico e tecnolégico (15).

Como é sabido e destacado no texto de Dias (15), esse de 1998, mas que,
infelizmente, se faz atual, “o volume de recursos disponiveis para as entidades
executoras e financiadoras da area cientifico-tecnologica ja se situava em nivel
bem inferior”. O portal da transparéncia do Governo Federal brasileiro (36)
fornece os relatorios das despesas do 6rgao nos ultimos 17 anos. Esses dados
nos dao uma nogdo do histérico recente do investimento em varios setores do
INMETRO, inclusive em bolsas de pesquisa na area de Metrologia e qualidade.
No grafico da Figura 2 fica explicito como esse investimento sofreu muita
instabilidade ao longo dos anos, com idas e vindas principalmente de acordo
com o quadro da economia e politica brasileira, que por exemplo enfrentou uma
grave crise econdmica entre os anos de 2015 e 2016 (37), e, a partir do inicio do

ano de 2020, enfrentou a pandemia de covid-19.

Figura 2. Gréfico do histérico recente dos investimentos em bolsas estudantis e pesquisa
em Metrologia e Qualidade pelo INMETRO, periodo entre 2005 a 2022.
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Fonte: autoria propria (Excel©2016), baseado em (36).

J& sobre as despesas executadas totais gastas no INMETRO, no ano de
2019, por exemplo, um valor proximo de 730 milhBes de reais, equivalente a
171,5 milhdes de dolares, foi direcionado (36,38). Como referéncia podemos
citar o orcamento do Instituto Nacional de Padrbes e Tecnologia dos EUA, o
NIST, que no mesmo ano teve um orgamento anual de 985,5 milhdes de doblares

(38,39). Dentro dessa discusséo, € interessante observar em quais
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Figura 3. Atividades a que as despesas dos 6rgdos nacionais sdo direcionadas, relativas ao ano de 2019. Despesas do NIST, a esquerda, e do

INMETRO, a direita.
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atividades o dinheiro desses 6rgéos foi aplicado, mostradas nos graficos da
Figura 3. No caso do NIST, mais de 60% foi destinado as acdes de pesquisa e
mais de 15% a inovagdo e parcerias com o setor industrial. No caso do
INMETRO, apenas 0,7% do valor investido no ano de 2019 foi direcionado para
pesquisas cientificas na area e menos de 50% direcionados para atividades de
Metrologia legal e qualidade; uma boa fatia desse orcamento foi inclusive
direcionada para outros setores, como previdéncia e ministério da economia.

No caso da Europa, os esforcos para a promocao da Metrologia em
consonancia com o desenvolvimento tecnoldgico-industrial sdo similares aos
vistos nos EUA. A associacdo EURAMET (Associacdo Europeia de Laboratorios
Nacionais de Metrologia) conta atualmente com 37 membros, entre eles, por
exemplo, Franca, Alemanha, Bélgica, Reino Unido, Espanha e Portugal. Seu
objetivo é promover acdes que aumentem os investimentos de seus respectivos
paises principalmente nas areas cientifica, de infraestrutura e inovacéo, gerando
assim uma maior competitividade econémica e tecnolégica no mercado, além de
promover organizagéo e compartilhamento de ideias (40).

Nesse ponto, podemos perceber que o “ciclo interno” se fecha quando os
paises passam a entender a necessidade de investir recursos em ciéncia e
tecnologia, assim como nos 6rgaos de qualidade e Metrologia, nacionais e
internacionais, fazendo com que esse ciclo gere mais retorno e conhecimento,
contribuindo para o alcance dos ODS. E claro que todos os ODS estdo
interligados e que, ao alcancar apenas um deles, 0os outros objetivos serdo
gradualmente atingidos. Ver a Metrologia por este ponto de vista e a importancia
da incerteza de medicdo nesse contexto nos ajudam a entender o porqué
promover tantos esfor¢cos na sua divulgacao e implantagéo.
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E aincerteza que nos fascina. Tudo é maravilhoso entre brumas”. Oscar Wilde

CAPITULO 2. AFINAL, O QUE E INCERTEZA?

A incerteza de medicdo nada mais é que o reflexo da falta de
conhecimento do valor exato ou valor verdadeiro do mensurando (22). E como
uma “duvida” que existe sobre o resultado do mensurando (41). Uma passagem

muito interessante e, que inclusive é o trecho inicial do GUM, diz que

Quando se relata o resultado de medi¢éo de uma grandeza fisica deve-
se sempre dar alguma indicacdo quantitativa da qualidade do
resultado, de forma que aqueles que o utilizam possam avaliar a sua
confiabilidade. Sem essa indicacao, resultados de medi¢do ndo podem
ser comparados, seja entre eles mesmos ou com valores de referéncia
fornecidos numa especificacdo ou numa norma. E, portanto,
necessario que exista um procedimento que seja de pronta aplicacao,
facil compreensao e ampla aceitacédo para caracterizar a qualidade de
um resultado de medicéo, isto €, para avaliar e expressar sua incerteza
(22).

De acordo com o VIM (1), é definida como um “parametro ndo negativo
gue caracteriza a dispersdo dos valores atribuidos a um mensurando, com base
nas informacdes utilizadas”. Essas informacdes podem ser entendidas como
componentes, cada um deles contribuindo para o valor da incerteza final,

também chamada de incerteza-padrdo combinada.

2.1ERRO X INCERTEZA

Os termos “erro” e “incerteza” ndo devem ser confundidos. De acordo com
o VIM, erro é a “diferenga entre um valor medido de uma grandeza e um valor
de referéncia”, enquanto a incerteza é a “dispersao dos valores atribuidos a um
mensurando” (lembrando-se que o erro € um conceito idealizado, visto que ndo
se conhece o verdadeiro valor do mensurando) (1). O erro possui duas
componentes: 0s erros aleatérios e o0s erros sistematicos (20). Ambos néo
podem ser eliminados, porém podem ser reduzidos. O erro sistematico, se
conhecida a sua fonte de forma clara, pode ser corrigido por um chamado fator
de correcdo. Nesse contexto, a incerteza sera resultante dos erros aleatérios

combinados e da correcdo imperfeita do resultado para os efeitos sistematicos
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(22). Portanto, o valor da incerteza ndo deve ser utilizado para fazer correcao de

resultados de medicéo (20), e vice e versa.

2.2 DEFINICAO DO MENSURANDO E DAS FONTES DE INCERTEZA

O mensurando, que € a grandeza que se deseja medir (1), € uma das
definicbes mais importantes da metrologia. Estabelecer a equacao que define o
mensurando adequadamente ndo é uma etapa facil. Uma descricdo completa
ocorre através do conhecimento da sua natureza, ou seja, do principio de
medicdo. Essa compreensdo leva ao método de medicdo, que por sua vez leva
ao procedimento de medigao (42). De acordo com o GUM, se os dados indicam
que a equacdo nao modela a medi¢do no grau necessario de exatidao exigido,
devem-se incluir grandezas de entrada adicionais para a adequacdo do
resultado. Dessa forma, a propria falha na definicdo correta do mensurando pode
ser uma fonte de incerteza importante (22).

De acordo com o GUM, esse conhecimento possibilita a identificacédo de
inumeras fontes, como por exemplo, amostragem nao representativa, condi¢cdes
ambientais, erros de tendéncia pessoal, resolucao dos instrumentos de medicao,
valores inexatos de padrdoes de referéncia, calibracdo dos instrumentos,
aproximacodes, suposi¢des, entre muitas outras possibilidades (22).

E importante destacar que a todas as grandezas de entrada presentes na
funcdo de medicdo carregam consigo fontes de incerteza. Se uma variavel ndo
existe na equacao, a incerteza também néo vai existir (42). Um outro conceito
importante aqui sdo as grandezas de influéncia, que séo definidas pelo GUM
como “quantidade que nao é medida, mas que afeta o resultado da medicao”
(22). A grandeza de influéncia néo entra diretamente na equacao de medicao,
porém esta presente na contribuicdo da precisédo (que pode ser de repetibilidade,
intermediaria ou de reprodutibilidade, mais detalhadas no item 2.4.2), visto que
essas grandezas podem afetar o resultado de medicdo de observacbes
repetidas por ndo se manterem completamente constantes (22). Grandezas de
influéncia podem ser por exemplo condi¢cdes ambientais, estabilidade da fonte
de energia, particulados no ar, vibracgdes, fluxo de ar, etc.

Uma ferramenta importante da qualidade e que é geralmente utilizada

nesse momento € o diagrama de Ishikawa, que possibilita organizar e identificar
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todas as fontes e seus respectivos componentes, relacionando-os como causa

(entrada) e efeitos (saida) (43).

2.3 TIPOS A E B, INCERTEZA COMBINADA E EXPANDIDA

As componentes da incerteza geralmente sdo classificadas em dois tipos
de informag0des, chamadas de tipos A e B. As informagdes do tipo A sdo aquelas
obtidas a partir dos dados das distribuicdes estatisticas dos valores provenientes
de repetidas medicfes, na maior parte das vezes caracterizadas por desvios-
padrao (1). O outro, do tipo B, sédo informacfes baseadas em dados externos,
como de certificados de calibracdo, ensaios interlaboratoriais, dados de
medicbes prévias, experiéncia, especificacdo de fabricantes, manuais, etc.
Segundo o GUM, o propdsito em se dividir as informac6es em tipo A e B é
apenas uma forma de facilitar o entendimento, e ndo dizer que sédo obtidas de
formas diferentes, visto que as informacdes do tipo B fundamentalmente também
séo obtidas atraves de distribuigcbes de probabilidade (22).

ApoOs o levantamento das fontes de incerteza e de suas respetivas
contribui¢cdes, as incertezas-padrao obtidas sdo combinadas, utilizando-se uma
das metodologias j& estabelecidas pela literatura. Além da incerteza combinada,
€ amplamente utilizada a incerteza expandida, ou incerteza global, que é obtida
através da incerteza combinada multiplicada por um fator k, chamado de fator de
abrangéncia. A incerteza expandida é mais voltada para aplicacdes
regulamentadoras, tanto comerciais quanto nas areas de saude, alimenticia,
ambiental, entre muitos outros exemplos, em que € necessario que se defina um
intervalo mais extenso de confianca ao redor do resultado da medicéao (22).

Considerando a distribuicéo de probabilidade normal, define-se o k a partir
do calculo do numero efetivo de graus de liberdade, v,r¢, que pode ser definido
pela equacao de Welch-Satterthwaite (22), mostrada no Bloco de equacdes 1,
em que ug(y) é a incerteza-padrdo combinada da grandeza de saida elevada a
qguarta poténcia, e v; o numero de graus de liberdade. Quando este € muito
grande (tende para infinito), € convencdo admitir um fator k igual a 2, em que é
produzido um intervalo com nivel da confianca (ou probabilidade de

abrangéncia) proximo de 95%, e igual a 3 quando se deseja um nivel préximo
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de 99%. Esse assunto é discutido mais detalhadamente no anexo G do GUM
(22).

Bloco de equacdes 1. Equacdo de Welch-Satterwaite.

ud (y)

=) Eq.1
VeI S W) (Fa
Lisi =g
N
Verf = Zvi (Eq. 1.1)
i=1

Fonte: (22).

2.4 ABORDAGENS MAIS UTILIZADAS

Um método ideal para estimacdo e expressao da incerteza de medicao
deve ser universal, internamente consistente e transferivel, sendo aplicavel a
qualquer tipo de medicdo (22). A metodologia inicialmente proposta no GUM pelo
grupo de trabalho do BIPM de 1980 foi feita de modo a se “opor” a uma ideia
antiga de que as influéncias que davam origem as incertezas eram basicamente
de dois tipos diferentes, aleatérias e sistematicas, e que estes dois tipos ndo
poderiam ser relatados de forma conjunta.

No guia é provado (anexo E item E3), utilizando a lei da propagacao de
incertezas (conhecida como LPU em inglés e LPI no documento em portugués),
gue todos os componentes podem ser tratados da mesma forma e, sendo assim,
permite que sejam combinados. Além de tudo, a LPI permitiria que o resultado
combinado pudesse ser utilizado em um outro resultado de incerteza, além de
poder ser aplicado em intervalos que correspondam, de forma realista suficiente,
na maior parte dos casos®, a niveis da confianca escolhidos (22). Outros
métodos foram sendo consolidados apds o0 GUM de 1995 e ha muita discussao
sobre qual € o melhor método para estimacao da incerteza. Na pratica, muitas
vezes as abordagens sao utilizadas em conjunto e, obviamente, dependendo do

objetivo e propédsito de uso de cada caso (20,44).

3 De acordo com o anexo G do GUM, para obter o fator de abrangéncia adequado é necessario
conhece-se muito bem a distribuicdo de probabilidade que caracteriza o resultado de medicao e sua
incerteza-padrdo combinada. Geralmente os fatores mais considerados comercialmente sdo os fatores
aplicados a distribuicdo de probabilidade normal, devido as aproximagdes baseadas no teorema centra do
limite. Porém, ocasionalmente, esses casos podem néo ser aplicaveis.
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Um dos principais pontos em comum entre todas as abordagens € que o
mensurando precisa ser bem definido inicialmente, além da analise cuidadosa
do procedimento, para que as principais fontes sejam identificadas. O método
chamado de “bottom-up”, ou “método ISO GUM” foi inicialmente o mais
difundido, seguido da metodologia “top-down”, relatado no guia NT TR 537
(2017) (45), baseado principalmente na ISO 11352 para “estimacéo da incerteza
baseada em informacdes de validagdo e controle de qualidade da agua”, e no
guia QUAM, que define essa abordagem como uma determinacao direta da
incerteza combinada através dos resultados de algumas ou todas as fontes
usando dados de performance do procedimento (20). Nesses casos, podem ser
usados tanto os dados de validagao intralaboratoriais quanto dados de testes
interlaboratoriais ou ensaios de proficiéncia (PT’s), em que ensaios em amostras
de referéncia sdo avaliados por um ou mais laboratérios, de acordo com
condicdes pré-determinadas®. A Figura 4 mostra uma classificacédo simplificada
das abordagens citadas. Ja o Quadro 1 mostra as abordagens aplicadas ou

exemplificadas em alguns documentos importantes da area.

Figura 4. Classificagéo simplificada das abordagens mais discutidas na literatura para
avaliacdo da informacgédo de incerteza de medicéo.
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Fonte: Adaptada de (20,44,46).

4 N&o confundir interlaboratoriais com PT’s. A comparacgao interlaboratorial é definida
como a avaliagdo de ensaios nos mesmos itens ou itens similares por dois ou mais laboratérios,
enquanto os PT’s avaliam o desempenho do participante contra critérios pré-estabelecidos por
meio de comparacdes interlaboratoriais.
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Quadro 1. Alguns dos documentos internacionais mais consultados para avaliacdo da

informacéao de incerteza de medic&o e suas principais abordagens.

MODELO VALIDACAO VALIDACAO
DOCUMENTO ANO MATEMATICO INTRALAB INTERLAB PT
. R . 1993
Guia para expressao da incerteza
da medigdo - GUM 1995 X
2008
EA-4/02 E)gp[essao dg |nce~rteza 1999 X
de medigao na calibragéo
Quantificando a incerteza em 2000 X X
medicdes analiticas - QUAM 2012
EA 4/16 Orientacgdes para
expressédo da incerteza em 2004 X X X X
ensaios quantitativos
Relatério Técnico 1/2006 Guia
para est_mla(;ao da incerteza de 2006 X X X
medi¢&o para resultados
guantitativos de ensaios
Suplemento 1 do GUM —
propagacéao das distribuicdes 2008 X
usando método de Monte Carlo
Relatério Técnico NORDTEST 537
—.Handbook para c_algulo da 2017 X X X
incerteza de medigao em
laboratérios ambientais

Fonte: Adaptado de (44).

Outra abordagem que estd sendo muito explorada se baseia na
metodologia numérica de Monte Carlo (MMC), que surgiu com objetivo de
superar as dificuldades mais relevantes encontradas principalmente no método
do GUM, como em alguns casos da necessidade de expansao da série de
Taylor, premissa de independéncia entre as grandezas de entrada, suposicéo
da normalidade do mensurando para aplicacao do fator de abrangéncia (ver nota
3) (47); calculo dos graus de liberdade efetivos, geralmente com as incertezas
do tipo B contribuindo com um numero infinito de graus de liberdade (48). No
MMC, por exemplo, distribuicbes de probabilidade mais complexas podem ser
utilizadas sem a necessidade de se aplicar as derivadas parciais, além do
problema de grandezas de entrada correlacionadas ndo afetarem o resultado
obtido (49).

2.4.1 METODO BOTTOM-UP

O método bottom-up se baseia em identificar as fontes de incerteza mais
relevantes no procedimento analitico, quantifica-las individualmente,
classificando-as em avaliagdes do tipo A ou B, usando como base um modelo
matematico do mensurando, este bem definido de acordo com as exigéncias ja
descritas. (22).
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Essa metodologia € a mais trabalhosa, porém € a que mais gera
conhecimento sobre cada etapa do processo. Consequentemente, permite que
sejam identificadas melhorias no processo de medicdo, como por exemplo
reducdo dos erros aleatérios e sistematicos. Pode ser considerada uma relacdo
funcional, mostrada na Equacé&o 2, em que y representa o mensurando e X,, as

grandezas de entrada.

Bloco de equagdes 2. Relagdo funcional entre as grandezas de entrada e saida na

equacao do mensurando.
y = f(Xy, X2 Xz, o, Xn) (Eq.2)

Fonte: (22).

De acordo com o guia, o conceito de funcdo deve ser interpretado no seu
sentido mais amplo, em que se entende que a funcdo conterd todas as
grandezas de entrada e influéncia e correcdes necessérias para que, quando
combinadas, estimem o resultado de incerteza (22).

Para as grandezas de entrada avaliadas como do tipo A, a melhor
estimativa da incerteza-padréo € a variancia experimental, s?, dada na Equac&o
3. Geralmente é mais utilizado o resultado do desvio-padrdo experimental, s,
obtido pela Equacao 3.1. Porém, em algumas situacdes, também séo utilizados
a variancia da média, s?(x), Equacdo 3.2, e desvio-padrdo da média, s(%),
Equacéo 3.3 (22).

Bloco de equacdes 3. Expressfes da variancia experimental dos dados.

2 — 1 N =\ 2
sm—@fﬁgw—@ (Eq. 3)

- (Eq. 3.1)
@ = [omg )~
=1
$2(8) = szr(lx) (Eg. 3.2)
s@ = 29 (Eq. 3.3)

Fonte: Adaptado de (22).
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Para as grandezas de entrada avaliadas como do tipo B a determinacéo
da incerteza-padréo ira depender de como a informacéo foi expressa na sua
fonte. Por exemplo:

a. Geralmente um laudo ou certificado expressa a incerteza expandida,
ou seja, a incerteza-padrao multiplicada por um fator de abrangéncia.
Logo para obtencdo da incerteza-padrdo basta dividir a incerteza
expandida por esse fator (22);

b. Pode ser que esteja declarado apenas que a incerteza define um certo
nivel da confianca, por exemplo, de 95%, mas ndo € dado o fator
correspondente. Nesse caso, na falta de mais informacdes, infere-se
que foi utilizada uma distribuicdo normal, e nesse caso, o fator utilizado
seria igual a 1,96 (22);

c. Em alguns casos, somente os limites extremos sdo informados. Sem
mais conhecimento prévio, como por exemplo na leitura da resolucéo
de uma vidraria, pode-se supor que seja igualmente provavel que o
valor do mensurando esteja em qualquer lugar deste intervalo, e de que
esteja fora do intervalo € zero (22). Inferindo-se uma distribuicdo de
probabilidade uniforme, a incerteza-padrdo € obtida através da
Equacdo 4.4. Esse resultado € obtido através da deducdo das
Equacbes 4 a 4.4 e da Figura 5.

d. Ainda sobre a utilizacdo de limites extremos, em alguns casos €
possivel inferir que valores mais proximos do centro da distribuicdo
sejam mais provaveis que valores mais préximos dos limites
(distribuicdo triangular) (22). A incerteza-padréo é obtida a partir da
Equacéo 5.4, resultado obtido de acordo com a deduc¢éo nas Equacgdes
5a5.4 e daFigura 5.

A Equacéo 4 mostra a funcéo de densidade de probabilidade uniforme, ou
retangular, que determina a probabilidade de a variavel ocorrer quando esta no
intervalo descrito. JA a Equacdo 4.1 da sua estimativa da média, <x >,
enquanto as Equacdes 4.3 e 4.4 estimam, respectivamente, a variancia e o
desvio-padrdo. J& no Bloco 5, é descrita a funcéo de densidade de probabilidade
triangular, que determina a probabilidade de a variavel ocorrer quando esta no
intervalo especificado. A Equacdo 5.1 da a estimativa da sua meédia e as

Equacbes 5.3 e 5.4 estimam, respectivamente, a variancia e o desvio-padrao.
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Figura 5. Diagramas representando as distribuicdes de probabilidade uniforme (a

esquerda) e triangular (a direita).

e S . S—

0 a 2a
Fonte: Adaptado de (22).

Bloco de equacdes 4. Obtencéo do fator de divisao para a distribuicdo uniforme.

0,sex <0oux>2aq, (Eq. 4)
= 1
f@) —,s5e0 <x < 2a.
2a
<x>= Ozax.idx =aq (Eq.4.1)
2a

2a 1 4qa?
<x?>= [Fxt—dx =" (Eq.4.2)

sP= (x) - [@]* = a?z (Eq.4.3)

s= 3 (Eq.4.4)

Bloco de equacdes 5. Obtencao do fator de divisdo para a distribuicao

triangular.
0,sex<0ex>2a
Flx) = :—z,seOSxSa
(2a-x) (Eq.5)
—z rsea <x<2a

(2a-x)

a . x 2a

< x>= fO X. (;)dx + fa x'[ a2 ]dx =a (Eq51)

< 32 >e foaxz. (;c_z) dx + faZaxz_ [(ZZ;X)] dx = %
(Eq.5.2)

2
2= () - [0 =< (Eq.5.3)
s= =

V6 (Eqg.5.4)

Fonte: Adaptado de (50)

No caso de grandezas de entrada independentes, ou seja, nao
correlacionadas, a incerteza-padrao combinada pode ser obtida da raiz de u%(y),
mostrada na Equacao 6. No caso dessa correlacao ser significativa, a equacao
utilizada para obtencéo da incerteza-padrdo combinada € mostrada na Equacéo
6.1.
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Bloco de equacdes 6. Incerteza-padrdo combinada.

N
9 2
20 = Y (Z) o) €99
i=1
2
u () = 7o:—f§—fu (xux) = (_) W)+ (Eq6.1)
2 B T gogw (n)

Fonte: (22)

As derivadas parciais nas equacfes da incerteza-padrao combinada séo
chamadas de coeficientes de sensibilidade, e descrevem como a estimativa de
saida y varia com as alteracdes nos valores das estimativas de entrada, onde
cada u(x;) representa uma incerteza-padrdo avaliada. A incerteza-padréo
combinada sera uma estimativa que caracteriza a dispersdo dos valores que
poderiam, razoavelmente, ser atribuidos ao mensurando. Caso as grandezas de
entrada sejam correlacionadas, e essa correlacdo for significativa, esse efeito
nao pode ser ignorado, devendo ser avaliado experimentalmente (22). Uma das
formas de avaliar correlacdo entre duas variaveis sdo os diagramas de

dispersdo, ou mesmo a utilizagéo da correlacéo de Pearson r,, (47), mostrada

na Equacao 7.

Bloco de equacdes 7. Avaliacdo da correlacdo entre as variaveis.

o= LXYi—XNXiLYi (Eq. 7)
xy =

Ne 2L X; —(LXi neLyi —LY

[ne X xf-Cx)?][ne Ty -E )7

2.4.2 METODO TOP-DOWN

Nesta abordagem, a base para a estimacéo da incerteza de medi¢ao séo
as informacdes que ja existem a partir da experiéncia do laboratoério, geralmente
do controle de qualidade, validacao, testes intra, interlaboratoriais e ensaios de
proficiéncia (PT) (20,45).

Os documentos de referéncia utilizados para aplicacdo da metodologia
top-down tém sido o handbook NT TR 537, com sua primeira edicdo em 2003 e

a mais recente de 2017. Chamado Handbook for calculation of measurement
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uncertainty in environmental laboratories (49), publicado pela Nordtest, e o
QUAM (20), ja citado anteriormente.

Nessa metodologia sdo usadas basicamente as informagdes de precisao
em condicbes de repetibilidade, reprodutibilidade e precisdo intermediéria,

definidos pelo VIM (2012) nos itens 2.20, 2.24 e 2.22 (1), respectivamente, como

[A condicdo de repetibilidade] [...] as quais incluem o mesmo
procedimento de medicao, 0s mesmos operadores, 0 mesmo sistema
de medicdo, as mesmas condi¢cdes de operacdo e o mesmo local,
assim como medi¢cdes repetidas no mesmo objeto ou em objetos
similares durante um curto periodo de tempo.

[A condicdo de reprodutibilidade] [...] as quais incluem
diferentes locais, diferentes operadores, diferentes sistemas de
medicdo e medi¢Bes repetidas no mesmo objeto ou em objetos
similares; os diferentes sistemas de medigdo podem utilizar
procedimentos de medicao diferentes; na medida que possivel, é
conveniente que sema especificadas as condigcbes que mudaram e
aquelas que néo.

[A condicdo de precisdo intermediaria] [..] as quais
compreendem o mesmo procedimento de medi¢cdo, o mesmo local e
medicSes repetidas no mesmo objeto ou em objetos similares, ao longo
dum periodo extenso de tempo, mas podem incluir outras condi¢tes
submetidas a mudancas.

Sédo duas as formas de determinar a incerteza-padréo relacionada as
condicBes de precisao intermediaria. A primeira € através dos dados de controle
de qualidade, geralmente utilizando-se amostras de controle ou dados de cartas
controle (49).

A Equacéo 8 descreve a situacao em que sao avaliadas amostras controle
gue passam pelo mesmo processo analitico que as amostras de teste, possuindo
uma matriz igual ou similar. Logo, a incerteza-padrdo serd simplesmente o
desvio-padrao s,; obtido para essas amostras controle, com dados coletados por
um periodo extenso de tempo, cumprindo as exigéncias da condi¢do de precisao
intermediaria.

Outra opcao € através das cartas controle, uma ferramenta simples e
eficaz da rotina de qualidade laboratorial. Ela indica o controle do processo e
também quando os resultados estdo fora dos limites impostos, permitindo a
tomada de acdo (51). Quando sao utilizadas as cartas controle, seus limites
podem ser determinados pelo chamado “desvio-padrao alvo”, s,;,,,, (45), € esse
valor pode ser utilizado, como mostrado na Equacao 8.1. Esse valor pode, entre

outros métodos, ser baseado na incerteza alvo, que sera discutida mais adiante.
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Lembrando que os limites da carta podem ser definidos através do intervalo de
abrangéncia, utilizando-se um fator para o nivel de abrangéncia escolhido (por
exemplo 95%, com k geralmente igual a 2).

A segunda forma de determinar a incerteza-padrao relacionada a precisdo
intermediaria pode ser aplicada quando as amostras de controle ndo passam
pelo mesmo processo que as amostras de teste, como por exemplo amostras
sintéticas (como materiais de referéncia certificados), com matrizes diferentes
das amostras teste. Nesses casos, € necessario levantar os dados também em
condicBes de repetibilidade das amostras teste (entre replicatas), calculando o

desvio-padréo s, , e aplicando-o & Equacéo 8.2 (49).

Bloco de equacbes 8. Alternativas para a determinagdo da incerteza-padrdo de

precisdo intermediaria, u,;.

u(xi) = upi = Spi

(Eq. 8)

(Eg. 8.1)

u(x;) = up; = /s;i +s2 (Eq. 8.2)

Fonte: adaptado de (49).

u(xi) = Up; = Sawo

Para a tendéncia, devemos destacar novamente um ponto importante ja
discutido no tépico 2.1 desse texto. Ele diz que, de acordo com o GUM, o erro
sistematico, se conhecida a sua fonte de forma clara, pode ser corrigido e a
incerteza serd resultante dos erros aleatérios combinados e da incerteza
associada a correcao imperfeita do resultado para os efeitos sistematicos (22).
Uma publicagcdo da EURACHEM (52) recomenda como utilizar as informacgdes
da tendéncia e da sua incerteza de medi¢cao, mostrado conforme o fluxograma

de decisao na Figura 6. As observacdes mostradas no fluxo séo:

1. N&o ha necessidade em tentar corrigir uma tendéncia menor que a
prépria incerteza alvo;

2. Deve ser considerada alguma mudan¢a no método que possibilite a
eliminagdo da tendéncia, se for possivel;

3. No caso de a tendéncia ndo ser desprezivel e nem poder ser eliminada

através do passo 2, existem trés vias: no caso de ser proibida ou



Figura 6. Fluxograma de deciséo para utilizagéo das informagdes de tendéncia e de seu resultado de incerteza.

INicio
MEDIGAC DO ERRO
SISTEMATICO (TENDENCLA)

ESTATISTICAMENTE

SIGNIFICATIVA?

PEQUENA SE

A INCERTEZA-
ALYO?

Fonte: adaptado de (50).
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requerida a correcdo, por exemplo por alguma regra de decisdo ou
legislacdo e, quando for permitida, devem ser observados os proximos
critérios em 4;

4. No caso de a tendéncia poder ser determinada de forma confiavel, de
forma que a correcao possa ser aplicada em todas as amostras, dentro
do escopo do método, deve ser aplicada;

5. A correcgéo s6 sera significativa se for obtida uma reducédo na incerteza
de medicdo, ou seja: se a incerteza da correcdo for menor que a

componente de incerteza quando a correcao néo ¢ feita.

Geralmente, na determinacdo da incerteza da tendéncia dois
componentes sao considerados: a raiz quadrada média (RMS) das varias
medicdes da tendéncia durante um periodo de tempo; e valores de incerteza
informados em certificados de materiais de referéncia, uyzc. AS equacdes sao
mostradas no Bloco de equacdes 9.

As Equacdes 9 e 9.1 sdo usadas quando estdo disponiveis varios
resultados de estudos de recuperagdo, ou ensaios interlaboratoriais, por
exemplo, onde N é o numero de estudos realizados. Ja a Equacéo 9.2 pode ser
usada quando somente um resultado de recuperacéao/interlaboratorial/PT esta

disponivel (49).

Bloco de equacdes 9. Incerteza-padrédo da tendéncia.

Utend. = \/RMStendz + Uppc? (Eq.9)

tend)?
RMS¢eng = | e (Eq.9.1)

2 Stend 2 2
Utena. = | (tend)*+ (W) +uc,,,

(Eq.9.2)

Fonte: adaptado de (49)

Por fim, as contribuicdes de preciséo intermediaria e de tendéncia sédo

combinadas na Equacéao 10:
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Bloco de equacao 10. Incerteza-padrdo combinada do método top-down.

Uc = \/(uPI)Z + (utend)z (quo)

Fonte: adaptado de (49)

A vantagem da metodologia top down, como ja dito, é que somente dados
gue ja sao obtidos no dia-a-dia do laboratdrio serdo usados, sem a necessidade
de um custo adicional que pode surgir pela abordagem do GUM ou MMC. Porém,
um conhecimento menor sobre as componentes de incerteza € gerado.

Outra observacgdo é que, na maior parte das vezes, a incerteza pode ser
superestimada, principalmente quando dados de estudos interlaboratoriais e de
ensaios de proficiéncia sédo utilizados. Um caso é mostrado no exemplo 1 do
relatério técnico da Eurolab 1/2007 (44), em que sdo comparadas as duas
abordagens na determinacdo de cobre em tecido biolégico, mostrado de forma
resumida no Anexo 1. A abordagem GUM estimou uma incerteza relativa de
1,7%, enquanto a abordagem top-down estimou uma incerteza relativa de 4,4. E
claro que a discrepancia entre as estimativas pode ser explicada, além das
componentes que foram levadas em consideracdo em cada caso, pelos
diferentes cenarios envolvidos em cada participante do interlaboratorial. Por isso,
€ importante levar em consideracdo o propdsito de uso, analise do risco, etc.

Algumas publicacbes como por exemplo o documento “Definindo e
utilizando a incerteza-alvo em medigbes quimicas” (53) e “Incerteza de Medigéo
revisitada: Abordagens alternativas para avaliagdo da incerteza” (44) tratam
desse assunto e podem ser Uteis no momento de decisdo. Essa ultima referéncia
citada também traz alguns exemplos de aplicagdo e comparacdo entre as
abordagens, retirados da literatura, como ja mencionado, mostradas no Anexo
1. Como pode ser visto, para cada caso especifico podem ser aplicadas mais de
uma abordagem, muitas vezes com resultados diferentes. Como orientado no
guia, ndo existem regras especificas que favorecam uma abordagem a frente da
outra; entretanto, é crucial que o bom senso seja aliado ao propésito de uso do
ensaio. A chave para a estimacgéo da incerteza de medicao € sempre a definicdo

coerente do mensurando.
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“E chegou o dia em que o risco de continuar espremido dentro do bot&o era mais doloroso que o de desabrochar.”
Anais Nin

CAPITULO 3. PROPOSITO DE USO E A GESTAO DAS MEDICOES

3.1 O PROPOSITO DE USO E A GESTAO DOS RISCOS

A escolha de uma metodologia para coleta de amostras, procedimento de
analise, analise estatistica, abordagem da estimacao da incerteza de medicao e, em
seguida, interpretacdo dos dados obtidos, sdo delibera¢cfes criticas durante todo o
processo analitico. Em cada etapa, o gestor deve determinar, baseado no proposito
de uso, ou fitness for purpose (FFP), qual o risco aceitavel ele pode correr para
obtencéo do seu resultado e o risco de utilizar o mesmo. O termo nada mais € que 0
“grau com o qual o resultado de um procedimento de medicdo permite ao usuario
tomar uma decisdo tecnicamente e administrativamente correta para um dado
proposito” (54).

O FFP é um conceito que cresce em importancia dentro do plano de gestédo de
risco. Por exemplo, um papel indicador de pH com uma incerteza de uma unidade de
pH pode ser o suficiente quando o interesse € somente saber se a solucéo é acida ou
basica. Um pHmetro calibrado poderia ser considerado um exagero nessa situacao,
gerando um gasto desnecessario ao laboratério (55). A utilizacdo de uma equacéo da
reta pode ser suficiente para estimar uma concentracdo em certos casos, mas pode
gerar um erro inaceitavel em outros, onde uma equacdo polinomial representaria
melhor a relacéo entre os dados, gerando um menor erro. Talvez a medicado de apenas
um analito em uma amostra ambiental seja um indicador suficiente de poluicdo; em
outros casos, um analito interfere em outro, e a metodologia escolhida ndo € adequada
para demonstrar essa relacdo. Toda analise, portanto, &€ agente estratégico, logo o
seu planejamento de forma imprudente pode acarretar em custos desnecessarios ou
subestimados. O FFP demanda a preciséo suficiente e somente a necessaria, onde
requisitos puramente cientificos serdo limitados por consideragdes financeiras (56). A

guestao é que, quanto mais se conhece, mais argumentos e mais base temos para
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tomar decisdes. O risco também esta associado em decidir o grau de conhecimento
necessario.

Na maior parte das vezes este ponto de vista do FFP e do risco ndo sao
considerados, mas essa abordagem vem sendo cada vez mais adotada por
laboratorios de todo mundo, principalmente baseados na ultima versédo da ISO/IEC
17025 com a chamada “mentalidade de risco”.

E o que significa a “mentalidade de risco”? Segundo a norma ISO 31000 (21),
risco € o efeito da incerteza nos objetivos, muitas vezes expresso pela combinacéo
de consequéncias de um ou mais eventos e a probabilidade de ocorréncia associada.
Esta é uma norma muito interessante, pois se aplica a qualquer organizagao atuante
em qualquer setor, ajudando a relacionar os principios da gestdo de riscos aos
requisitos de estrutura e processos, sendo essa a abordagem adotada pelas normas
9000 e 17025 mais recentes, por exemplo. De acordo com Wong (57), essa
abordagem era apenas implicita na versao anterior, visto que o laboratério deveria
realizar agBes preventivas que mitigassem possiveis ndo conformidades, além dos
planos de acgdo para que n&o houvessem recorréncias ou buscar tratativas dos seus
efeitos. Entretanto, a mentalidade de risco adotada na nova versdo expde esses
mesmos requisitos de forma que o autor chama de “mais proativa”; em que o risco é
considerado como parte inerente do sistema de gestao da qualidade.

Apesar de nao especificar como ou em que grau devem ser planejadas essas
acOes citadas, a versao atual da ISO 17025 indica que devem ser considerados 0s
riscos e oportunidades associados as atividades de laboratério; dessa forma
assegura-se que o sistema alcance os propésitos pretendidos, aumentando as
oportunidades, prevenindo os impactos e, a partir disso tudo, alcangcando as melhorias
esperadas (5).

Exemplos dessas a¢des podem ser:

a. a identificacdo de ameacas, admitindo-se riscos afim de perseguir

oportunidades;

b. a escolha de reter os riscos para evitar prejuizos maiores;

c. através da determinacédo da incerteza de medicéo, identificando pelo menos

as suas contribuicbes mais importantes (5).

d. Como controlar os riscos e em quais niveis devem ser aceitos ou néo.
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Isso pode ser feito através de analises criticas de protocolos, procedimentos,
equipamentos, objetivos, resultados de calibracbes e ajustes, certificados, ensaios
interlaboratoriais, controle de qualidade efetivo, etc. (5).

A implantacdo dessa mentalidade de risco possibilita a reducéo de alguns
requisitos mais engessados da norma (tanto em relacéo a sua implementacéo quanto
ao cumprimento) aumentando assim a sua flexibilidade e possibilidade de acdes;
porém aumentou-se a exigéncia no que se refere aos requisitos de processo,
procedimentos e informacgéo documentada (5).

Esse aumento causou um impacto grande nos profissionais responsaveis pela
P&D e gestdo da qualidade, no que diz respeito a como cumprir esses requisitos, visto
que essa perspectiva € bem diferente da classica adotada até pouco tempo atras.
Essa nova conduta incentiva o conhecimento mais aprofundado tanto da metodologia,
guanto das técnicas, das amostras, dos processos, como também reconhecimento da
Metrologia como ferramenta para levantamento de evidéncias e pratica dos requisitos.

Em tempos passados (e em Vvarios setores principalmente da industria brasileira
ainda é uma situacdo bem atual), a qualidade era totalmente focada no produto final
e acompanhamento da producéo (como retencdo de produtos, por exemplo), o que
muitas vezes gera alto indice de retrabalho ou perdas; a atuacao no problema acaba
sendo tardia e ndo leva em conta ou quantifica o risco envolvido nas decisdes durante
0S processos.

A nova tendéncia mostra que a Garantia da Qualidade de Laboratorios (GQL)
deve ser cada vez mais vista de forma estratégica, através da utilizacdo e
interpretacdo das informacgOes coletadas durante o processo para previsdo de
problemas e, por sua vez, atuar preventivamente.

Segundo o texto de Freitas (58), risco e incerteza muitas vezes sao tratados
como sinbnimos, apesar de possuir significados distintos. As definicdes de risco
claramente variam de acordo com a area de aplicacdo da literatura consultada, porém
0 objetivo € sempre definir como gerir e contabiliza-lo. Aven (59) traz um artigo de
revisdo completo que abrange desde as varias definicbes de risco adotadas durante
a historia até as principais linhas de aplicacdo ligadas as mais diversas areas de

estudo.
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3.2 O PROPOSITO DE USO E A GESTAO DOS CUSTOS

Levando em consideragcdo o custo de um ensaio, desde a amostragem, o
processo analitico quanto a determinacdo da incerteza de medicdo, podemos dizer
gue, para custos baixos, geralmente tem-se larga probabilidade de erros, logo maiores
incertezas estardo associadas (60). O contrario também ¢é valido: quanto maior o
investimento para o conhecimento adequado do processo, menores incertezas
estardao associadas.

Nessa linha de pensamento, considerando que a amostragem € a etapa que
mais acrescenta incerteza ao resultado, consequentemente pode haver um aumento
no custo da analise para que essa estimativa também seja conhecida. Segundo o
texto de Cunha (42), ndo se pode considerar que exista uma incerteza de
amostragem, visto que a amostragem em si ndo € uma medida e ndo possui uma
equacao de medicdo. O que de fato existe € a incerteza associada a heterogeneidade
da populacao avaliada. Sob esse ponto de vista, garantir no minimo uma amostragem
representativa ja geraria um possivel aumento nos custos do ensaio.

No item 7.6.1 da versdo mais recente da ISO/IEC 17025 é mencionada a
necessidade da avaliacdo de todas as contribuicbes de incerteza, inclusive as

oriundas da amostragem, ou da heterogeneidade. Esse item diz que:

Os laboratérios devem identificar as contribuicbes para a incerteza de
medicdo. Ao avaliar a incerteza de medicdo, todas as contribuicdes que
sejam significativas, incluindo aquelas oriundas da amostragem, devem ser
consideradas utilizando-se métodos de analise apropriados (5).

Esse item deve gerar uma corrida a procura de solu¢cdes metrolégicas nesse
sentido, visto que nado era exigido nem citado na versao anterior de 2005, e geralmente
essa abordagem é simplesmente ignorada pela maioria dos laboratérios. A verséo de

2005, item 5.4.6.2 diz apenas que

Os laboratérios de ensaio devem ter e devem aplicar procedimentos para a
estimativa das incertezas de medicéo. [...] laboratério deve pelo menos tentar
identificar todos os componentes de incerteza e fazer uma estimativa
razoavel. [...] A estimativa razoavel deve estar baseada no conhecimento do
desempenho do método e no escopo da medicdo, e deve fazer uso, por
exemplo, de experiéncia e dados de validacéo anteriores (6).

Uma representacdo hipotética das relagbes entre os riscos associados aos
custos e a estimacao da incerteza de medicao pode ser vista na Figura 7. A curva em

cinza, que representa a variacdo dos custos da medicdo em funcdo da incerteza,
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mostra que, quanto menor a estimativa da incerteza, maior o custo para o laboratario.
Isso ocorre devido aos investimentos que devem ser realizados, por exemplo, em
melhores equipamentos nas etapas de andlise e preparo de amostras, estimacéo da
incerteza de amostragem e melhorias no seu processo, maior gasto em P&D,
treinamento periodico de pessoal, aquisicdo de materiais de referéncia, participacéo
em PT’s, etc. Ja a curva em preto representa os custos devido a decisdes incorretas,
baseadas em informacdes de incerteza. Observa-se que ha uma relagéo proporcional:
quanto menor a incerteza, menor 0 risco associado a tomada de decisdo, logo
menores as perdas relacionadas. A curva em verde mostra a juncdo dessas duas
perspectivas e uma situacdo em que se equilibra os custos/prejuizos, mas também se

toma a decisdo baseada em dados suficientes, de acordo com o FFP.

Figura 7. Representacgdo hipotética da expectativa de prejuizo como uma fun¢éo da incerteza

de medigédo, de acordo com o FFP, onde o custo 6timo esta representado por Uf.

Variagdo dos custos
Custo das decistes incorretas
Equilibrio entre custos e FFP

Expectativa de perdas e prejuizos

Uz
Incerteza de medigdo

Fonte: Adaptado de (54)

Varios artigos se dedicam a estabelecer, através de uma abordagem
matematica do FFP, a divisdo 6tima de recursos entre amostragem e analise, de forma

a alcancar o melhor custo-beneficio, como em Thompson (54) e Fearn et al. (58).

3.3 0 PROPOSITO DE USO E A GESTAO DA QUALIDADE

A gestéo da qualidade é uma exigéncia importante para qualquer laboratoério
gue queira prestar servicos, sejam eles de ensaio, amostragem ou calibracdo. Para
qualquer uma dessas atividades, competéncias basicas como imparcialidade,

confidencialidade e controle de qualidade séo essenciais para o sucesso de qualquer
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um dos tipos desses servigcos. Essas competéncias podem, inclusive, ser aplicadas
na rotina da pesquisa na academia. A maior parte dos trabalhos académicos que se
utilizam de resultados de medicao tratam de provar ou refutar argumentos; esses
resultados devem trazer evidéncias de sua validade, logo, devem passar pela gestao
da qualidade e pela pratica dessas competéncias.

A GQL pode ser separada em dois componentes complementares: controle
interno da qualidade e avaliacdo externa da qualidade. O primeiro se baseia em
monitorar continuamente ndo somente os procedimentos utilizados, mas todas as
possiveis variaveis que possam interferir nos resultados. Ja a avaliacdo externa
baseia-se em avaliar a performance do laboratério, principalmente através de ensaios
interlaboratoriais ou PT’s (29).

Como ja citada aqui diversas vezes, a horma mais popular e utilizada para
avaliacdo dessas competéncias é a ISO/IEC 17025, que se desdobra em requisitos
gerais para operacao consistente de laboratérios (5). Esses requisitos sdo divididos
em:

a. Requisitos gerais (item 4): traz as exigéncias com relagédo a imparcialidade

e a confidencialidade;

b. Requisitos de estrutura (item 5): traz as exigéncias e orientacdes com
relacdo a estrutura organizacional, definicdo de responsabilidades e
formacao de pessoal;

c. Requisitos de recursos (item 6): traz as exigéncias relacionadas a
qualificacdo de pessoal, instalagdes, condicbes ambientais, equipamentos,
rastreabilidade metroldgica, além de assegurar que produtos e servigcos
providos por terceiros sejam controlados, afim de ndo afetar as atividades
internas;

d. Requisitos de processo (item 7): traz as exigéncias que envolvem todas as
partes do processo de medicdo, desde o inicio que trata da analise critica de
contratos, propostas e pedidos, passando pela verificacdo e validacdo de
meétodos, amostragem, manuseio de amostras, registros, avaliacdo da
incerteza de medicdo, garantia da validade de resultados até a parte final
que trata do relato dos resultados, declaragdes de conformidade, inclusive
como lidar com reclamacdes e ndo conformidades;

e. Requisitos do sistema de gestdo (item 8): traz as exigéncias dos itens

minimos que um sistema de gestdo deve abordar, como a documentacéo e
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abordagem de risco, acdes corretivas e de melhoria, auditorias e analise
critica.

A ISO/IEC 17025 é uma acreditacdo quase que obrigatdria para laboratorios
prestadores de servigo, internacionalmente falando. J& falando de laboratérios
académicos, porém, levando em conta a realidade financeira, a implantacdo e
acreditacdo de um sistema de gestdo da qualidade como esse é muitas vezes
improvavel. Esse processo exige, como visto, uma série de etapas que passam por
treinamento, investimento em materiais de referéncia, calibracdo de equipamentos,
em pessoas, consultorias, etc.; investimento esse que vai muito além do que esses
laboratorios possam ostentar.

Entretanto, é interessante ver que o FFP também se aplica nessa situacéo. E
possivel tentar aplicar aqueles requisitos que possam ajudar a garantir a qualidade e

a validade dos resultados de medicao, dentro do propdsito do laboratério.
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“Nada é mais dificil e, portanto, tdo precioso, do que ser capaz de decidir’. Napoledo Bonaparte

CAPITULO 4. UTILIZACAO DA INCERTEZA NA AVALIACAO DA
CONFORMIDADE

Todas as medi¢cfes associadas as atividades de laboratério sao realizadas
com um objetivo, que é a avaliacdo de conformidade de um produto, de um servigo,
equipamento, etc. (51). Essa avaliacdo vai de encontro direto com a determinacéo
da incerteza de medicdo. Como chegaremos a essa relacdo entre conformidade e
incerteza sera discutido em partes durante esse capitulo.

Muitos laboratérios emitem laudos com a avaliacdo da conformidade, como por
exemplo em uma comparacéo com legisla¢cdes vigentes; laboratérios fornecedores de
calibracbes, quando o equipamento/sistema de medicdo possui uma faixa de
aceitacao pré-definida pelo cliente; em casos de controles ambientais, de alimentos
ou em casos de Metrologia legal. Um exemplo famoso € o do ciclista americano Floyd
Landis, que perdeu o seu titulo no Tour de France em 2006 devido a um resultado
positivo de doping. Os resultados do laboratério foram colocados em duvida pelo atleta
(61). No laudo emitido, a razdo dos hormonios testosteronal/epi testosterona
encontrada na amostra foi de 12:1, muito acima da raz&o permitida, que era de 4:1. A
amostra foi analisada pelo laboratério clinico nacional da Franca, o Laboratorio
Nacional para Deteccdo de Doping (LNDD), acreditado pela Agéncia Mundial
Antidoping (WADA), e, mesmo assim, foi contestado fervorosamente por Landis. Em
2007, por fim, o veredito foi dado e o atleta foi banido por dois anos de participar de
competicdes (62).

Casos como esse demonstram a importancia ndo somente da GQL, da
mentalidade de risco aplicando-se ndo somente na gestdo de um processo, seja ele
administrativo ou técnico, mas também durante a estimativa mais adequada da
incerteza e elaboracgéo do laudo para o cliente. Em casos como o discutido, com todos
dos requisitos de qualidade garantidos e com os limites do analito em questao bem
definidos, com resultado muito acima das especificagbes, a interpretacdo foi

transparente e segura. Mas e em casos em que 0s resultados estdo muito proximos
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dos limites? Como avaliar, utilizando a informacéo da incerteza, se esses estédo dentro

ou fora de uma determinada faixa, abaixo ou acima de um limite?

Figura 8. Exemplos dos possiveis resultados de uma medicdo, comparados a uma
especificacdo. Em (a) e em (d) estes estdo claramente acima e abaixo, respectivamente, da
especificacdo dada (linha). Porém nos casos em (b) e (c) podem ocorrer erros de interpretagao, ou

seja, risco de rejeitar/aceitar de forma errdnea.

J

(a) (b]\

N

(d)

Adaptado de (25).

Baseados nessa pergunta, podemos dizer que, devido a natureza da medicao,
nunca conheceremos o valor real de um mensurando, somente poderemos estimar a
faixa em que ele esta inserido, com um certo nivel de probabilidade. Dessa forma, ha
sempre um risco em aceitar um resultado falso (condicdo de falsa aceitag&o),
conhecido também como risco do consumidor, ou erro do tipo Il, como também héa a
probabilidade de se rejeitar um resultado verdadeiro (condicéo de falsa rejeicéo), ou
risco do produtor, ou erro do tipo I. S&o conhecidos também como, respectivamente,
erros B e a (63). A Figura 8 ilustra essas situacdes em (b) e (c). Trés grandes
estatisticos construiram a base para a interpretacdo destes problemas, conhecidos
como testes de hipoteses. Foram eles Fisher, Neyman e Pearson, que desenvolveram
a filosofia e a matematica dos testes no periodo entre 1915 e 1933, com o0 pontapé
inicial dado na descoberta do teste t por Student em 1908. Desde entdo, sdo algumas
das metodologias quantitativas mais amplamente utilizadas em todas as areas do
conhecimento (64). Os métodos mais utilizados hoje sdo uma mistura entre os testes
de significancia desenvolvidos por Fisher e pelos testes de hip6teses desenvolvidos
por Neyman e Pearson (65). Na abordagem de Fisher, os dados sédo comparados a
uma hipotese nula através de um teste estatistico, enquanto que a abordagem de
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Neyman-Pearson leva em conta uma hipdtese nula e uma alternativa, baseando-se

no risco de realizar uma escolha inferencial equivocada (63).

4.1 TESTES DE HIPOTESES

A base de um teste desse tipo é verificar uma hipotese sobre um parametro,
uma distribuicdo ou a qualidade de um ajuste, por exemplo. Essas hip6teses séo
chamadas de hipo6teses nulas (Ho), sendo a sua declaracdo verificada pelo teste. A
hipétese nula sempre deve ser formulada de forma afirmativa, além de vir
acompanhada de uma hipétese alternativa (H1), que sera confirmada se a hipétese
nula for rejeitada; além disso, cada teste s6 €& valido para um certo nivel de
significancia especifico (66).

As premissas dos testes de hipGteses sdo, no geral, que as variaveis sejam
independentes, aleatdrias e, na maioria das aplicacées de rotina, que a distribuicdo
de probabilidade seja normal. Como ilustrado na Figura 9, cada hipbtese é
representada por uma distribuicdo e ambas se relacionam através dos erros do tipo a

e 3, como classificado no Quadro 2.

Quadro 2. Relagdo dos possiveis erros no teste de hipétese e como séo classificados.

Ho Verdadeira Falsa
Erro do tipo Il, ou B, ou risco do consumidor.
Teste ok. ) . . ,
) . ) o Se o consumidor ou o cliente “compra” um
Aceitar N&o ocorre erro em se aceitar uma hipotese

i ] produto que esta ndo conforme, ele comete o
que é realmente verdadeira.
erro falso conforme.

Erro do tipo I, ou a, ou risco do produtor.
Teste ok.
o Se o produtor “descarta” o seu produto mesmo . o o
Rejeitar N&o ocorre erro em se rejeitar uma hipétese
ele estando conforme, ele comete o erro falso 3
que é realmente falsa.

nao-conforme.
Fonte: Adaptado de (61,64,(67,68)).

Cada distribuicédo € representada pelo par@metro u de estimativa do valor da
meédia. Uma estimativa de teste, calculada a partir das observacdes da amostra da
populacao, representado por V., determina o menor nivel de significancia que conduz
a rejeicado da hipétese nula, com os dados fornecidos (65), chamado de p-valor.

Para a distribuicdo da hipétese nula, (considerando-se que esta € a hipotese

verdadeira), para um p-valor acima do risco pré-estabelecido por V., aceita-se a
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hipdtese nula e rejeita-se a hipotese alternativa (corretamente, entdo nédo ha erro). Na
Figura 10, sdo mostrados os trés tipos de testes de hipdteses possiveis, dependendo

da concluséo a ser retirada se a hipétese nula for rejeitada.

Figura 9. Relacao entre as distribuicdes de probabilidade das hip6teses nula e alternativa e os

erros associados | e Il.

Distribuigdo H Distribuigdo H
Vorama e :

erroneamente e

aceita H; perrodotipoll p>V, aceita Hy
: erroneamente e
aerrodotipol rejeita H,
- /- p=V. aceita Hy
p<Vrejeita Hy 1 Ve p corretamente
corretamente

Fonte: Adaptado de (68).

Figura 10. Testes de hipéteses bicaudal e unicaudal.

intervalo aceita
Hg corretamente

p=< V_rejeita Hy
erroneamente e
aceita Hy

p=V_ rejeita Hy

erroneamente e
aceita H;

p=Y, aceita Hy

p= V_rejeita Hy p=V, rejeita Hy
erroneamente e -

aceita Hy

corretamente

erroneamente e
aceita Hy

N

p<V, aceita
Hg

Fonte: Adaptado de (64,65,68)

Se os valores obtidos estiverem abaixo do p-valor, corre-se o risco de rejeitar a
hipétese nula, sendo essa verdadeira, e aceitar a hipétese alternativa erroneamente
(erro do tipo I, ou a). Quanto menor o valor do p-valor, menor o risco a, porém
consequentemente aumenta-se o risco 3 (erro do tipo Il). Isso ocorre porque, ao
diminuir o risco de se rejeitar a hipotese nula de forma errbnea, aumenta-se o risco de

aceitar a hipétese alternativa, sendo essa falsa.
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4.2 INTERVALOS DE ABRANGENCIA

Existe uma relagdo importante entre os testes de hipotese e intervalos de
confianca. Porém € necesséario entender as diferencas basicas entre os termos
relacionados mais utilizados na comunidade cientifica, muitas vezes de forma
equivocada. Um intervalo de confianca € uma estimativa de intervalo para um
parametro de uma populacdo, delimitando elementos desconhecidos de uma
distribuicdo de probabilidade. Podem também ser chamados de intervalos de
tolerancia. Ja o termo nivel de confianca se refere a probabilidade escolhida que
definira a precisao expressa pelo comprimento do intervalo de confianca (65). Muitas
vezes, essas definicbes estatisticas sdo utilizadas de forma errdbnea no relato da
expressdo da incerteza de medi¢gdo. O GUM determina a utilizagdo do termo de nivel
da confianca, porém esse também é facilmente confundido com o termo estatistico.
Os termos recomendados e que séo definidos pelo VIM séo intervalo de abrangéncia
ou intervalo expandido e probabilidade de abrangéncia ou probabilidade de
expanséo (1,27,69).

Voltando a relacdo entre os intervalos de abrangéncia e os testes de hipoéteses:
para um parametro qualquer que esteja sob um teste, este conduzira a rejeicdo da
hip6tese nula se e somente se esse parametro ndo estiver contido no intervalo. Dessa
forma, os testes e os intervalos sdo processos equivalentes, fornecendo uma estrutura

facil e natural para dispor dos niveis de risco de uma decisdo (65).

4.3REGRAS DE DECISAO E INCERTEZA ALVO

Voltando ao caso Floyd Landis e a pergunta de como € tomada a deciséo sobre
um resultado de medicao, a resposta esta na utilizacdo dos testes de hipoteses e a
sua aplicacdo na formulacdo do conceito de regra de decisdo. A ISO/IEC 17025

determina que

“quando for fornecida uma declaragdo de conformidade a uma especificagdo
ou norma, o laboratério deve documentar a regra de decisdo empregada,
considerando o nivel de risco associado a regra de decisdo empregada, e
aplicar a regra de decisdo. Quando essa regra for prescrita pelo cliente ou
por regulamentos normativos, ndo é necessaria uma analise de risco
adicional sobre o nivel de risco” (5).

O termo regra de decisdo é definido em diversos documentos internacionais

como a “regra que descreve como a incerteza de medigéo é considerada ao declarar
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a conformidade com um requisito especificado” (5,27). Estas regras definem
instrucdes para a determinacdo das zonas de aceitacao e rejeicao, levando em conta
a probabilidade de abrangéncia aceitdvel no caso de uma decisdo errénea (25).

As zonas de aceitacdo e rejeicdo podem ser definidas a partir da banda de
guarda, g, como mostrado na Figura 11. A ideia da banda de guarda é resguardar
uma decisdo para que ela seja mais segura, criando essas zonas que induzem,
dependendo do risco que for assumido, a aumentar ou diminuir os limites
(determinados por contrato, lei, regulamento, etc.) por uma quantidade k u, em que k
€ um fator de abrangéncia de acordo com o nivel de risco escolhido e u a incerteza-
padrdao naquele limite (31,33,70,71). Lembrando que uma das premissas para esse
caso de regra de decisdao € assumir que a distribuicdo dos dados atribuidos ao
mensurando deve ser pelo menos aproximadamente normal. Destaca-se também que
existem outras formas de definir as regras de decisdo, mas que ndo serdo citadas
aqui.

As regras de decisdo, portanto, dependem diretamente da incerteza de
medicdo, e, muitas vezes, dependem também da incerteza alvo, termo que pode ser
definido como a “incerteza de medicao especificada como um limite superior e
escolhida de acordo com o uso pretendido dos resultados de medicdo” (1). Os
conceitos de regra de decisdo e incerteza alvo parecem ser 0S mesmos a primeira
vista, porém sao termos diferentes e que podem se complementar, dependendo do
caso. A regra de decisao pode vir acompanhada da informacéo de incerteza alvo, visto
gue a largura da banda determinara a conformidade do resultado, e a largura da banda
depende da incerteza-padrao. Para incertezas muito altas, pode acontecer de néo ser
possivel aceitar ou rejeitar com seguranca resultados como 0s mostrados nos casos
(b) e (c) da Figura 8. Por esse motivo, muitas vezes a incerteza alvo ja vem definida
na regra de decisdo para que a utilizacdo das bandas faca sentido. E claro que a
incerteza alvo nem sempre sera detalhada na regra de decisédo, ou no regulamento,
ou no contrato, mas o laboratério, através da experiéncia de rotina e de P&D pode
perfeitamente defini-la, por exemplo, para controle da qualidade de seu processo de
medicao (71).

A Figura 11 mostra duas situacdes em que a regra de deciséo é aplicada a um
mesmo resultado de medigdo e como o valor da incerteza-padrao pode interferir na

sua aceitagdo ou rejeicao.
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Figura 11. Representacao das zonas de aceitacdo e rejeicado definidas pelas regras de deciséo.
A seta em roxo mostra a largura da banda de guarda g, enquanto a seta verde delimita a zona de
aceitacdo. AL/AU representam os limites de aceitacao inferior/superior das bandas; TL/TU s&o os
limites de tolerancia inferior/superior impostos pela especificacdo do produto; p(AL)/p(AU) sédo as

densidades de probabilidade junto ao AL/AU.

—p@AL)
— PRy
-=-=AL

---AU
T

|
|
1
A I
: —TU
: e===Valor conforme
15 15,5 16 16,5 17 17,5 18 18,5 19===Valor NAO conforme
u=0,3cg-g?
—p(AL)
—— @A)
| - ==AL
T
| - ==AU
I
| T,
B '
: T T
: e====Valor conforme
15,5 16 16,5 17 17,5 18 18‘55"5"01' NAO conforme
u=0,1cg-g?

Fonte: Adaptado de (31,70).

Nesse exemplo ficticio, a regra de decisdo determina que o limite de decisédo é
aguele a partir do qual se pode decidir, com um nivel de confianca de
aproximadamente 95%, que o lote tenha uma concentracdo entre o limite inferior (TL)
e superior (TU).

Ou seja, o produto estara conforme dentro do intervalo especificado, do ponto
de vista do risco do consumidor, reduzindo visto a zona de aceitacdo em relacdo a
faixa de tolerancia, considerando uma probabilidade de 5% de que o cliente aceite
erroneamente um produto ndo conforme.

Considerando um mesmo fator k para ambos 0s casos, no caso A, a incerteza-
padréo obtida foi de 0,3 cg-g*, gerando bandas de guarda mais largas, reduzindo o
intervalo entre AL e AU, que forma a zona de aceitacdo. Nesse caso o resultado cai
na zona de rejeicdo, ou seja, devemos rejeitar o produto. J4 no caso B, devido a
obtencdo de uma incerteza menor, de 0,1 cg-g*, as bandas de guarda sdo mais
estreitas, e o resultado de medicdo fica entre o intervalo estabelecido por elas,
indicando que devemos aceitar o produto.

A conclusao que podemos tirar apos essas consideracdes sao as seguintes:
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a. A importancia da determinacao da distribuicdo de probabilidade dos dados,
para gue possa ser aplicado a regra de deciséo correta; para isso, também
aplicada a correta analise estatistica dos dados.

b. A importancia da escolha adequada da abordagem para estimacédo da
incerteza-padréao;

c. A incerteza-padrao que o laboratério € capaz de alcancar pode ser similar
ao caso A, e as bandas de guarda nunca serao estreitas o suficiente, ou seja,
uma incerteza mais “alta”. Nesse caso, pode ser a indicagao para que um
estudo mais aprofundado do processo analitico seja realizado, identificando
as principais fontes de incerteza e os pontos de melhoria. Outra possibilidade
€, quando nao é possivel “melhorar” esse valor de incerteza, por exemplo
devido a custos, que sejam entdo assumidos riscos maiores na analise ou

liberacdo, nesses casos.
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“Todo grande progresso da ciéncia resultou de uma nova audacia da imaginagéo”. John Dewey

CAPITULO 5. EXPOSICAO DO ESTUDO DE CASO

5.1 INTRODUCAO AOS POLIMEROS

Os polimeros sdo um dos materiais com maior aplicabilidade em todo o mundo,
presentes em praticamente todas as areas da vida cotidiana. Sua incrivel versatilidade
se deve a sua estrutura quimica caracteristica, podendo variar amplamente indo de
polimeros encontrados na natureza, como certas proteinas, celulose, até aqueles
produzidos por rotas sintéticas, como o poliestireno e o0 nylon. Essas diferencas
quimicas e estruturais produzem diferentes atributos, como por exemplo diferentes
comportamentos mecanicos. A utilizacdo de aditivos, misturas e compositos também
amplia de forma inimaginavel as possibilidades para a utilizacdo desses materiais(72).
Os bioplasticos, que sédo o enfoque nesse estudo de caso, sdo polimeros de base
bioldgica, fonte renovavel ou biodegradavel. Eles tiveram nos ultimos anos bastante
destaque na literatura por criar alternativas ao plastico convencional, buscando, além
da adequacao ambiental, custos de producéo e propriedades similares (73).

Os ensaios de controle de qualidade e caracterizacdo dos polimeros vao variar
de acordo com a sua aplicacdo. Caracteristicas que podem ser avaliadas, por
exemplo, sdo a massa molar, grau de polimerizacdo, resposta as forcas mecanicas,
cristalinidade, defeitos, etc. (74). Esses ensaios sdo importantes para além do controle
de qualidade, e podem ser usados para prever propriedades como densidade,
capacidade calorifica, propriedades 6ticas, sendo muito Uteis no desenvolvimento de
novos materiais (75). Neste contexto, discutiremos mais a fundo o0 ensaio mecanico
de tracdo, com uma resumida revisdo da teoria desse teste e como ele pode ser

utilizado na avalicao da conformidade de produtos.

5.2 MAQUINA UNIVERSAL DE ENSAIOS

A maguina universal assim é chamada devido a sua ampla gama de aplicagbes

em ensaios mecanicos. Inicialmente era utilizada somente para ensaios de tracao,
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mas depois foi adaptada para realizar ensaios de compresséo, flexdo, dobramento,
cisalhamento, arrancamento, delaminacdo, adeséo, entre outros (76,77). Uma

representacdo esquematica da maquina é mostrada na figura 12-A.

Figura 12. Representacdo esquematica das principais partes de uma maquina universal de

ensaios (A) e exemplos de corpos de prova normalizados (B).
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Fonte: (77,78)

E geralmente composta por quatro partes principais, sendo elas (77,79):

a) Estrutura: composta de uma base, podendo ser com uma ou duas colunas, uma
travessa movel e uma placa superior;

b) Controlador/painel de controle: composto por um hardware que controla a
estrutura e quaisquer equipamentos auxiliares conectados ao sistema. O painel
contém todos o0s conectores para as células de carga, sensores, etc., e permite o
movimento da travessa para cima e para baixo.

c) Sequéncia de carga: composta por todos 0s componentes que estao instalados
entre a travessa mével e a base da estrutura; envolve uma célula de carga, um
conjunto de garras, adaptadores necessarios para conectar 0s componentes ao corpo

de prova;
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d) Software: controla todo o sistema, execucédo e analise de dados dos testes.

5.3 ENSAIO DE TRACAO

O teste de tracdo € um método mecanico e destrutivo, que geralmente usa um
corpo de prova com dimensdes padronizadas (exemplo na Figura 12-B), sob
condi¢cdes determinadas de temperatura, umidade, forca e velocidade da méaquina.
Esses parametros sao geralmente determinados pelas normas associadas a cada tipo
de material (78). E um teste fundamental para determinacéo de varias propriedades
mecanicas dos materiais, permitindo comparacdo, classificacdo para aplicacdes
especificas, avaliagcdo de eficiéncia e conformidade de produtos, etc. (80). A facilidade
e reprodutibilidade o torna um dos mais importantes entre os ensaios mecanicos (75).

O método consiste em estender o corpo de prova através do seu eixo
longitudinal @ uma velocidade constante, até que ele se rompa ou até que a tensao ou
a deformacéo alcance um limite pré-determinado.

As deformagbes promovidas no material podem ser consideradas
uniformemente distribuidas, até que a carga maxima seja atingida e o corpo de prova
se rompa (75). Tanto a tenséo, ¢ , dada pela Equacdo 11, quanto a deformacéo, &,
dada pela Equacéo 11.1, sdo medidas durante esse processo, em que A é a area da
secao transversal, F é a forca aplicada, L a distancia final entre as garras e L, a

distancia inicial.

Bloco de equacdes 11. Variaveis do ensaio de tracéo.

o=F (Eq.11)
A
e =Llo (Eq.11.1)
Lo

Fonte: (75)

A relacdo entre a tensdo e a deformacgédo, no inicio do ensaio, € linear,
obedecendo a lei de Hooke. Essa linearidade termina em um ponto chamado de limite
elastico, definido como a maior tensédo que o material pode suportar sem perder a sua
caracteristica elastica. Apos esse ponto, 0 material ndo obedece mais a linearidade,
e atinge a zona plastica, onde a tensédo e a deformacédo néo se relacionam mais

através de uma simples constante (75). A partir dai o ensaio segue até ser atingida
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uma tensdo maxima suportada pelo material, que € caracterizada pelo final da zona
plastica, chamado de limite de resisténcia. Apds esse instante, inicia o fenébmeno da
estriccdo, que é a diminuicdo da secgio transversal do corpo de prova. E nessa fase
que se da a ruptura do corpo de prova, finalizando o teste (75).
Diversas informacdes importantes podem ser retiradas desse ensaio (81). Entre
elas estao:
a. o comportamento de tensédo-deformacao, mostrado de forma geral na Figura
14-11, sendo possivel identificar se um material é fragil, plastico ou totalmente
elastico (74);
b. limite de escoamento, que € o nivel de tensédo no qual a deformacédo passa
de elastica para plastica (71);
c. limite de resisténcia a tracdo, que € a tensdo no ponto maximo da curva de
tensdo-deformacédo, correspondendo a tensdo maxima que um material
suporta sem se romper (71);
d. mddulo de elasticidade, ou moédulo de Young, que representa a rigidez ou
resisténcia do material & deformacgéo elastica (71). No proximo item, o
modulo de elasticidade sera mais detalhado, sendo a propriedade escolhida

para o estudo de caso desse trabalho.

5.3.1 MODULO DE ELASTICIDADE

A lei de Hooke, mais conhecida como lei da elasticidade, foi descoberta em
1660 pelo cientista inglés Robert Hooke (82). Ela dita que, para pequenas
deformacbes em um material, o tamanho dessa deformacdo sera diretamente
proporcional a carga ou a forca deformadora. Dentro dessas condi¢des, o material
retorna ao seu formato e tamanho originais apos a retirada da forca. O mdodulo de
elasticidade ou modulo de Young, E, nada mais € do que a constante de
proporcionalidade da relagdo entre forca deformadora e a deformacédo (79). A
deformacéo elastica, portanto, é representada pela regiéo linear do grafico de tenséo-
deformacé&o, mostrada na Equacao 12, podendo ser determinado pela inclinacdo da

reta, como mostrado na Equacéo 12.3 (78).
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Esse comportamento pode ser entendido através do conhecimento da estrutura
quimica do material, que, nesse estudo de caso especificamente, tratara de estruturas

caracteristicas dos polimeros.

Bloco de equagbes 12. Lei de Hooke e determinacdo do médulo de elasticidade.

cae (Eq.12)
o=be+aemqueb =E,logo (Eq.12.1)
s Eeta (Eq.12.2)
p=2"°¢ (Eq.12.3)

&

Fonte: Adaptado (75)

Um polimero pode exibir caracteristicas tanto de um sélido elastico
(comportamento que obedece a lei de Hooke) quanto de um liquido viscoso. O tipo de
comportamento ird depender principalmente da transicdo vitrea (tg), que marca as
mudancas entre o estado amorfo para o estado de fusdo, em funcéo da temperatura.
Os polimeros que apresentam essa particularidade sdo chamados de viscoelasticos
(72). A transicdo vitrea pode ser entendida através dos movimentos das cadeias
poliméricas. A Figura 13 detalha mais a relacdo entre esses movimentos, a
temperatura, o0 modulo de Young, a estrutura do polimero e 0 seu comportamento

tensdo-deformacéao.

Figura 13. Comportamento idealizado de um polimero amorfo, relacionando o médulo de

Young, a estrutura adquirida, temperatura e seu comportamento tensédo-deformacao.
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Fonte: Adaptado de (71,80)
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Na Figura 13-l, no ponto 1, a baixas temperaturas, somente movimentos
vibracionais sdo possiveis, e o polimero é duro e vitreo. Esses polimeros séo rigidos
e quebradicos, quebrando apds pequenas deformacfes, mostrado na Figura 13-,
curva A.

Conclui-se que, quanto maior o modulo de Young, mais rigido sera o material
ou menor a deformacéo gerada pela tenséo aplicada (74,83). Na regido da transicéo
vitrea, no ponto 2, o polimero fica mais macio, o valor do médulo cai trés ordens de
magnitude, e o material se torna mais emborrachado. Nessa regido, eles sdo mais
extensiveis, exibindo o ponto de escoamento que marca a transicdo da deformacéao
elastica para a plastica, mostrada na curva B.

Nessa regido, ocorre o inicio da reptacdo, que é o movimento linear de
polimeros na dire¢do do seu comprimento, dependente da sua massa molecular e do
tempo de relaxacdo da cadeia (83,84).

A regido entre os pontos 3 a 5 é chamado de rubbery plateau. Os polimeros
nessa regido tém como caracteristica serem altamente elasticos, geralmente
governados pela relagdo E= 3nRT, em que n representa o numero de segmentos da
cadeia polimérica ligados a cada extremidade por unidade de volume. As quantidades
RT séo, respectivamente, a constante dos gases e a temperatura absoluta.

Neste caso, podemos dizer resumidamente que as moléculas de cadeia muito
longa sdo capazes de rotacionar de forma razoavelmente livre em torno do seu eixo,
unindo uma rede continua e monolitica necessaria para formar os elastbmeros,
mostrados no perfil da curva C (83). O médulo aqui é o menor, visto que a deformacao
que o material é capaz de sofrer sem perder a caracteristica elastica é muito maior,

gerando uma menor inclinacéo, e consequentemente, um menor modulo de Young.

5.4 PROBLEMA PROPOSTO

O ultimo relatério divulgado sobre a utilizagdo de plasticos constatou que, no
mundo, foram gerados 139 milhdes de toneladas métricas de residuos plasticos
descartaveis s6 em 2021(85). Estima-se também que sejam consumidas, por pessoa
no planeta, cerca de 50000 particulas de microplasticos (particulas de até 5 mm de
didmetro) por ano (86). Se focarmos somente nos canudos descartaveis, de acordo
com dados do ano de 2018 da Ocean Conservancy, eles foram um dos dez itens mais

comuns encontrados durante limpezas realizadas pela ONG em zonas costeiras (87).
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Em um artigo de Viera et al (84), hd um levantamento em que 50 das maiores
economias do mundo foram avaliadas em relacéo as suas legislacdes sobre canudos
descartaveis. Entre elas, 26 possuiam legislagbes que proibiam o uso em todo o
territério nacional; 9 possuiam legislacées, porém aplicaveis em apenas algumas
cidades do pais.

Conclui-se que, para economias que juntas sao responsaveis por volta de 87%
do lixo plastico no mundo, 52% tem tomado medidas mais rigidas com relacdo ao
assunto (84). Apesar de ser um numero expressivo, vé-se urgente a necessidade de
inovacdo das solucdes tanto no tratamento dos residuos ja existentes quanto na
criacao de produtos mais sustentaveis.

Nesse contexto, o problema proposto € poder determinar, de forma rapida e
pratica através dos ensaios de tracdo, as caracteristicas mecéanicas dos canudos
biodegradaveis produzidos tanto pelo INTECHLAB como canudos comerciais,
permitindo a comparacao das caracteristicas desses produtos, de forma que possam
ser competitivos e atender as necessidades do mercado. O objetivo inicial € adequar
0s ensaios de tracdo utilizados na rotina do laboratorio, para que possam produzir
resultados validos para analise estatistica e metrologica.

O ensaio pode ser aplicado de duas formas: usando-se diretamente o produto
acabado na maquina de ensaio ou produzindo o corpo de prova com as dimensdes
determinadas por norma, como por exemplo a ASTM D638-10 (88). De acordo com
Souza (78), alguns tipos de produto podem ser testados na sua forma acabada,
geralmente devido a ndo haver possibilidade de se retirar ou usinar o corpo de prova,
porém, conceitos como limite de escoamento, resisténcia, alongamento, ndo devem
ser mais utilizados da mesma forma, visto que ndo podem mais ser comparados com
0s corpos de prova normalizados. Esse ponto sera discutido mais adiante no capitulo
7.

5.5 PROPOSITO DE USO

O proposito de uso desse estudo de caso baseia-se em utilizar os resultados
do ensaio de tragdo uniaxial na avaliagdo da conformidade do produto, de forma
confidvel e conhecendo-se o0 risco associado, em relacdo ao produto comercial
convencional, e, posteriormente, poder utilizar o ensaio ndo somente na

caracterizagao do material, mas como controle de qualidade durante a sua producéo.
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Apesar do ensaio de tracdo gerar diversos resultados interessantes para
analise mecanica de materiais, foi escolhido somente o0 médulo de Young para a
discusséo. Além de ser um parametro importante, que dita a resisténcia, podera ser
utilizado como identificador do material, visto que € uma propriedade que se mantem

caracteristica, desde que sejam mantidas constantes as condi¢cdes experimentais.
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“Nos somos o que repetidamente fazemos. A exceléncia, entdo, ndo € um ato, mas um habito”.
Will Durant.

CAPITULO 6. MATERIAIS, METODOS E RESULTADOS OBTIDOS

Nessa secdo serdo descritos todo o sistema de medicdo®, documentos e
escolha da abordagem de estimacdo da incerteza de medicdo na adequacgao
metroldgica dos ensaios de tragdo. Uma discussao sobre o porqué de cada ponto de

melhoria proposto sera realizada, assim como o tratamento estatistico.

6.1MATERIAIS E METODOS

6.1.1 SISTEMA DE MEDICAO UTILIZADO E AMOSTRAS

No ensaio de tracao foram utilizados:

a. Maquina universal de ensaios da marca INSTRON, modelo EMIC 23-20, com
dupla coluna de bancada, com faixa de velocidade variando entre 0,005
mm/min a 500 mm/min, espacamento entre colunas de 420 mm, altura 1582
mm, largura 756 mm, profundidade 707 mm, poténcia maxima de 600 VA,
com taxa de aquisi¢céo de pontos 500 Hz. A medicao de for¢ca acontece com
células de carga de 20 kN, e a medicdo de deslocamento é feita através de
um sensor optico com resolucédo de 0,0001 mm; O software da maquina é o
Bluehill©, que possibilita a configuragdo dos parametros dos testes,
operacédo do sistema e coleta dos dados (77).

b. Paquimetros Mitutoyo modelo convencional (anal6gico), 300 mm, com
resolucao de 0,05 mm e modelo Absolute (digital), 150 mm, com resolucéo
de 0,01 mm;

c. Amostras sob avaliagdo: Canudos compostos de polimeros biodegradaveis,
chamados de INTL-29, PPADT-1 e PP-ADT2. Para a amostra de referéncia

5 De acordo com o VIM, sistema de medicdo € o conjunto de um ou mais instrumentos de
medicdo, podendo incluir outros dispositivos, compreendendo, se necessario, reagentes e insumos,

montado e destinado para fornecer informacdes especificadas de acordo com o propdsito de uso.
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foram usados canudos de polipropileno (PP) 100%. As especificacdes das
amostras sdo dadas no Quadro 3.
O PP foi escolhido por ser o material “convencional” mais comum na fabricacéo

de canudos descartaveis.

Quadro 3. Especificacdes técnicas das amostras de canudos avaliadas nos ensaios de tracao.

Bateladas de ensaios

Cadigo Composicéo Origem ]
realizadas
INTL-29 - INTECHLAB 1
Polipropileno 100% e pigmentos de )
PP-100 Comercial 4
alta pureza

Polipropileno 100% virgem + aditivo )
PP-ADT1 ) Comercial 2
biodegradavel

Polipropileno + aditivo biodegradavel )
PPADT-2 o Comercial 2
atoxico

Fonte: autoria propria.

6.1.2 ANALISE CRITICA DE ACORDO COM A ISO/IEC 17025

Como discutido no capitulo 3, item 3.3, que trata da gestdo da qualidade, a
norma mais aceita internacionalmente para esse fim € a ISO/IEC 17025. Para
objetivos de pesquisa ou controle de qualidade, integrar a rotina pelo menos os
requisitos do item 7 da norma, os de processo, poderia ser uma estratégia interessante
para o caso dos laboratérios académicos ou ndo acreditados.

A importancia dessa adaptacao ja foi exposta nos capitulos 3 e 4, por isso o
foco deste item serd somente transformar os requisitos descritos no item 7 da norma
em acdes para adequacao do ensaio em estudo desse trabalho, mostradas no Quadro
4.

A partir dessas deliberacdes, o POP para o ensaio de tracdo com o produto
acabado foi revisado e adequado, com o comparativo de antes e depois de cada
etapa, mostradas no Quadro 5. As principais modificagdes no ensaio em si foram com

relacdo as medicdes feitas das dimensfes dos corpos de prova.



65

Quadro 4. Adequacéo do ensaio de tracdo aos principais itens dos requisitos de processo da norma ISO 17025.

ITEM SUB ITEM DESCRICAO NA NORMA EVIDENCIAS ESPERADAS ADEQUAGAO DO ENSAIO DE TRAGAO NO INTECHLAB
Todos o0s métodos, procedimentos e
documentagdo de apoio, como instrugdes,
normas, manuais e dados de referéncia Redistros bem organizados e de facil acesso Organizacdo de uma pasta para o equipamento com o POP,
7.2.12 pertinentes para as atividades de laboratério 9 9 manual da maquina, certificados de calibragdo, documentos de
. aos operadores. h
devem ser atualizadas e prontamente apoio.
disponiveis
0
o
a
9 Quando o cliente ndo especificar o método, o
w laboratério deve selecionar um método
3 7014 apropriado e informar ao cliente o método | Descricdo clara da norma utilizada ou do | Escolha de um padrdo, como uma amostra controle, para os
a o escolhido. Também podem ser utilizados | método desenvolvido. ensaios de tragéo e inicio de coleta de dados para confecgéo de
@) métodos desenvolvidos ou modificados pelo cartas controle de ensaios;
S laboratério.
< Registro da verificagdo da validacdo dos métodos ou registro da
% norma. Qualquer alteracéo deve ser documentada;
7.2 <
> . e . Andlise critica periodica. Desvios de método devem ser
w Verificar se o laboratério € capaz de realizar documentados
19( 7.2.15 métodos adequadamente antes de implanta- | Registros da verificagao. '
O los, assegurando que possa alcancar o
6 desempenho requerido.
m
[
w
>
o
<L
8 . ~ L A
— L . . ~ Ca||t_)ra~1gao ou avahagaoNda tendencta € Uma das técnicas citadas ou uma combinacéo delas podem ser
w O laboratério deve validar métodos ndo | precisdo utilizando padrbes de referéncia; ™ .
n izad d vid | liacio d infl : usadas na validagdo do método.
7291 Inc:)rmau;g 0s gu ese_nvovll os  pelo Avallag(?o os fatores que influenciam o
7222 aboratorio. Quando foram feitas alteragoes em | resultado, Utilizag&o do padrédo escolhido para determinacdo da precisédo

métodos validados, deve ser determinada a
influéncia dessas mudangas.

Ensaios de robustez;
Comparagdo com métodos validados;
Comparag0es interlaboratoriais.

intermediaria, além do inicio do estudo de outras influéncias
importantes no ensaio.
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ITEM SUB ITEM DESCRICAO EVIDENCIAS ESPERADAS ADEQUACAO DO ENSAIO DE TRACAO NO INTECHLAB
O laboratério deve assegurar que 0s registros
(%) técnicos para cada atividade de laboratério
8 contenham os resultados, o relatério e as Formulario para realizagdo do ensaio, registro e
> informacdes suficientes para facilitar, se . . armazenamento com a identificacdo correta na pasta do
) p - e Dados e célculos devem ser registrados no
possivel, a identificagéo de fatores que afetam = . computador.
‘w 7.5.1 o : momento em que s&o realizados e devem ser
7.5 = o resultado de medi¢do e sua incerteza de | . s e
n e . identificaveis a tarefa especifica a que se referem. S . . . =
3 medicdo associadas, bem como para Utilizagdo de planilha padronizada para inser¢éo dos dados
14 possibilitar que sejam repetidas em condigdes realizagéo dos calculos.
5 0 mais proximo possivel das condigbes
0] originais.
w
4
< As principais contribuicdes devem ser identificadas e
m levantadas; um ponto importante aqui € a incerteza da
w O laboratério deve identificar as contribuicdes calibracdo, visto que o0s equipamentos utilizados n&o
E para a incerteza de medicdo. Ao avaliar a possuem certificado de calibragao.
8 76.1 incerteza, todas as contribuicbes que sejam
z e significativas, incluindo aquelas oriundas da A incerteza da amostragem deve ser levantada de acordo
<19( amostragem, devem ser consideradas com o objetivo do cliente, por exemplo, serdo amostrados
a O utilizando-se métodos de andlise apropriados. durante o processo de producdo, ou o produto acabado,
76 19( a Estimagé&o da Incerteza de Medicédo volume do lote, etc.
. Sy
%m Para um método em particular no qual a
<>( o incerteza de medicdo dos resultados foi
Z 763 (NOTA estabelecida e verificada, néo ha~nece55|dade
2) de avaliar a incerteza de medicdo para cada . i L
resultado, caso o laboratdrio possa demonstrar Com cartas controle do padrdo, através de verificagdo
que os fatores de influéncia identificados como intermediaria dos pontos criticos do processo, como por
criticos estejam sob controle. exemplo mddulo de Young, deformagcdo, etc.
Aplicacdo de técnicas estatisticas quando
<\ 771 O laboratério deve ter um procedimento para | necessario, utilizacdo de materiais de referéncia,
2 a o monitorar a validade dos resultados. instrumentacéo calibrada, comparagdes
= 9( interlaboratoriais, uso de cartas controle, etc.
7.7 <Z,:% O laboratério deve monitorar 0 seu
% < 779 desempenho por meio de comparagdo com | Participacdo em ensaios de proficiéncia, | Ensaios interlaboratoriais em parceria com outros
I} > o resultados de outros laboratérios, quando | comparagdes interlaboratoriais laboratérios de pesquisa, por exemplo.
disponivel

Adaptado de (5).




Quadro 5. Ensaio de rotina e ensaio revisado para o teste de tracdo com produto acabado.
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Etapa

Ensaio de Rotina

Alteracédo realizada

Padronizagdo dos canudos em corpos
de prova

O canudo geralmente apresenta tamanho entre 200 a 210 mm; o canudo entdo é medido, com auxilio
do paquimetro, e cortado com uma tesoura para que ficasse com comprimento final de 100 mm.

Os corpos de prova foram identificados,

conforme Figura 14-A.

Numero de corpos de prova

Para cada ensaio, devem ser padronizados no minimo 5 corpos de prova (87).

Mantido.

Medi¢@o das dimensdes do corpo de
prova

As medidas da espessura da parede, e,, e do didmetro externo dos canudos (ja padronizados), D,,
devem ser feitas com o paquimetro. Medida Unica de cada parametro.

Devem ser feitas pelo menos 5 medi¢bes de
cada pardmetro em cada corpo de prova. A
média da espessura e do diametro devem ser
calculadas para cada corpo de prova.

Ajuste do transdutor e selecdo do

No software Bluehill©, selecionar o item relativo ao transdutor (célula de carga), figura 14-D. Ele deve

método ser “calibrado” (na verdade, é feito o “ajuste no zero”). As configuragdes do método sao feitas com os | Mantido.
parametros de saida de interesse selecionados.
As extremidades do corpo de prova sdo preenchidas com pecas metalicas em formato cilindrico,
R L mostradas na Figura 14-B, de forma a garantir que, quando fixados nas garras, ndo amassem o material
Fixag&o do corpo de prova na maquina P : g .
plastico gerando falhas/fissuras no corpo de prova durante o ensaio. Mantido.

de ensaio

O corpo de prova é colocado entre as garras e a distancia entre elas deve ser medida com o paquimetro
(Lo) e inserida no painel de controle do método. Essa distancia ndo é padronizada, mas deve ser
registrada.

Entrada de dados no software Bluehill

As medidas de espessura e diametro (Unicas) séo inseridas no painel de controle.

As médias dos dados de espessura e diametro
relativas ao corpo de prova que sera testado
séo inseridas no painel de controle.

Inicio do ensaio

Antes do inicio do ensaio a for¢a deve ser “equilibrada” (ajustada no zero). O método € iniciado e a
tenséo é aplicada sobre o sobre o material, a0 mesmo tempo em que o deslocamento das garras ocorre,
na taxa configurada. E orientado que a ruptura ocorra entre 0,5 a 5 min do tempo de teste (87).
Velocidade utilizada 55,0 mm/min

Mantido.

Final do ensaio

Apo6s a fratura do material, o corpo de prova é retirado e uma nova amostra fixada, seguindo-se
novamente o procedimento a partir do item 5. Os resultados sédo salvos em pasta e podem ser lidos no
formato do software Bluehill © ou no formato CSV (EXCEL®. O resultado do mddulo é dado pelo
software Bluehill.

Foi usada uma planilha EXCEL© para o
tratamento dos dados obtidos e calculo do
valor do médulo de elasticidade.

Fonte: Adaptado do procedimento de rotina do INTECHLAB.
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Figura 14. Canudos padronizados, ja como corpos de prova, e identificados (A). Pecas metdlicas e cilindricas utilizadas durante a fixa¢do dos corpos

de prova nas garras da maquina de ensaio (B). Corpo de prova fixado nas garras da maquina de ensaio (C). Célula de carga de 20 KN utilizada (D).

Fonte: Autoria propria.
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6.1.3 CALCULO DO MODULO DE YOUNG — MMQUP

o

POP para obtencdo do médulo de Young no software Excel©2016 é o

apresentado abaixo. Esse procedimento foi aplicado para obtencdo do melhor

valor da inclinacéo e de seu desvio-padréo associado, utilizando o método dos

minimos quadrados univariado ponderado (MMQUP). Para inicio e final da

regido elastica foram usadas as referéncias dadas pelo software Bluehill©, como

descrito.
a.

Os dados de forga, tenséo e deformacgao gerados pelo software, em
formato CSV, foram inseridos na planilha “MMQUP” do Excel©
mostrada no Anexo 2. Os dados de deformacao gerados pelo software
sdo dados em %, por isso sao convertidos na planilha em valores
adimensionais, dividindo-os por 100. Os célculos mais relevantes dos
célculos de MMQUP foram inseridos nos Anexos de 2 a 9.

O ponto considerado inicial da regiao elastica é aquele que € igual ou
maior que 2% da forgca maxima aplicada (74).

O ponto considerado final da regido elastica, gerado pelo software
Bluehill©, é calculado como o ponto de escoamento ou ponto de forca
maxima nessa regido, o que vier primeiro (ponto de inclinacdo zero)
(74).

. Aplica-se o procedimento do MMQUP com os dados da faixa linear

para obtencdo dos coeficientes linear e angular, assim como 0s
desvios-padrédo associados a eles, sendo o coeficiente angular igual ao

maédulo de Young.

Figura 15. Figura esquematica da regressao linear pelo Método dos Minimos Quadrados.
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As equac0es utilizadas no MMQUP sédo as mostradas no Bloco 13. O
meétodo ponderado foi escolhido para eliminar a etapa de verificacdo de uma das
principais premissas para utilizacdo do método dos minimos quadrados
ordinarios, MMQUO, que é a da homoscedasticidade dos dados.

Bloco de equacdes 13. Método dos Minimos Quadrados ponderado.

1
i (Eq.13)
w; = 1
Zig
b= Xiwi (o — %,) (Vi — Yw)
v Ziw;(x; — %)? (Eq.13.1)
5= by Ey (Eq.13.2)
w; (Vi = Jw)?
Eq.13.3
x/y Z (Tl _ 2) ( q )
2
2 Suy
= 2iwi(x; — %)? (Bq.13.4)
2
2= s2 Zlnxl (Eq.13.5)
Fonte: (89)

O ajuste dos parametros pelo MMQUP consiste em determinar os valores
dos parametros a,,, que € a intersecédo, e b,,, a inclinacdo, que minimizam a
soma das diferencas quadraticas entre a reta ajustada e o0s pontos
experimentais, divididas pelas respectivas variancias (90), ilustrado na Figura 15.
Na Equacéo 13, é introduzido o ponderador, chamado de w;. O método classico,
gue supde como primeira premissa a homoscedasticidade, considera que todos
0s pontos de y da regressao possuem a mesma variabilidade (Figura 16). Isso
na realidade é muito dificil de se garantir experimentalmente, e, se ignorado,
pode agregar mais incertezas associadas ao ajuste matematico (42). O
ponderador leva em consideracdo a variacdo em cada ponto individualmente,
dando maior peso aos niveis mais precisos e menor peso aos menos precisos,
ao contrario de considerar todos os niveis iguais, que é 0 que acontece no

meétodo classico. Isso refina a capacidade de previsdo do ajuste (42). Para o
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calculo das incertezas associadas, tanto da inclinacdo quanto da intersecéo, €

2
x/y*

usado o valor da variancia residual, s
Figura 16. Exemplo da homoscedasticidade (A), com variancias iguais estatisticamente
em todos os pontos da regresséo, versus a heteroscedasticidade (B), com varidncias diferentes.

O segundo caso é o mais comum experimentalmente falando.

Fonte: Adaptado de (86).

A segunda premissa importante para utilizacdo tanto do MMQUO quanto
do MMQUP é que as incertezas relacionas a variavel independente sejam
despreziveis relativamente as incertezas da variavel dependente. Na maior parte
dos trabalhos académicos e rotinas de laboratério é considerada essa
abordagem, em detrimento da utilizacdo do método dos minimos quadrados
bivariado (MMQB), que considera as incertezas de ambas variaveis nos calculos
do ajuste dos parametros (91). Uma regra que pode ser usada na avaliacéo
dessa premissa € a descrita pelas equacdes do Bloco 14.

Nesse estudo de caso, essa regra foi utilizada para avaliacéo e justificativa
da utilizacdo do método univariado, que sera discutido mais detalhadamente no

capitulo 7.

Bloco de equacdes 14. Regra de ouro para avaliacdo da premissa da utilizacdo do

MMQU.
dfear (Eq.14)
3d—;“u(xi) <u()
d(bx + a) _
3y Wa Suy =3buy <uy (Eq.14.1)
Logo, para o Médulo de Young, 3%:‘1)118. S ugs =3Euy <ug (Eq142)

Fonte: (91)
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6.1.4 CALCULO DO MODULO DE YOUNG - LITERATURA

E interessante, nesse momento da discuss&o, introduzir como é feito, na
literatura (88,106—109), o calculo do moédulo de Young através da curva de
tensdo versus deformacéo. Nas referéncias consultadas, geralmente é indicado
utilizar a relagéo E = Ao/Ae, para quaisquer dois pontos na faixa linear. Outra
forma é com a obtencdo dos dados de médulo de Young gerados pelo software
da maquina universal de ensaios, como o Bluehill©, e calcular a média dos

corpos de prova utilizados.

6.2 ESCOLHA DAS ABORDAGENS DE ESTIMACAO DA INCERTEZA

Antes do inicio da coleta de dados em si, a modelagem qualitativa das
grandezas envolvidas tem que estar bem definida. Essa modelagem se baseia
em, através da funcdo de medicéo, descrevendo as grandezas de entrada, saida
e de influéncia. Como discutido no item 2.4, a incerteza de medi¢do pode ser
obtida por diferentes abordagens, mas em todas elas, determinar com clareza a
equacao do mensurando € essencial. Para a estimacéo da incerteza de medi¢ao
tanto pela abordagem top-down quanto pela bottom-up, foram utilizadas
informacBes em condicbes de precisdo intermediaria, sendo realizada a
avaliacdo das amostras em dias diferentes de analise, com operadores
diferentes em amostras similares.

Nesse estudo de caso, é interessante comentar aqui a particularidade do
mensurando em questao, que é a inclinacao da relacéo linear entre a tensdo e a
deformacéo, dada pelas Equagbes do bloco 12, em que o = E ¢ + a. Entretanto,
podemos utilizar também a equacdo da inclinacdo, obtida pelo MMQUP,
mostrada na Equacdo 13.1. Ela é definida pelos valores da variavel
independente, nesse caso ¢, representado na Equacdo 13.1 por x, e pela
variavel dependente, representado por y. Com a nomenclatura do médulo de
Young, teremos definida a Equacédo 15, que descreve o POP A para obtencéo
do médulo. A grandeza de saida, portanto, serd b,, = E,, enquanto as grandezas
de entrada serdo ¢ e ¢ . Essa particularidade do mensurando, entretanto, nos

leva por dois caminhos, ambos dentro da abordagem bottom-up: o primeiro, e
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mais l0gico, em que utilizamos a propria incerteza associada ao parametro da

inclinacado, definida na Equacéo 13.4 e adaptada para a Equacéo 16:

Bloco de equagfes 15. Equacao de medigdo do modulo de Young pelo procedimento A.

E = Yiwi(g; — &) (0; — 0y) (Eq.15)
4T Xiwi(e — &y)?

Fonte: Adaptado de (89)

Bloco de equagles 16. Incerteza-padréo ug, do médulo de Young.

_ _ xiwi(o; — 0,,)?
Y T T = 2w - &,)? (Eq-16)

Fonte: Adaptado de (89).

Um segundo caminho para a abordagem bottom-up é mostrado na
referéncia Manual of codes of practise for the determination of uncertainties in
mechanical tests on mettalic materials (92). Aqui a abordagem dada pela
referéncia citada foi adaptada ao nosso caso. A relacdo linear, mostrada na
Equacdo 12.1, passa a ser F = b,,z¢ + a,,. Os Anexos de 6 a 9 mostram como
ficaram os resultados para essa alteracdo. Baseado nisso, a informacdo da
inclinacdo, aqui chamada de b, , obtida também com o MMQUP, sera utilizada
como uma das grandezas de entrada, mostrada na sequéncia de Equacdes do
bloco 18. A incerteza-padrao u, , sera o desvio-padrédo associado a inclinagao,
ja mostrada na Equacdo 16. Porém, adaptada para a nova situacao, seria a

mostrada na Equagéo 17:

Bloco de equagbes 17. Incerteza-padréo u,,,, associada a inclinagao byr.

| Ziwi(Fi — Fy)?
Bowr = = 2wi(e — &,)? (Ea.17)

Fonte: Adaptado de (89).
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A outra grandeza de entrada introduzida nessa abordagem sera a area da
sessdao transversal, A, conforme mostrado nas Equacdes do bloco 18. Ambas
grandezas definirdo a grandeza de saida, o médulo de Young obtido pelo POP
B.

Bloco de equagfes 18. Abordagem bottom-up para a estimagao da incerteza do médulo

de Young Ep.

F =b,rc+a, (Eq.18)

~ __F-ay _ AFLg
Entdo b,r = P v (Eq.18.1)

Ao AP/ aF-L,
vl vl
de ~ ALy = A-AL

(Eq.18.2)

by
Logo, Ep = TF (Eq.18.3)

Os coeficientes de sensibilidade serdo

OE 1 (Eq.18.4)

Modulo em fungéo de by, o=
wF

Médulo em fungéo de A: 25 = —2wr (Ea.18.5)
0A A

Fonte: Adaptado de (92).

Para a grandeza de entrada A, sera considerada a equacéo de célculo da
area, A =mnD,e,— me; (sua demonstracdo sera detalhada no bloco de
Equacbes 20, mais adiante, no item 6.3.2.1). Nessa equacdo, entram as
grandezas diametro externo do canudo, D, , e também a espessura da parede,
ep. Sera adicionada aqui também a correcdo da resolugdo do paquimetro, Ces—p,
para que seja iniciado o processo de incorporar as corregdes envolvidas, e, no
futuro, também poder agregar aquelas associadas a calibracdo do sistema de
medicao.

O calculo da estimativa da incerteza combinada da area, u.4, € mostrado
na continuidade do bloco 18 de equagdes, em que up, sera igual a incerteza-
padrao de precisao de precisdo intermediaria das medi¢cfes do diametro externo;

Ue, sera igual a incerteza-padrdo de precisao intermediaria das medicbes da
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espessura da parede; uc __, a incerteza-padrao da resolucao, calculada com
~ a

base na Equacédo 4.4, s = 7= Ueres—p-

Por fim, combinamos todas as incertezas-padrdo obtidas na Equacéo

18.13, em que € determinada a incerteza combinada do mdédulo de Yong Ej .

Bloco de equacbes 18 (continuacdo). Abordagem bottom-up para a estimacédo da
incerteza do modulo de Young Ej.

A =mD,e, — me; (Eq.18.6)
Adicionado a equacao 18.6 a corregdo de resolucéo do

paquimetro, C,.;_,, para cada medida feita com o paquimetro, teremos

A= T[[(De + Cres—p) ’ (ep + Cres—p)] - T[[(ep + Cres—p) ’ (ep + Cres—p)] (Eq.18.7)
A= nDeep - 7'[65 + nDeCres_p - T[epCreS_p (Eq188)

Os coeficientes de sensibilidade serdo

Mdédulo em funcéo de D,: ;TE = me, — 0+ Cres_p — 0 = me, + (Eq.18.9)

7'[Cres—zo

) . 9 (Eg.18.10)
Mddulo em funcéo de e,: Py D, — 2mey, + 0 — MCres—p = WD, —
14

2me, — TCres—p

Eq.18.11
Modulo em fungéo de Cres—p: aca—E =0-0+ 7D, — me, = (Ea )
Tes—p
nD, — me,
A incerteza combinada u., seré:
Uy = \/(nep + TCrasp)’ - u}, + (nD, — 2me, — TCres—p) “ug, + (nD, — me,)’ ug (Eq.18.12)

A incerteza combinada u;, sera:

2

= G v+ () e
Uep = [\g) "Uowr T \gz) e (Eq.18.13)

Fonte: Adaptado de (92).

Ainda nesse contexto, no lugar de usar u.4, podemos utilizar somente os

resultados de precisdo intermediaria da area, substituindo w,; = s,; = uy na
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equacao 18.13, obtendo um segundo valor de incerteza combinada ug,,. Esse

valor vai considerar apenas os valores de desvio-padrao amostral das areas
obtidas durante as medi¢Bes de pré-ensaio, definindo o POP B2.

No item 6.5 seréo discutidos com mais detalhes os resultados obtidos para
cada abordagem. Abaixo, na Figura 17, € mostrado o digrama de Ishikawa,
ilustrando a abordagem bottom-up da incerteza de medicdo para o médulo de
Young.

Figura 17. Diagrama de Ishikawa representando a abordagem bottom-up para estimacgéo
de incerteza de medicdo do médulo de Young.
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Fonte: autoria propria (Excel©2016)

Ja4 quando consideramos os valores de médulo de Young gerados
diretamente pelo software Bluehill©, E,, ou quando usamos os valores da regido
elastica na relacdo E = Ao /A¢, Ep, para obtencdo desses valores, temos uma
aproximacédo da abordagem top-down, que usaria preferencialmente, nessa
situacdo, somente as informacBes de precisdo da rotina do laboratério.
Entretanto, vale ressaltar que, essencialmente, esses dois modos citados
também sao obtidos, calculados pelo software, através da utilizagdo da Equacao
15. Porém, nao utilizariamos o desvio-padréo do parametro b,,, € sim o desvio-
padrdo amostral das medidas de modulo de elasticidade, como mostrado na
Equacdo 3.1, o que provavelmente geraria uma maior incerteza associada.
Nesse caso, a incerteza para os dois casos seria dada pela Equacao 8, u,; =

Spi» € pela 3.1, da seguinte forma:
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Bloco de equac8es 19. Incerteza-padrao do médulo de Young para os métodos da

literatura.

1 < _
Upi = Spi = m;(@' —E)? (19)

Fonte: Adaptado de (45).

A estimacdo da tendéncia ndo é aplicavel a esse ensaio, visto que seria
necessaria a avaliagdo de um material de referéncia certificado, por exemplo.
Talvez fosse possivel para corpos de prova normalizados, mas de acordo com a
norma ASTM D638-10, ndo haviam, até a data da publicacdo, corpos de prova
padrao reconhecidos para esse método (88).

Dessa forma, foram designados para cada procedimento de calculo dos
valores de modulo de Young e incerteza um nome e simbolo, para facilitar a

discussao dos resultados, mostrados no Quadro 6.

Quadro 6. Cddigos dos procedimentos de calculo do moédulo de Young e sua estimativa

de incerteza.

Item em .
) ) ) 3 | Simbolo da
Procedimento que foi Nome do procedimento Simbolo do médulo )
‘ incerteza
descrito
Célculo do médulo através da
inclinacdo pelo MMQUP, usando os 6.1.3 POP A b, =E, Ug, = Up,
dadosde o x €
Célculo do médulo através da POP B X Ug,
inclinagéo pelo MMQUP, usando os 6.2 Ep= %F
dados de Fx ¢ POP B2 Ug,
Célculo do médulo através da média
dos valores gerados pelo software 6.1.4 POPC E. Upi = Spi = Up,
Bluehill®
Célculo do médulo através da média
dos valores da faixa linear aplicados
a equagéo Calculo do médulo 6.1.4 POP D Ep Up; = Sp; = Ugy,
através da média dos valores
gerados pelo software Bluehill©

Fonte: Autoria propria (Excel©2016).

6.3 RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO
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6.3.1 MEDICOES PRE-ENSAIO

O ensaio tem inicio com a padronizacédo das amostras dos canudos para
o tamanho de 100 mm e a medicao da espessura da parede e do diametro
externo dos canudos. A partir desses dados, o software Bluehill© faz o célculo
da area da sessdo transversal, valor usado para determinacdo da tensao
aplicada, descrita na Equacédo 11. Outra medicdo pré-ensaio é o da distancia
inicial entre as garras, utilizada no calculo da deformacé&o, que pode ser visto na
Equacdo 11.1. As Figuras 18 e 19 mostram os resultados das amostras
analisadas a partir da analise de frequéncia com os dados obtidos com
histogramas. O histograma é uma ferramenta poderosa na identificacdo da
funcdo de densidade de probabilidade (PDF), que caracteriza e determina qual
€ a probabilidade de um dado valor de uma variavel ocorrer. A determinacéo da
distribuicdo € crucial, pois caracteriza a variavel aleatdria, dando a ela uma
descricdo completa do seu comportamento (93).

O histograma mostrado na Figuras 18 mostra a andlise de frequéncia
realizada para as medicdes pré-ensaio das amostras PP-100, enquanto a Figura
19 das amostras PP-ADT1 e PP-ADT2. Dois operadores diferentes (1 e 2)
realizaram as medi¢Bes, utilizando o mesmo equipamento (paquimetro
analdgico) para as amostras PP-100. O operador 1 realizou as medi¢Ges da
amostra PP-ADT1, com o paquimetro digital, e o operador 2 da amostra PP-

ADT2, com o paquimetro analdgico.

Figura 18. Histogramas das variaveis medidas durante o pré-ensaio: espessura,

diametro e area da sesséo transversal dos corpos de prova da amostra PP-100, em mm.
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Figura 18 (continuacao). Histogramas das variaveis medidas durante o pré-ensaio:

espessura, didmetro e area da sessao transversal dos corpos de prova da amostra PP-100, em

mm.
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Fonte: Autoria prépria (Excel©2016).

Figura 19. Histogramas das variaveis medidas durante o pré-ensaio: espessura,

didmetro e area da sesséo transversal dos corpos de prova das amostras PP-ADT1 e PP-ADT2,

em mm.
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Figura 19 (continuacao). Histogramas das variaveis medidas durante o pré-ensaio:
espessura, didmetro e area da sessao transversal dos corpos de prova das amostras PP-ADT1
e PP-ADT2, em mm.
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Fonte: Autoria prépria (Excel©2016).

E indicado que o nimero minimo de amostras para uma utilizagio
eficiente do histograma na analise da PDF seja de 50 observacdes (94). Neste
trabalho, entretanto, as medicfes pré-ensaio foram feitas em 5 corpos de prova,
cada parametro medido 5 vezes, gerando 25 medicBes por batelada. J& os
ensaios foram realizados em 4 bateladas, com 5 corpos de prova cada, gerando
20 medicbes por batelada. Dessa forma, ainda assim escolhemos utilizar o
histograma como ferramenta, ja que o intuito do trabalho € justamente mostrar
como essa andlise € util e pratica. Além disso, poder dar continuidade na
aplicacao dessas ferramentas nos ensaios de tracéo e na coleta de dados, dessa
forma obtendo um maior nUmero de observacgdes e poder refinar os resultados.

A descricdo de uma distribuicdo € dada pelos momentos da fungéo de
distribuicdo. S&o eles o momento de primeira ordem, representado pelos
parametros de posicdo; o momento de segunda ordem, representado pelos
parametros de dispersao (variancia); o terceiro momento € a assimetria, que
avalia o grau de simetria em torno da média dos dados; e o quarto momento é a

curtose, que prevé o achatamento da distribuicdo, ou seja, o quao espalhados
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os dados estdo. Esses dois ultimos sdo chamados de medidas de forma da
distribuicao (93,95).

Podemos observar através dos histogramas que, para a medida do
didmetro e area, o perfil obtido € mais similar a uma distribuicdo normal do que
o perfil assumido pelo parametro espessura, mais similar a uma distribuicdo delta
de Dirac, que pode ser representada por um retangulo infinito, com area igual a
unidade. Essa distribuicdo € usada para descrever observacbes que sao
arbitrariamente restritas a um determinado valor (96,97). Isso ocorreu para as
amostras PP-100 (nas bateladas 3 e 4) e PP-ADT2, na batelada 2. Ja na amostra
PP-ADT1 o perfil de todos os parametros € similar a distribuicdo normal.

Esse comportamento pode ser explicado, em partes, devido a resolucao
do equipamento, ja que o paquimetro digital tem uma resolugcédo de 0,01 mm,
enguanto que o analégico de 0,05 mm. A espessura, por ser uma medida muito
menor, acaba tendo os resultados limitados pela resolucdo do equipamento
escolhido. Porém, a influéncia principal para obtencéo desses resultados pode
ter sido devido a pericia dos diferentes operadores, ja que ele ocorreu durante a
medicao das amostras PP-100, que foram realizadas com o mesmo paquimetro.

As medicdes de tensdo e deformacdo foram obtidas de acordo com o
procedimento revisado mencionado no Quadro 5 da secdo 6.1.2, a partir da
etapa 4 até a 8. As Tabelas 1 e 2 mostram os resultados gerais obtidos para as
amostras em estudo, obtidos pelo software Bluehill©. Somente o operador 1
realizou os ensaios de tracao.

De acordo com os resultados gerais obtidos, o ponto inicial da regiao
elastica se inicia no ponto 5 e o ponto final varia entre os pontos 14 a 17. Houve
a ocorréncia de um corpo de prova com o ponto final 19 (PP-100, ensaio 3, corpo
de prova 2) e outro no ponto 55 (PP-100, ensaio 2, corpo de prova 3). A partir

dessa analise geral, a faixa linear foi fixada entre os pontos 5 e 17.
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Tabela 1. Dados gerados pelo software Bluehill© para o inicio e fim da regido elastica, mddulo, coeficiente linear e coeficiente de correlacdo para cada

corpo de prova testado da amostra PP-100.

Data ensaio
Amostra
Batelada de
ensaios

Corpo de
prova

maxima forca
Ponto inicial
Ponto inicial da
regido elastica
Ponto final da
regido elastica
Médulo
Young
Intercepto
Coeficiente de
correlacao

Data ensaio

Amostra
Batelada de
ensaios

Corpo de
prova

maxima forca
Ponto inicial
Ponto inicial da
regido elastica
Ponto final da
regido elastica
Médulo
Young

Intercepto

Coeficiente de
correlacao

kN
kN

Mpa
MPa

kN
kN

Mpa

Pa

15/10/2022
PP-100

1

1

0,08660
0,001732

5
16

719,06
-0,29
0,93

24/02/2023
PP-100

3

1

0,09180
0,001836

5
15
1558,92
-0,77

0,94

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

15/10/2022
PP-100

1

2

0,09320
0,001864

5
15

819,19
-0,40
0,95

24/02/2023
PP-100

3

2

0,08840
0,001768

5
19
1234,62
-0,46

0,93

15/10/2022
PP-100

1

3

0,09040
0,001808

5
16

756,63
-0,30
0,92

24/02/2023
PP-100

3

3

0,08420
0,001684

5
15
1328,84
-0,68

0,93

15/10/2022
PP-100

1

4

0,08670
0,001734

5
15

851,06
-0,39
0,93

24/02/2023
PP-100

3

4

0,08520
0,001704

5
15
1422,37
-0,74

0,94

15/10/2022
PP-100

1

5

0,08050
0,001610

5
15

877,34
-0,46
0,94

24/02/2023
PP-100

3

5

0,08370
0,001674

5
16
1225,19
-0,39

0,94

20/02/2023
PP-100

2

1

0,09080
0,001816

)
17

720,4
-0,33
0,93

04/03/2023
PP-100

4

1

0,08550
0,001710

5
16
1088,15
-0,48

0,94

20/02/2023
PP-100

2

2

0,08800
0,001760

5
16

622,8
-0,25
0,94

04/03/2023
PP-100

4

2

0,08040
0,001608

5
16
1172,67
-0,43

0,94

20/02/2023
PP-100

2

3

0,10440
0,002088

5
55

493,92
-1,34
0,93

04/03/2023
PP-100

4

3

0,08330
0,001666

5
16
1304,25
-0,46

0,94

20/02/2023
PP-100

2

4

0,09070
0,001814

5
16

746,45
-0,34
0,93

04/03/2023
PP-100

4

4

0,08210
0,001642

5
14
1255,71
-0,79

0,93

20/02/2023
PP-100

2

5

0,08280
0,001656

5
14

794,19
-0,45
0,93

04/03/2023
PP-100

4

5

0,08270
0,001654

5
15
1166,67
-0,52

0,93
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Tabela 2. Dados gerados pelo software Bluehill© para o inicio e fim da regido elastica, médulo, coeficiente linear e coeficiente de correlacéo para cada corpo de
prova testado das amostras PP-ADT1 e PP-ADT2.

Data ensaio
Amostra
Batelada de
ensaios

Corpo de prova
maéxima forga
Ponto inicial
Ponto inicial da
regido elastica
Ponto final da
regido elastica
Médulo Young
Intercepto

Coeficiente de
correlacao

Data ensaio

Amostra

Batelada de
ensaios

Corpo de prova
maxima forca
Ponto inicial
Ponto inicial da
regido elastica
Ponto final da
regido elastica
Médulo Young
Intercepto
Coeficiente de
correlacao

kN
kN

MPa
MPa

kN
kN

MPa
MPa

20/02/2023
PP-ADT1

1

1
0,09550
0,001910

5

14

990,16
-0,52

0,94

20/02/2023
PP-ADT2

1

1
0,05950
0,001190

5

17

702,54
-0,23

0,92

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

20/02/2023
PP-ADT1

1

2
0,09360
0,001872

5

14

782,76
-0,42

0,94

20/02/2023
PP-ADT2

1

2
0,06730
0,001346

5

19

671,82
-0,15

0,92

20/02/2023
PP-ADT1

1

3
0,09440
0,001888

5

16

823,52
-0,32

0,94

20/02/2023
PP-ADT2

1

3
0,06290
0,001258

5

16

806,93
-0,38

0,92

20/02/2023
PP-ADT1

1

4
0,09260
0,001852

5

16

993,21
-0,40

0,95

20/02/2023
PP-ADT2

1

4
0,06130
0,001226

5

16

559,21
-0,24

0,91

20/02/2023
PP-ADT1

1

5
0,09430
0,001886

5

15

968,77
-0,46

0,93

20/02/2023
PP-ADT2

1

5
0,06210
0,001242

5

16

741,89
-0,35

0,90

04/03/2023
PP-ADT1

2

1
0,09230
0,001846

5

14

1111,29
-0,53

0,93

04/03/2023
PP-ADT2

2

1
0,06670
0,001334

5

17

816,83
-0,30

0,92

04/03/2023
PP-ADT1

2

2
0,09200
0,001840

5

15

891,9
-0,46

0,94

04/03/2023
PP-ADT2

2

2
0,05960
0,001192

5

16

736,82
-0,34

0,88

04/03/2023
PP-ADT1

2

3
0,09100
0,001820

5

16

825,09
-0,38

0,92

04/03/2023
PP-ADT2

2

3
0,06270
0,001254

5

16

771,44
-0,36

0,92

04/03/2023
PP-ADT1

2

4
0,09970
0,001994

5

15

1034,64
-0,43

0,94

04/03/2023
PP-ADT2

2

4
0,06530
0,001306

5

16

751,82
-0,39

0,92

04/03/2023
PP-ADT1

2

5
0,08740
0,001748

5

15

1023,39
-0,49

0,94

04/03/2023
PP-ADT2

2

5
0,05990
0,001198

5

14

921,34
-0,51

0,91
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6.3.2 TRATAMENTO ESTATISTICO

Para que o resultado de medicéo obtido seja valido, é necessario que o0s
dados brutos sejam analisados com cuidado, baseados pelo menos nos
conceitos estatisticos mais basicos. Nesse item alguns deles serdo discutidos,
como a correlacao, parametros das distribuicdes de probabilidade e estatistica
descritiva, além da identificacédo de outliers. Por fim, os resultados do ajuste pelo

MMQUP também serdo avaliados.

6.3.2.1 CORRELACAO DOS DADOS

Quando dizemos que medicdes realizadas sdo independentes, significa
que a ocorréncia estocastica (aleatéria) de um evento ndo interfere na ocorréncia
estocastica do outro evento (93). Ja a covariancia a4, entre as variaveis pode
indicar a dependéncia entre dados. Quando os eventos sdo estatisticamente
independentes, a covariancia entre eles é zero, mas a reciproca nao é
necessariamente verdadeira (resultados dependentes podem ter covariancia
igual ou proxima de zero em alguns casos) exigindo-se cuidado ao utilizar-se
dessa afirmacao (98). O calculo da covariancia pode ser feito utilizando-se uma
forma normalizada para o grau de dependéncia linear entre as variaveis,
obtendo-se o coeficiente de correlacdo pxy (98), definido como mostrado na
Equacdo 19. Entretanto, a aplicacao pratica desse conceito geralmente se da

através da correlacao de Pearson (48), ja definida na equacéo 7.

Bloco de equagbes 19. Avaliagcao da correlagdo entre variaveis.

Oy (Eq.19)
Pxy = Oy Oy
r, Lxiyi=YxiXyi (Eq.7)

S
Jresat-Ex?lines 7 -£07]

Fonte: (47,92)

Quando as variaveis sdo independentes, pyy = 0 e a)gy = 0 e, parauma

relacao linear entre as variaveis, o coeficiente de correlagéo fica entre -1 e 1 (92).
Em MUKAKA (2012) € mostrada a regra de ouro para interpretacdo dos
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coeficientes de correlacdo: De 0,7 até 1,0 (ou -0,7 a -1,0 para correlagdes
negativas) podemos considerar correlacdes altas; entre 0,5 a 0,7 (ou -0,5 a -0,7)
correlagbes moderadas, enquanto que abaixo de 0,5 (ou -0,5) correlagdes
negligiveis (99). A Figura 20 mostra essa correlacdo, verificada entre as

grandezas de entrada tenséo e deformacéo para as amostras avaliadas.

Figura 20. Correlacao entre tenséo x deformacédo das amostras PP-100, PP-ADT1 e PP-
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Fonte: Autoria propria (Excel©2016).

Considerando a regra citada, podemos ver que existe uma alta correlacao
nas amostras PP-ADT1 e PPADT2, com coeficientes de correlacdo acima de
0,90. Porém, na amostra PP-100, podemos ver apenas uma correlacéo
moderada, de apenas 0,68. Isso pode ter acontecido devido a clara formacgéo de
dois grupos distintos de dados. A Figura 21 mostra a avaliacdo da correlagcéo
desses grupos separadamente. Identificou-se uma similaridade entre as
bateladas de ensaios 1 e 2 e entre as bateladas 3 e 4, com correlacdes de 0,87

e 0,94, respectivamente.
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Figura 21. Detalhamento da correlacdo das amostras PP-100.
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Fonte: Autoria propria. (Excel©2016).

Podemos inferir que, de acordo os dados brutos obtidos, o motivo principal
para a separacéo mostrada na Figura 21 foram os menores valores de area das
bateladas 3-4, em relacdo aos valores obtidos nas bateladas 1-2. A Tabela 3
mostra os resultados médios dos valores de forca, tenséo, area e deformacao
para o nivel 5 da regido linear, seguida da Tabela 4 em que sao aplicados os
testes F e T para comprovacéo da inferéncia, que foram realizados para todos
0s niveis. Podemos observar que, em cada nivel, os valores de forca se mantém
constantes em todas as bateladas, assim como os valores de deformacéo,

porém temos valores diferentes de tensao e area entre as bateladas 3-4 e 1-2.

Tabela 3. Comparacao entre os resultados médios de for¢a, tenséo, deformacéo e area

das bateladas de ensaios, no nivel 5 da regido elastica das amostras PP-100.

Batelada Unidade Batelada 1 Batelada 2 Batelada 3 Batelada 4
Forca média kN 0,002440 0,002400 0,002460 0,002440
Desvio-padrao kN 0,00008944 0,0001871 0,0003912 0,0001949
Tenséao MPa 0,8664 0,8304 1,548 1,517
Desvio-padrao MPa 0,08474 0,12311 0,10677 0,12616
Deformagcéo - 0,001638 0,001701 0,001668 0,001849
Desvio-padrao - 0,00006011 0,0001241 0,0001275 0,0001491
Area mm2 2,672 2,940 1,587 1,612
Area mm2 0,09834 0,4025 0,02891 0,02118

Tabela 4. Testes F e T para verificagcao dos valores de variancia e média de forga, tenséo,
deformacéo e area das bateladas de ensaios, no nivel 5 da regido elastica das amostras PP-100
em que F é a estatistica calculada, P o p-valor, e HIP a hipétese, em que IGUAIS significam que

os valores podem ser considerados estatisticamente iguais e DIF estatisticamente diferentes.

TESTE F - VARIANCIAS TESTE T - MEDIAS
BATELADA 2E1 3E2 4E3 2E1 3E2 4E3

F P HIP F P HIP F P HIP T P HIP T P HIP T P
FORCA 4375 0,091 IGUAIS 4,371 0,091 IGUAIS 4,026 0,103 IGUAIS 0431 0678 IGUAIS 0,309 0,765 IGUAIS 0,102 0921 IGUAIS

_ F P HIP F P HIP F P HIP T P HIP T P HIP T P
TENSAG 2,111 0,244 IGUAIS 1,329 0,395 IGUAIS 1,396 0,377 IGUAIS 0,538 0,605 IGUAIS 9,845 0,000 DIF. 0419 0686 IGUAIS

e F P HIP F P HIP F P HIP T P HIP T P HIP T P
4261 0,095 IGUAIS 1,056 0,480 IGUAIS 1,368 0,384 IGUAIS 1,019 0,338 IGUAIS 0415 0689 IGUAIS 2,068 0,072 IGUAIS

F P HIP F P HIP F P HIP T P HIP T P HIP T P
AREA 16,749 0,009 DIF. 193,752 0,000 DIF. 1,863 0,281 IGUAIS 1,443 0223 IGUAIS 7,495 0,002 DIF. 1552 0,159 IGUAIS

Fonte: Autoria propria (Excel©2016).
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Na Figura 22-A, é facil observar que, se fossem avaliados os valores de
forca versus deformacdo, o coeficiente de correlacdo obtido seria de 0,90.
Observa-se também um desvio maior nos dados referentes a batelada 2 que, se

fosse retirada, aumentaria a correlacao para 0,94, mostrado na Figura 22-B.

Figura 22. Correlacéo forca versus deformacéo das amostras PP-100.
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Fonte: Autoria propria. (Excel©2016).

A diferenga nos valores de &rea pode ser visualizada nos dados de
medicdes pré-ensaio, ja discutidos, em que os valores de espessura das
bateladas 3-4 exibem perfis similares a distribuicdo de Dirac.

Como as bateladas 3-4 tiveram menores indicacdes para a espessura, de
0,10 mm, enquanto as 1-2 tiveram uma média de leitura de 0,15 mm, por
consequéncia o0 modulo de elasticidade 3-4 foi maior, com o0 aumento da
inclinacdo. Como as amostras PP-100 eram do mesmo lote, podemos explicar
essa diferenca principalmente devido ao comportamento da PDF, que, como ja
discutido, pode ter tido forte influéncia da resolugcéo do equipamento e da leitura
do operador.

Isso faz sentido quando destrinchamos a relagéo da area A com a tenséo
o, mostrada na Equacao 11 e Figura 23. Na deducao da Equacao da area da
sessdao transversal (Equacgdes 20 a 20.4), vemos a relacdo entre o diametro D,
e a espessura da parede, e,. Quanto menor a espessura, menor sera a area,
consequentemente, como vimos na discussdo anterior, maior a tensao,
consequentemente logo maior a inclinacdo da regido linear da curva de tensdo

versus deformacgédo, gerando um maior valor do modulo de elasticidade.
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Bloco de equacbes 20. Relacdo entre a tensdo e a | Figura 23. Representacdo da sessédo

espessura da parede. transversal de um tubo.

o= E (Eq.11) f Espessura da parede

€p

(Eq.20)

A= n(&)z - (%)2, sendo o d; = (D, — 2ep)

2 (Eq.20.1)
Logo,
D.\? D, — 2e,\?
a=n(3) (557
(Eq.20.2)
2 DE L G %
A =T[T—7IT+7I4DeZ—TL’4 7
(Eq.20.3)
A =mnD.e, — me?
oro (Eq.20.4)
Fonte: Adaptado de (78,92) Fonte: autoria propria (Paint3D©2016)

6.3.2.2 IDENTIFICACAO DA DISTRIBUICAO DE PROBABILIDADE

Da mesma forma que foi feito para as medicdes pré-ensaio, os perfis das
PDF’s das variaveis de entrada, tensao e deformacéo, foram avaliados. Foram
aplicados também testes estatisticos para confirmacdo da distribuicdo. Sera
detalhado somente a variavel de entrada tensdo, para evitar que a discusséo
figue muito extensa, visto que a tratativa de ambas foi similar. Sera detalhado
somente a discussao das amostras PP-100; o resultado das outras amostras
avaliadas sera dado em resumo na discusséo da conformidade, no capitulo 7.

O primeiro passo foi a analise de frequéncia, ponto a ponto da regido
linear. Na Figura 24 sdo mostrados os pontos 5, 8, 11, 14 e 17. Podemos ver a
analise considerando as 4 bateladas em conjunto (1-4), totalizando 20 medi¢des
de tenséo por nivel (5 corpos de prova por batelada). Foi possivel visualizar o
perfil de duas distribuicbes, que corrobora com interpretagcao da formacéo de
dois grupos distintos, ja feita na correlacédo dos dados. Portanto foi feita a analise
dos ensaios separadamente (1-2 e 3-4), sendo esses perfis mostrados também
na Figura 24. Vale lembrar que melhores resultados seriam obtidos seguindo a

premissa do minimo de 50 observacfes para analise da frequéncia.
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Figura 24. Histogramas dos niveis 5,8,11,14 e 17 da regido linear, com avaliacdo da

variavel tensao das amostras PP-100.
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Fonte: Autoria propria. (Excel©2016).

O teste estatistico utilizado para confirmacéo da distribuicdo normal foi o

teste de Shapiro-Wilk. Os resultados utilizando-se os dados 1-4 sdo mostrados

na Tabela 5. E um dos testes estatisticos mais utilizados para verificacédo da

normalidade. Publicado em 1965 (100), dita que a hip6tese nula do teste é que

os dados seguem, pelo menos aproximadamente, a distribuicdo normal. Ele é

especifico para essa distribuicdo e tem alto poder de deciséo, porém é limitado

a amostragens com tamanho entre 3 a 50 amostras. Outras desvantagens sao
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que dificilmente rejeitara a hipétese nula para amostras pequenas, ou tende a
rejeita-la quando os resultados apresentam pequenas discrepancias quanto a
normalidade em amostras muito grandes (101).

O teste se baseia em obter a estatistica do teste Dy, e compara-la com o
valor Tabelado para um determinado nivel de confianga. Se o valor da estatistica
calculado for menor do que o valor Tabelado, temos evidéncias para rejeitar a
hipdtese nula, ou seja, os dados ndo se aproximam de uma distribuicdo normal

(96). A estatistica € calculada a partir das Equacdes do bloco 21.

Bloco de equacdes 21. Calculo da estatistica de Shapiro-Wilk.

oo b? (Eq.21)
R (g — )2
bpar = Z:l:/i an—1+1(xn—i+1 - xi) (Eq211)
(n+1)/2
bl’mpar = Z an—1+1(xn—i+1 - xi) (Eq212)

i=1

Fonte: (95,96)

Os valores de a sdo tabelados e os valores de x; devem ser ordenados de
forma crescente, visto que, de acordo com as equacdes, a diferenca depende da
posicdo de cada medida (96,95). O calculo de b é diferente para um namero de

amostras, se par ou impar.

Tabela 5. Resultados dos testes de Shapiro-Wilk para os ensaios 1-4, nos pontos da regido

linear para a variavel tenséo, para um n=20, alfa= 0,05, valor Tabelado = 0,905.

Ponto da regido Média b 2 Estatistica Hipotese nula
linear Z(xi = %) Dgy
i=1
5 1,190 1,474 2,54 0,855 rejeita
6 1,834 2,284 6,10 0,856 rejeita
7 2,471 3,106 11,15 0,865 rejeita
8 3,058 3,876 17,16 0,876 rejeita
9 3,619 4,678 24,72 0,885 rejeita
10 4,154 5,428 33,13 0,889 rejeita
11 4,645 6,071 41,31 0,892 rejeita
12 5,138 6,769 51,06 0,898 rejeita
13 5,641 7,546 63,05 0,903 rejeita
14 6,094 8,292 75,77 0,908 aceita
15 6,533 8,882 86,71 0,910 aceita
16 7,014 9,468 98,64 0,909 aceita
17 7,471 10,08 111,99 0,908 aceita

Fonte: autoria propria (Excel©2016)
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Como observado na Tabela 5, entre os pontos 1 a 13 da faixa linear, a
distribuicdo obtida ndo pode ser considerada similar a normal, com a hipétese
nula rejeitada. Isso acontece porque o valor obtido da estatistica p,, € menor do
que o valor tabelado, igual a 0,905 para um nivel de significancia de 5%. Entre
0s pontos 14 a 17, a hipétese é aceita, e as distribuicbes obtidas para esses
pontos podem ser consideradas similares a normal. Isso parece contraditorio
inicialmente, visto que partimos do pressuposto que existem duas distribuicdes
distintas, formadas pelas bateladas 1-2 e 3-4. Entretanto, podemos nos valer do
teorema central do limite, que diz que, para um grande numero de variaveis
aleatérias independentes, com variancia finita, a soma e a média obedecem
aproximadamente a distribuicdo normal, ndo importando qual seja a distribuicdo
a que a variavel pertenca inicialmente (94,102). No caso dos pontos 14 a 17, o
teorema parece prevalecer. Isso provavelmente pode ser justificado por uma
menor variancia associada a esses pontos. Ja para 1-2 e 3-4 separados,
obtemos distribuigdes similares a normal em todos os pontos. Esses resultados
podem ser vistos no Anexo 10.

Até o final do da discusséo dos resultados, os dados das bateladas 1-4
agrupados ainda serdo avaliados, para fins de discussdo. E importante fazer
essa avaliacdo para que seja levantada a importancia de cada um dos itens
argumentados nesse trabalho e do seu impacto nos resultados finais, inclusive
na avaliacdo da incerteza de medicdo. Como ja dito, o objetivo da avaliacdo das
4 bateladas simultaneamente é fazer a estimacao da precisao intermediaria. Por
mais que nessa condicao de precisdo seja intrinseco variacdes entre os dias e
entre operadores, por exemplo, 0 bom senso sempre deve guiar se é possivel

utilizar todos os dados ou ndo, além da analise estatistica.

6.3.2.3 ESTATISTICA DESCRITIVA

Como ja mencionado no item 6.3.1, os momentos da distribuicdo s&o
parametros que podem ser considerados um “resumo” da distribuicdo de
probabilidade. Considerando que as flutuacbes observadas nos dados
representam a realidade da natureza experimental da medicdo e que cada
observacédo pode ser igualmente provavel, podemos dizer que a média amostral

X se aproximara da média populacional u,, podendo o mesmo ser dito do desvio-
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padrdao amostral s, (98). Logo, o primeiro momento € representado pelos
parametros de posi¢cdo, como a média e a mediana, e 0 segundo momento é
representado pelos parametros de dispersdo, como a variancia, os quartis e o
desvio padréo.

O terceiro momento, a assimetria, € um item indicador de onde os dados
se concentram, se a direita (positiva) ou a esquerda (negativa) da média, ou seja,
abaixo ou acima da média, respectivamente. A assimetria pode ser medida pelo
coeficiente de assimetria de Fisher, g,, interpretado como g, =0 para a
distribuicdo simétrica, g, > 0 para a assimétrica positiva e g, <0Opara a
assimétrica negativa (95).

J& a curtose, 0 quarto momento, representa o quao espalhados estéo os
dados em torno da média. Para as curvas platicurticas, o achatamento € maior
do que o de uma curva padrdo (chamadas mesocdurticas. Para as curvas
leptocdrticas, o grau de achatamento é menor. A curtose pode ser interpretada
numericamente através do coeficiente de curtose de Fisher, g,, interpretado
como g, = 0 para a distribuicdo normal padrdo, g, > 0 para as leptocurticas e
g2 < 0 para as platicurticas (93,95). Ambos os coeficientes sdo mostrados no
bloco de equacdes 22. J4 a Tabela 6 resume todos os parametros obtidos para
cada ponto da regido linear da variavel tensdo das amostras PP-100, para 0s
ensaios agrupados e separados nos grupos 1-2 e 3-4.

Bloco de equagbes 22. Calculo dos momentos de assimetria e curtose através dos

coeficientes de Fisher.

o nzomM (Eq.22)
N=m-1)-m-2-s °©

Y (g —x)° (Eq.22.1)

M, =
3 n

3 n?-(n+1)-M, _ (n—1)>? (Eq.22.2)
BTG =2 n-3)st > m-2) n-3) ¢

Y —x0)* (Eq.22.3)

M, =
4 n

Fonte: (90,91)
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Tabela 6. Valores de média, mediana, variancia, desvio padréo, quartis, assimetria e curtose das amostras PP-100 agrupadas e separadas nos grupos

Ponto Unidade 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Variancia MPa? 0,1339 0,3209 0,5868 0,9032 1,3012 1,7435 2,174 2,687 3,318 3,988 4,564 5,192 5,894
D-Padrao MPa 0,3659 0,5665 0,7660 0,9504 1,1407 1,3204 1,474 1,639 1,822 1,997 2,136 2,278 2,428
cv % 30,74 30,88 31,00 31,08 31,52 31,78 31,74 31,90 32,30 32,77 32,70 32,49 32,50
Média MPa 1,190 1,834 2,471 3,058 3,619 4,154 4,645 5,138 5,640 6,094 6,533 7,014 7,471
Mediana MPa 1,161 1,740 2,322 2,852 3,360 3,890 4,412 4,887 5,364 5,799 6,259 6,717 7,165
1° Quartil MPa 0,8523 1,306 1,762 2,216 2,609 3,000 3,366 3,729 4,098 4,424 4,748 5,110 5,438
2° Quartil MPa 1,161 1,740 2,322 2,852 3,360 3,890 4,412 4,887 5,364 5,799 6,259 6,717 7,165
3° Quartil MPa 1,561 2,410 3,195 3,896 4,631 5,345 5,919 6,511 7,167 7,753 8,289 8,929 9,527
4° Quartil MPa 1,661 2,566 3,489 4,330 5,192 5,969 6,648 7,347 8,110 8,802 9,425 10,078 10,740
Assimetria - 0,005502 0,04329 0,06562 0,06985 0,06411 0,05316 0,02739 0,01141 -0,00416 -0,02162 -0,03749 -0,04074 -0,03493
Curtose - PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI
Variancia MPa? 0,0103 0,0233 0,0466 0,0804 0,1288 0,1918 0,2627 0,3497 0,4554 0,5805 0,6932 0,7914 0,8756
D-padréo MPa 0,1014 0,1527 0,2158 0,2836 0,3589 0,4380 0,5125 0,5913 0,6748 0,7619 0,8326 0,8896 0,9357
cv % 11,95 11,67 12,23 12,96 13,91 14,82 15,50 16,18 16,90 17,75 18,08 17,94 17,73
Média MPa 0,848 1,308 1,765 2,188 2,579 2,955 3,307 3,654 3,994 4,292 4,606 4,958 5,277
Mediana MPa 0,846 1,295 1,758 2,213 2,595 2,984 3,356 3,722 4,080 4,388 4,716 5,080 5,394
1° Quartil MPa 0,8054 1,258 1,686 2,025 2,416 2,779 3,110 3,448 3,797 4,105 4,394 4,722 5,025
2° Quartil MPa 0,8461 1,295 1,758 2,213 2,595 2,984 3,356 3,722 4,080 4,388 4,716 5,080 5,394
3° Quartil MPa 0,9266 1,421 1,921 2,393 2,843 3,277 3,680 4,073 4,465 4,835 5,202 5,598 5,947
4° Quartil MPa 0,966 1,498 2,080 2,596 3,059 3,553 4,018 4,444 4,852 5,231 5,623 6,036 6,415
Assimetria - -1,113 -0,8767 -0,5031 -0,4240 -0,4034 -0,4054 -0,4848 -0,6143 -0,7623 -0,9022 -0,9425 -0,9058 -0,8712
Curtose - LEPTO LEPTO LEPTO LEPTO PLATI PLATI PLATI PLATI LEPTO LEPTO LEPTO LEPTO LEPTO
Variancia MPa? 0,0124 0,0380 0,0851 0,1451 0,2173 0,2948 0,3469 0,4291 0,5227 0,6228 0,6903 0,7755 0,8702
D-padréo MPa 0,1114 0,1950 0,2916 0,3809 0,4662 0,5430 0,589 0,655 0,723 0,789 0,831 0,881 0,933
cv % 7,27 8,26 9,18 9,70 10,01 10,14 9,84 9,89 9,92 10,00 9,82 9,71 9,65
Média MPa 1,532 2,361 3,177 3,928 4,658 5,353 5,084 6,622 7,287 7,896 8,460 9,070 9,665
Mediana MPa 1,568 2,424 3,227 3,047 4,690 5,409 6,012 6,620 7,288 7,876 8,419 9,060 9,664
1° Quartil MPa 1,449 2,262 3,082 3,807 4,474 5,101 5,692 6,309 6,930 7,498 8,013 8,572 9,141
2° Quartil MPa 1,568 2,424 3,227 3,947 4,690 5,409 6,012 6,620 7,288 7,876 8,419 9,060 9,664
3° Quartil MPa 1,595 2,501 3,408 4,247 5,040 5,821 6,506 7,214 7,927 8,615 9,215 9,868 10,523
4° Quartil MPa 1,661 2,566 3,489 4,330 5,192 5,969 6,648 7,347 8,110 8,802 9,425 10,078 10,740
Assimetria - -0,6641 -0,9727 -1,078 -1,065 -0,9913 -0,8645 -0,7286 -0,6966 -0,6389 -0,6028 -0,5284 -0,5631 -0,5290
Curtose - PLATI PLATI LEPTO LEPTO LEPTO LEPTO LEPTO PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI PLATI

Fonte: autoria propria (Excel©2016)
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Podemos observar que os formatos dos histogramas obtidos, tanto para o
perfil agrupado quanto separados, indicam distribuicbes assimétricas. Nesses
casos 0s parametros da média e mediana ndo serdo idénticos, como seria a
interpretagcéo caso a distribuicdo fosse simétrica, como a normal (94,102). Isso
pode ser confirmado também através dos valores do coeficiente de Fisher,
mostrados na Tabela 6, que variam em sua maior parte entre -1 e 1, indicando a
assimetria, porém, certa similaridade com a normal. Coeficientes fora dessa faixa
apontariam para um alto grau de assimetria (90,91).

Comparando-se os ensaios agrupados e separados, pode-se observar que
a curtose muda para alguns pontos. Quando agrupados, todos os pontos
apresentam a curtose platicurtica, ou seja, mais achatada, com indice de Fisher
menor que zero. Quando avaliados separadamente, os grupos indicam curtoses
leptocurticas na maior parte dos pontos. Ja o desvio-padréao dos dados 1-4, mais
facilmente visualizado através do coeficiente de variacdo (CV) calculado, varia
entre 30,74 % a 32,50 %. Esse alto desvio-padrdo pode ser explicado pela
juncéo dos grupos. A andlise dos grupos separados apresenta desvios-padrbes
similares, no geral as bateladas 1-2 com valores menores. Nesse momento, 0
CV pode gerar interpretacfes equivocadas, visto as bateladas 3-4 ficaram entre
7,27 % a 10,01%, enquanto que o do grupo 1-2 ficou entre 11,67 % a 17,94%.

Isso ocorre porgque o CV é calculado utilizando-se a média como referéncia, CV =

S;f, e a média 3-4 é bem maior, diminuindo assim o valor encontrado.

A andlise da estatistica descritiva através dos seus parametros é
esclarecedora e diz muito sobre os dados. Entretanto, a anélise grafica pelo box-
plot une essas informacdes, além da capacidade dessa ferramenta em indicar
possiveis outliers, tema que sera discutido mais a frente.

Na Figura 24, podemos ver o grande espalhamento dos dados pelo
tamanho da caixa, refletindo o desvio-padrdo. A assimetria € representada pelos
tamanhos diferentes dos bragcos das caixas, além das diferentes posi¢cdes da
mediana (linha que divide a caixa) e a média (x representado no centro da caixa).
Os quartis também estdo representados, delimitando as extremidades e a

mediana.
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Figura 25. Graficos box-plot representam os parametros da estatistica descritiva para as

bateladas 1-4 da amostra PP-100. Representados os graficos dos niveis 5, 8, 11,14 e 17.
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Na Figura 25, podemos ver o grande espalhamento dos dados pelo
tamanho da caixa, refletindo o desvio-padrdo e a curtose platicurtica. A
assimetria é representada pelos tamanhos diferentes dos bracos das caixas,
além das diferentes posi¢cdes da mediana (linha que divide a caixa) e a média (x
representado no centro da caixa). Os quartis também sao descritos, o primeiro
sendo o inicio da caixa, o segundo a mediana, o terceiro o final da caixa, e o
quarto sendo o final do braco, ou limite superior. O valor minimo dos dados é
dado pelo limite inferior do braco. Na Figura 26 sdo mostrados os graficos 1-2 e
3-4.

Figura 26. Graficos box-plot representam os parametros da estatistica descritiva para as

bateladas 1-2 e 3-4 da amostra PP-100. Representados os graficos dos pontos 5, 8, 11,14 e 17.
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Quando separamos as bateladas em 1-2 e 3-4, podemos ver o menor
espalhamento dos dados pelo menor tamanho da caixa. Os bragcos continuam
de tamanhos diferentes, porém o valor da média se aproximou da mediana. Essa
contradicdo pode ser explicada pelo surgimento dos pontos discrepantes, ou
outliers, que séo representados no box-plot fora da caixa e além dos bracos.
ApoOs os testes adequados, que serdo realizados no proximo item, se esses
pontos forem confirmados como discrepantes, poderéo ser retirados e uma nova
andlise da assimetria pode indicar valores mais préximos de zero do coeficiente

de Fisher, acarretando em bracos mais simétricos no box-plot.

6.3.2.2.1 IDENTIFICACAO DE OUTLIERS

A deteccao de outliers na analise dos dados experimentais é essencial,
visto que a presenca desses pode dificultar a andlise, alterando de forma
significativa a interpretacédo dos resultados. Segundo DE FREITAS (2019) apud
KUMAR; TAN; STEINBACH (2009), (103,104), os outliers podem ocorrer devido
a trés principais causas, sendo elas a variacao natural dos dados, erros de coleta
durante a medicdo, como erro humano, por exemplo, ou presenca de ruido, além
de dados de diferentes distribuicdes.

Através da analise do box-plot j& foram identificados alguns possiveis
outliers. Mesmo com essa indicacdo, podem ser realizados mais testes. Se
confirmados, esses pontos devem ser excluidos. Um teste ndo € complementar
ao outro, mas sim técnicas diferentes para identificacdo dos outliers. Existem
varios testes, porém o mais conhecido é o teste estatistico de Grubbs, que tem
como premissa que os dados estejam distribuidos normalmente.

O teste de Grubbs é definido por uma hipétese nula que diz que ndo
existem outliers no conjunto de dados pertencentes a uma mesma distribuicéo,
e por uma hipotese alternativa que testifica que ha exatamente um outlier no
conjunto de dados. A estatistica de Grubbs para os testes uni-caudais é dada
pelas Equacdes no bloco 23, em que t, € a distribuicdo de Student com alfa
igual a 5%. Ou seja, se o valor calculado da estatistica de Grubbs G for maior
gue o valor critico, o dado suspeito sob analise poderéa ser considerado um outlier
(105).
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A Tabela 7 mostra os resultados obtidos do teste de Grubbs para cada
ponto da faixa linear. Os testes foram feitos para os dados agrupados 1-4 e para
1-2 e 3-4 separados. Para os dados agrupados, nédo foram detectados outliers
(hipbtese nula foi aceita) enquanto que para 0s grupos separados apenas um
dado do ponto 5 (0,6232 MPa) nas bateladas 1-2 foi identificado como outlier
(hipotese nula rejeitada).

Esses resultados podem parecer contraditérios a primeira vista, ja que foi
discutido a formacgao de duas distribuicdes quando os dados sdo analisados em
conjunto. De fato, a definicdo de “outlier” abrange dados que possam ser de
distribuicdes diferentes. Entédo, na teoria, durante o teste uma distribuicdo deveria
excluir os dados da outra. Entretanto, se observamos as Equagdes 23 e 23.1,
para o calculo da estatistica de Grubbs s&o utilizados os valores do desvio-
padrdo e da média, que sdo determinantes para o resultado do teste. Ao
utilizarmos esses parametros especificos dos ensaios agrupados, o teste de

Grubbs acaba por ficar mais “amplo”, e ndo detecta os outliers.

Bloco de equag@es 23. Estatistica do teste unicaudal de Grubbs.

X~ Xmin (Eq.23)
SX

G = £ ¥min (Eq.23.1)
SX

. (N —1) 2y (Eq.23.2)
VN ((N=2)+t2,

Fonte: (101).

Quando separamos 0s grupos, o desvio-padrao e a média se tornam mais
“sensiveis”, e tem mais facilidade em detectar possiveis outliers. Isso é mostrado
também nos graficos de box-plot, em que nos dados agrupados também néo
detecta outliers, enquanto que nos grupos separados detecta alguns possiveis.
Como dito, os testes ndo sdo complementares, porém podem ser utilizados em

conjunto para a identificagdo de dados discrepantes suspeitos.



Tabela 7. Identificacdo de outliers nas bateladas 1-2 e 3-4 através do Teste de Grubbs.
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3-4
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Ponto Unidade 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Min. Maéx. Min. Max. Min. Max. Min. Méx. Min. Méx. Min. Max. Min. Max. Min. Méx. Min. Max. Min. Max. Min. Méx. Min. Max. Min. Max.
sus\;/lei(t)(; MPa 0,6232 0,966 09784 1,498 1,3287 2,08 1,6444 2596 1,941 3,059 2,2407 3,553 12,4801 4,018 2,626 4,444 12,7288 4,852 2,7769 5,231 29243 5,623 3,1809 6,036 3,4246 6,415
Média MPa 0,848 1,308 1,765 2,188 2,579 2,955 3,307 3,654 3,994 4,292 4,606 4,958 5,277
padrg(; Mpa 0,1014 0,1527 0,2158 0,2836 0,3589 0,438 0,5125 0,5913 0,6748 0,7619 0,8326 0,8896 0,9357
G - 2,221 1,158 2,158 1,245 2,022 1,46 1918 1438 1,778 1,337 1632 1,365 1613 1,387 1,739 1,336 1,874 1,272 1,988 1,233 2,02 1,222 1,998 1,212 1,979 1,216
Alfa - 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05
n - 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
a/n = 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005
1-(a/n) - 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995
GL - 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8
t critico - 3,355 3,355 (35355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 BY355 BY355
g critico - 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176
Aceita
hip():]eu'sia«?1 - nao sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim
Ponto Unidade 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Min. Max. Min. Max. Min Max Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Méx. Min. Max. Min. Max.
sus\;gzlitoc: MPa 1,3564 1,661 1,9814 2,566 25632 3,489 3,1085 4,33 3,6602 5,192 4,2263 5,969 4,8067 6,648 5,3305 7,347 58754 8,11 6,3664 8,802 6,8959 9,425 7,3987 10,078 7,9155 10,74
Média MPa 1,632 2,361 3,177 3,928 4,658 5,353 5,984 6,622 7,287 7,896 8,46 9,07 9,665
padré\D(; Mpa 0,1114 0,195 0,2916 0,3809 0,4662 0,543 0,589 0,6551 0,723 0,7892 0,8309 0,8806 0,9329
G - 158 1,155 1,947 1,051 2,104 1,069 2,151 1,055 2,141 1,146 2,076 1,133 1,998 1,129 1,972 1,107 1,953 1,138 1,938 1,149 1,882 1,162 1,898 1,145 1,875 1,152
Alfa - 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05
n = 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
a/n - 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005
1-(a/n) - 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995 0,995
GL - 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8
t critico - 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355 3,355
g critico - 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176 2,176
Aceita
hipt‘J::eusi;a1 - sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim sim
Fonte: autoria propria (Excel©2016)
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6.3 OBTENCAO DO MODULO DE YOUNG

6.4.1. POP PELO MMQUP

Apds a analise dos dados, é possivel esbocar duas situacdes. A primeira,
a utilizacdo dos dados em conjunto 1-4, obtendo possivelmente uma maior
incerteza associada; ou a separacdo dos dados e utilizacdo de um deles, com
menor incerteza. Ambas ser&o analisadas e suas interferéncias no resultado final
serdo debatidas.

Os dados obtidos da faixa linear do ponto 5 ao 17 para as variaveis de
entrada sdo mostrados resumidamente na Tabela 8. A planilha utilizada para o
célculo do MMQUP é mostrada no Anexo 2. Os resultados obtidos do modulo de
Young e desvios associados aos parametros ajustados sdo mostrados na Tabela
9, juntamente com o resultado pelo MMQUO. A regressao pelos dois métodos
também é mostrada na Figura 27.

Voltando a escolha do MMQUP como método para o calculo do médulo de
Young, introduzido no item 6.1.3, foi considerada a regra citada no Bloco de
equacdes 14, em que, para utilizacdo do método univariado devemos ter 3Eu,; <
u,;. Isso foi verdade para a maior parte dos pontos na andlise dos ensaios
agrupados, em que essa premissa foi aceita. Entretanto, para as bateladas
separadas isso ja ndo acontece, visto que os valores de desvio-padrdo obtidos
foram bem menores com relacédo aos obtidos na analise dos dados agrupados 1-
4. Enfim, a escolha entre o método univariado ou bivariado deve ser feita pelo
analista, e a partir dessa regra a escolha é feita com o risco sendo reconhecido.

Com relacdo a escolha do método ponderado, como ja discutido, ha a
vantagem em nao ser necessario provar a homocedasticidade ou ignorar a
heterocedasticidade. O uso do ponderador permite darmos preferéncia aos niveis
com menor variancia em detrimento daqueles com maior (42).

Na Tabela 9 podemos ver as diferencas entre o método classico e o
ponderado, tanto nos valores dos moédulos de elasticidade em si quanto nos
valores dos seus desvios-padréo. Na Figura 27 € possivel visualizar com clareza
a relacéo dos ponderadores, mostrados na Tabela 8, e das variancias em cada
ponto da faixa linear, enquanto que no método classico as variancias séo

consideradas iguais em todos os pontos.
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Tabela 8. Dados experimentais obtidos da regido linear da curva de tensdo versus

deformacéo e dados de tensdo ajustados com a regressao pelo MMQUO e MMQUP, para 1-4, 1-

2 e 3-4.

Ponto

© 0w N o u

11
12
13
14
15
16
17

Ponto

© 0 N o O

11
12
13
14
15
16
17

Ponto

© 0w N o O

10
11
12
13
14
15
16
17

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

0,001714
0,002304
0,002871
0,003416
0,003946
0,004464
0,004974
0,005479
0,005980
0,006480
0,006978
0,007475
0,007972

0,001670
0,002244
0,002796
0,003328
0,003843
0,004347
0,004844
0,005336
0,005825
0,006311
0,006796
0,007281
0,007764

0,001759
0,002364
0,002945
0,003505
0,004048
0,004580
0,005103
0,005622
0,006136
0,006649
0,007160
0,007670
0,008180

Dados experimentais

Bateladas 1-4

Se

0,000138
0,0001845
0,0002292
0,0002725
0,0003151
0,0003561
0,0003967

0,000437
0,0004765
0,0005164

0,000556
0,0005951

0,000635

Bateladas 1-2

Se

0,00009770
0,0001289
0,0001589
0,0001885
0,0002174
0,0002458
0,0002733
0,0003010
0,0003286
0,0003556
0,0003830
0,0004095
0,0004374

Bateladas 3-4

Se

0,0001620
0,0002175
0,0002708
0,0003219
0,0003726
0,0004211
0,0004693
0,0005169
0,0005634
0,0006108
0,0006575
0,0007041
0,0007510

(e
MPa
1,190
1,834
2,471
3,058
3,619
4,154
4,645
5,138
5,640
6,094
6,533
7,014
7,471

(e}
MPa
0,8734
1,308
1,765
2,188
2,579
2,955
3,307
3,654
3,994
4,292
4,606
4,958
5,277

(o

MPa
1,532

2,361
3,177
3,928
4,658
5,353
5,984
6,622
7,287
7,896
8,460
9,070
9,665

So
MPa
0,3659
0,5665
0,7660
0,9504
1,141
1,320
1,474
1,639
1,822
1,997
2,136
2,278
2,428

So

MPa
0,1014

0,1527
0,2158
0,2836
0,3589
0,4380
0,5125
0,5913
0,6748
0,7619
0,8326
0,8896
0,9357

Ss
MPa
0,1114
0,1950
0,2916
0,3809
0,4662
0,5430
0,5890
0,6551
0,7230
0,7892
0,8309
0,8806
0,9329

S%
MPa?
0,1339
0,3209
0,5868
0,9032
1,301
1,744
2,174
2,687
3,318
3,988
4,564
5,192
5,894

S%
MPa?
0,01029
0,02331
0,04658
0,08043
0,1288
0,1918
0,2627
0,3497
0,4554
0,5805
0,6932
0,7914
0,8756

S2
MPa?
0,0124
0,0380
0,0851
0,1451
0,2173
0,2948
0,3469
0,4291
0,5227
0,6228
0,6903
0,7755
0,8702

Cv
%
30,74
30,88
31,00
31,08
31,52
31,78
31,74
31,90
32,30
32,77
32,70
32,49
32,50

Cv

%
11,61%

11,67%
12,23%
12,96%
13,91%
14,82%
15,50%
16,18%
16,90%
17,75%
18,08%
17,94%
17,73%

Cv

%
7,269%

8,258%
9,180%
9,698%
10,01%
10,14%
9,844%
9,892%
9,921%
9,995%
9,821%
9,709%
9,652%

=

e T T e S S e N

Wi

1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000

Wi

1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000
1,000

MMQUO

cajustado
MPa
1,297
1,884
2,449
2,992
3,519
4,035
4,543
5,046
5,545
6,043
6,539
7,034
7,528

MMQUO

cajustado

MPa
0,9538

1,368
1,766
2,149
2,521
2,885
3,243
3,598
3,950
4,301
4,650
5,000
5,348

MMQUO

cajustado
MPa
1,681

2,445
3,180
3,887
4573
5,244
5,906
6,561
7,211
7,859
8,505
9,149
9,793

regra de
ouro

MMQBV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV

regra de
ouro

MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQUV
MMQUV
MMQBV

regra de
ouro

MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQUV
MMQUV
MMQBV

5,813
2,425
1,326
0,8616
0,5981
0,4463
0,3580
0,2896
0,2345
0,1951
0,1705
0,1499
0,1320

Wi

6,274
2,768
1,386
0,8024
0,5011
0,3365
0,2457
0,1846
0,1417
0,1112
0,0931
0,0816
0,0737

Wi

7,168
2,340
1,046
0,6129
0,4093
0,3017
0,2564
0,2072
0,1701
0,1428
0,1288
0,1147
0,1022

MMQUP

Oajust.
MPa
1,214
1,829
2,420
2,989
3,541
4,081
4,613
5,140
5,662
6,184
6,701
7,221
7,739
MMQUP

Sajust.
MPa
0,8856

1,317
1,732
2,132
2,519
2,898
3,271
3,641
4,008
4,374
4,738
5,103
5,466

MMQUP

Sajust.
MPa
1,557

2,348
3,107
3,839
4,548
5,242
5,926
6,604
7,276
7,946
8,614
9,280
9,946

Regra de
ouro

MMQBV
MMQBV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV
MMQUV

regra de
ouro

MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV

regra de
ouro

MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
MMQBV
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Tabela 9. Resultados obtidos do médulo de Young e seus desvios-padrdo associados.

) A MMQUO MMQUO MMQUO MMQUP MMQUP MMQUP
Método Unidade (1-4) 1-2) (3-4) (1-4) 1-2) (3-4)
Médulo de

Elasticidade Mpa 995,8 719,4 1263,4 1035,1 755,3 1306,4
IDESIR- MPa 11,8 8,6 12,7 11,1 9,3 12,3
padrdo

Intercepto MPa -0,4103 -0,2401 -0,5413 -0,5542 -0,3856 -0,7405
DEEe- MPa 0,0623 0,0446 0,06910 0,0586 0,04856 0,0666
padréo
Desvio-
padréo MPa 0,08734 0,05877 0,09109 0,05891 0,03728 0,06089
residual
Clreleietie 0,9985 0,9984 0,9989 0,9987 0,9986 0,9990

de correlacéo
Fonte: autoria propria (Excel©2016)

Figura 27. Gréficos de regresséo pelos métodos MMQUO (considera variancias iguais) e
MMQUP (usa o valor real das variancias para o calculo dos ponderadores).
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Fonte: Autoria propria. (Excel©2016).

6.4.2. POP’S ABORDADOS PELA LITERATURA

Como citado no item 6.1.4, na literatura consultada s&o utilizados
basicamente dois procedimentos para obtencao dos valores de médulo de Young.
O primeiro e mais citado é a utilizacdo da relacdo E = Aog/Ae, chamado de D no
Quadro 6, usando os dados obtidos do MMQUP; o segundo, método C, os valores
médios de mdédulo gerados pelo software da maquina universal. Os resultados
obtidos nos dois casos sdo mostrados na Tabela 10.

Para o procedimento D, realizou-se, a partir da faixa linear determinada, o
célculo a cada dois pontos consecutivos, obtendo-se 12 resultados de modulo.
Calculou-se entdo os valores de média e desvio-padréo. Ja para o procedimento
C, foram considerados todos os valores obtidos nos 20 ensaios (1-4), e para as

bateladas separadas (1-2 e 3-4) com 10 medi¢des cada uma.
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Tabela 10. Valores para o médulo de Young das amostras PP-100 pelos métodos citados
na literatura.

Resultados do

Resultados do Resultados do

Medicdes E =(1A_2)/As Software E = bo/be gﬁlfgﬁﬁlf(g E = Ag/Ae Software
Bluehill© 1-2) (3-4) Bluehill®
(1-4) 12) (3-4)

Unidade MPa MPa MPa Mpa MPa MPa
1 1092,1 719,1 756,42 719,1 1369,5 1558,9
2 1122,7 819,2 827,8 819,2 1402,6 1234,6
3 1076,3 756,6 796,9 756,6 1341,3 1328,8
4 1059 851,1 758,2 851,1 13445 1422,4
5 1034,5 877,3 745,8 877,3 1308,8 1225,2
6 962,4 720,4 707,8 720,4 1204 1088,2
7 975,2 622,8 705,3 622,8 1231,2 1172,7
8 1001,7 493,9 695 493,9 1293 1304,3
9 907,1 746,5 612,8 746,5 1186,2 1255,7
10 881,5 794,2 647,5 794,2 1103,6 1166,7
11 967,5 1558,9 726,8 - 1196,3
12 920,5 1234,6 659,7 = 1167,9
13 1328,8
14 1422,4
15 1225,2
16 1088,2
17 1172,7
18 1304,3
19 1255,7
20 - 1166,7 - - - -

Média 1000,0 1007,9 720,0 740,1 1262,4 1275,8

Desvio-padréo 77,5 300,7 62,1 113,5 93,4 136,5

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

6.5 ESTIMACAO DA INCERTEZA DE MEDICAO

Apds a obtencdo dos valores do modulo de Young e seus desvios,
podemos iniciar a Ultima etapa proposta da adequacao que € a estimacao da
incerteza de medicéao.

Discutiremos cada uma das abordagens discutidas no item 6.2, iniciando
pelas abordagens citadas da literatura, que mais se aproximam da abordagem
top-down, como j& discutido. Relembrando que nesse caso, a abordagem top-
down ira considerar apenas a contribuicdo da precisao intermediaria. Vale a pena
voltar & definicdo da precisdo intermediaria, que se difere da condicdo de
repetibilidade quando determina que as medi¢bes repetidas podem ser feitas em
um maior periodo de tempo e abrangendo outras condi¢cdes submetidas a
mudancas, como operadores diferentes, por exemplo. Diferente também da
reprodutibilidade, essa abrangendo também diferentes laboratérios e sistemas de

medicao.
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A vantagem da utilizacdo da precisao intermediaria sob as outras condi¢des
€ gue obtemos uma que engloba de forma mais abrangente todas as provaveis
influéncias sob o procedimento de medi¢cdo. Uma desvantagem é a possivel
superestimacdo do valor de incerteza, como pode ter acontecido quando
avaliamos as 4 bateladas da amostra PP-100 em conjunto. O tipo de condi¢édo de
precisao sera escolhido, como sempre, de acordo com o proposito de uso. Nesse
estudo de caso, a intencdo é utilizar a amostra PP-100 como uma referéncia, e
com base nos seus resultados, construir cartas controle para o procedimento de
medicao. Para esse propdsito, a condi¢cdo de precisado intermediaria parece ser a
mais indicada.

Aplicando a equacdo 19, os resultados para os procedimentos C e D

obtidos sdo mostrados na Tabela 11.

Tabela 11. Resultados obtidos do mdédulo de Young e suas incertezas de medicao

associadas, pela abordagem da literatura, das amostras PP-100.

Médulo/MPa Incerteza Médulo/MPa Incerteza Médulo/MPa Incerteza
Procedimento (1-4) relativa/% (1-2) relativa/% (3-4) relativa/%
(1-4) (1-2) (3-4)
D (E = Ag/Ag) (1000,0 + 77,5) 7,8 (720,0 £ 62,1) 8,6 (1262,4 + 93,4) 7,4
C (Software
Bluehillo) (Wil ze H0LL0) A (740,1 + 113,5) — (1275,8 + 136,5) 10.7

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

O calculo pelo POP D produziu incertezas estatisticamente iguais para 0s
trés grupos, o que foi confirmado pelo teste F unicaudal (direito) que gerou p-
valores de 0,23 (comparacao entre 1-4 e 1-2) e 0,27(comparacéao entre 1-4 e 3-4)
para um nivel de significancia de 95%. Em termos relativos, para esse método
variou entre 7,4 a 8,6 %). Ja usando os dados obtidos pelo POP C, a diferenca
entre 0os grupos ja é estatisticamente significativa. O teste F gerou p-valores de
0,0025 (comparacédo entre 1-4 e 1-2) e 0,0098 (comparacdo entre 1-4 e 3-4),
mostrando que 0s grupos possuem incertezas realmente diferentes entre si.
Porém, quando comparamos as incertezas entre as bateladas 1-2 e 3-4, podem
ser consideradas estatisticamente iguais, com p-valor igual a 0,30, com incertezas
relativas de 15,3% e 10,7%, respectivamente, enquanto que para 1-4 a influéncia
da grande disperséo dos dados fica mais evidente, com incerteza relativa de
29,8%.
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Comparando-se os POP’s, o teste F gerou p-valores de 0,000026
(comparacédo entre as bateladas 1-4), 0,032 (comparacao entre 1-2) e 0,12
(comparacéo entre 3-4). Conclui-se que para as bateladas 1-4 e 1-2, os métodos
geram incertezas diferentes, sendo a do POP C maior, enquanto que para a
batelada 3-4 as incertezas entre os dois métodos foram estatisticamente iguais.
Os resultados dos testes F sdo mostrados de forma integral no Anexo 11.

J& pela abordagem bottom-up utilizando apenas a incerteza da inclinacao,

ug,, obtida pelo MMQUP, obtivemos os resultados mostrados na Tabela 12.

Tabela 12. Resultados obtidos do moédulo de Young e suas incertezas de medicao

associadas, pela abordagem bottom-up, das amostras PP-100.

Incerteza Incerteza Incerteza

Médulo/MPa Médulo/MPa Médulo/MPa

Método relativa/% relativa/% relativa/%
(1-4) (1-4) (-2) (1-2) (3-4) (3-4)

MMQUO (995,8 £ 11,8) 1,2 (719,4 + 8,6) 1,2 (1263,4 +12,7) 1,0

MMQUP (1035,1 + 11,1) 1,1 (751,8 + 8,6) 1,1 (1306,4 + 12,3) 0,9

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

Observa-se, a partir desses resultados, que através desse procedimento
(POP A) foram obtidos valores bem menores de incerteza, que, se comparados
com os resultados anteriores, subestimam drasticamente o valor de incerteza.

J& para a segunda abordagem bottom-up desenvolvida, o POP B, foi
necessario, como discutido, utilizar as Equacdes do Bloco 18, para que pudessem
ser incorporados a estimacéo as incertezas relacionadas as medicdes pré-ensaios
e ao sistema de medicdo, como as de resolucéo e calibracdo. Lembrando que
foram usadas, nesse caso, duas formas de calcular a incerteza; a primeira,
chamado de B, considerando os resultados de preciséo intermediaria do diametro
externo e espessura da parede, da inclinacdo e de corre¢do da resolucdo do
paguimetro. A Tabela 14 mostra os formularios de calculo da incerteza combinada
e cada contribuicdo considerada. O Anexo 12 mostra os formularios para a
segunda forma de realizar o célculo, chamado de B2, utilizando somente os dados
de precisédo da area e da inclinagdo. A Tabela 13 compara os dois POP’s. Em
ambos o0s casos, para os valores de area foi necessario acrescentar a equacao

um fator de conversao de milimetros para metros, quadrados, e a forca foi
convertida de kN para MN, visto que o objetivo era obter o médulo em MPa (% =

MPa).
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Na comparacdo entre os procedimentos, tanto o POP B quanto o B2
apresentaram como maior contribuicdo para incerteza final combinada a
contribuicdo da area, ao contrario do imaginado, que seria a de inclinacéo.
Novamente, a area representa um papel importante na interpretacdo dos

resultados de medic&o do estudo de caso.

Tabela 13. Resultados obtidos do médulo de Young e suas incertezas de medicao

associadas, pela abordagem bottom-up, das amostras PP-100.

Médulo/MPa B Médulo/MPa B2

ERIEENES B Incerteza relativa/% B2 Incerteza relativa/%
(1-4) (970,6 + 317,9) 32,7 (970,6 + 288,8) 29,8
1-2) (784,4 £ 171,2) 21,8 (784,3 + 87,3) 11,1
(3-4) (1306,7 + 378,1) 28,9 (1306,3 + 25,4) 1,9

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

Tabela 14. Resultados obtidos do médulo de Young e suas incertezas de medicao
associadas, pela abordagem bottom-up B, das amostras PP-100.

Mddulo de Elasticidade la4d 970,6 MPa

Funcéo Densidade de

Fatores de conversao probabilidade

Grandezas de entrada ou de influéncia - Fontes de incerteza Contribuicéo de incerteza: u(y;xi)

incerteza
Coef.

Descri¢éo Simbolo Valor Fonte unidade Fator Valor Unidade Tipo Nome Divisor k psg(r)?azo Sens. (ci)? u(xi)?(ci)?
i
Inclinagcéo bwr 0,002138 0,00 MN - - MN
Precisdo intermediaria Up 0,0 2,376E-05 MN - - MN A Normal 1 5,644E-10 2,061E+11 116,3
Diametro externo De 5,592 0,00 mm E-3 5,592E-03 m
Preciséo intermediaria Upe 0,00 0,4174 mm E-3  4,174E-04 m A Normal 1 1,743E-07 1,579E-07 2,752E-14
Espessura da parede ep 0,1265 0,00 mm E-3  1,265E-04 m
Precisdo intermediaria Uep 0,00 0,02961 mm E-3  2,961E-05 m A Normal 1 8,766E-10  2,81E-04  2,466E-13
Cgéﬁfi%ge Cesp 0,000 0,05 mm  E3 5000E05 m B Retangular 1732050808 8,333E-10 2,95E-04 2457E-13
Area A 2,203 0,00 mm?  E-6 2,203E-06 m?
Incerteza Combinada ua 0,00 7,210E-07 m? - - m? A Normal 1 5,198E-13 1,942E+17 1,01E+05
Incerteza Ue M2
Combinada Ue 32,7%
Mddulo de Elasticidade la2 784,4 MPa

Funcéo Densidade de

Fatores de conversao probabilidade

Grandezas de entrada ou de influéncia - Fontes de incerteza Contribuicao de incerteza: u(y;xi)

Divisor S Coef

Descri¢éo Simbolo Valor Fonte unidade Fator Valor Unidade Tipo Nome K pS(erl)'Elzo Sens. (éi)z u(xi)?(ci)?
Inclinacéo bwr 0,002201 0,00 MN - - MN
Preciséo intermediaria Up 0,0 2,824E-05 MN - - MN A Normal 1 7,973E-10 1,270E+11 101,3
Diametro externo De 5,992 0,00 mm E-3  5,992E-03 m
Preciséo intermediaria Upe 0,00 0,0666 mm E-3  6,663E-05 m A Normal 1 4,440E-09  2,310E-07 1,026E-15
Espessura da parede ep 0,1530 0,00 mm E-3  1,530E-04 m
Preciséo intermediaria Uep 0,00 0,01703 mm E-3  1,703E-05 m A Normal 1 2,900E-10  3,191E-04 9,254E-14
Cgéif&%ge i 0,000 0,05 mm E-3  5,000E-05 m B Retangular 1,73205 8,333E-10 3,365E-04 2,804E-13
Area A 2,806 0,00 mm? E-6  2,806E-06 m?
Incerteza Combinada ua 0,00 6,115E-07 m? - - m? A Normal 1 3,740E-13  7,814E+16 2,922E+04
Incerteza Ue 171,2

Combinada Ue 21,8%
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Tabela 14 (continuacdo). Resultados obtidos do médulo de Young e suas incertezas de

medicdo associadas, pela abordagem bottom-up B, das amostras PP-100.

Médulo de Elasticidade 3a4 1306,70 MPa
Grandezas de entrada ou de influéncia - Fontes de incerteza Fatores de conversao Funﬁgb[;i“i;izge de Contribuicéo de incerteza: u(y;xi)
Descri¢édo Simbolo Valor Fonte unidade Fator Valor Unidade Tipo Nome Div'i<sor mpEcEE)%(Z)a Seﬁg.e(f.ci)z u(xi)?(ci)?
i
Inclinacéo bwr 0,002090 0,00 MN - - MN
Precis&o intermediaria Up 0,0 1,954E-05 MN = = MN A Normal 1 3,817E-10  3,908E+11 149,2
Diametro externo De 5,192 0,00 mm E-3  5,192E-03 m
Precis&o intermediaria Upe 0,00 0,0868 mm E-3  8,676E-05 m A Normal 1 7,528E-09 9,870E-08 7,430E-16
Espessura da parede ep 0,1000 0,00 mm E-3  1,000E-04 m
Precisao intermediaria Uep 0,00 0,000 mm E-3  0,000E+00 m A Normal 1 0,000E+00 2,46E-04 0,000E+00
Cgéifi;%ge G 0,000 0,05 mm E-3  5,000E-05 m B Retangular 1,73205 8333E-10 2,56E-04 2,132E-13
Area A 1,600 0,00 mm? E-6  1,600E-06 m?
Incerteza Combinada Ua 0,00 4,626E-07 m? m? A Normal 1 2,140E-13 6,673E+17 1,43E+05
Incerteza Ue 3781
Combinada Ue 28,9%

Os valores obtidos no procedimento B2 foram bem menores que os obtidos
no B, justamente devido a adigdo de um maior numero de fontes de incerteza ao
calculo dessa Ultima estimativa. Aqui, vale lembrar o porqué, muitas vezes, a
abordagem bottom-up é mais indicada, visto que acrescenta muito mais
informacdes ao procedimento de medicdo, como em quais etapas pode ser
melhorado ou modificado o procedimento. Podemos observar também que as
medicdes pré-ensaio interferiram bastante para o resultado final. Outro comentario
€ que nem sempre a abordagem top-down ira superestimar os valores de
incerteza, cada caso € um caso.

Baseados entdo em todos esses resultados e observacdes, decidiu-se
utilizar o resultado final das bateladas 1-2 e a abordagem bottom-up B, sendo

assim o modulo de Young da amostra PP-100 igual a (784,4 + 171,2) MPa.
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“O caos € uma ordem por decifrar.” José Saramago.

CAPITULO 7. DECISOES, DECISOES

7.1 AVALIACAO DA CONFORMIDADE

Apéds todas as consideracdes feitas nos capitulos anteriores, finalmente
chegamos a um resultado que, acompanhado da sua incerteza de medicdo e com
0 conhecimento do risco associado a ele, melhor representa os dados coletados
e, por consequéncia, as amostras analisadas. Entretanto, esse resultado
geralmente sO representa algo quando comparado a uma norma, ou limites
impostos. Para esse estudo de caso, foi proposto a criagdo de uma carta controle,
baseada nos resultados da amostra referéncia, a PP-100, pelo fato de ser o
produto convencional com o qual queremos comparar as amostras do produto
produzido pelo Intechlab. A carta controle também é Uutil para verificar se o
processo esta sob controle, possibilitando o monitoramento do mesmo. ISso seria
extremamente Util para a decisdo de quais canudos biodegradaveis poderiam
passar dos testes em escala laboratorial para escala industrial. Além disso, em
estudos futuros, a amostra controle pode ser alterada para melhor representar a
realizada dos canudos produzidos.

Existem varios tipos de carta controle. Como ja discutido na secéo 2.4.2,
0s tipos mais comuns imp&em os limites da carta usando o desvio-padrédo da
grandeza de saida a se medir como base, com a utilizacdo de um fator de k=3 ou
k=2 (105), sendo esse Uultimo muitas vezes utilizado como um limite de alerta. Ndo
vamos entrar em detalhes sobre a construg¢édo da carta controle, visto que ja é um
assunto bastante abordado na literatura. O foco serd em como essa ferramenta
da qualidade pode ajudar a determinar a conformidade do produto, através do
parémetro de controle escolhido, nesse caso o modulo de Young, e do seu
resultado de incerteza. A Figura 28 mostra a carta construida, baseada no valor
escolhido do médulo de Young da amostra PP-100, e os valores encontrados para
as amostras PP-ADT1, PPADT-2 e INTL-29.
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Os valores limites chamados de k3 e k2 foram, respectivamente, o valor
da incerteza expandida do padrdao PP-100 com os fatores k=3 e k=2. As amostras
PP-ADT1 e PP-ADT-2 ficaram dentro dos limites de k2, com valores de modulo
de (941,5 + 200,9) MPa, e (742,9 + 232,2), respectivamente. A amostra INTL-29
com um valor de modulo igual a (271,4 + 25,3) MPa também ficou dentro dos
limites, porém j& na zona de alerta. Essa amostra também apresentou a menor
incerteza, porém € importante dizer que ndo foi avaliada em condigcbes de
precisao intermediaria, e sim de repetibilidade, ja que foi realizada somente uma

batelada de ensaios.

Figura 28. Carta controle para avalia¢gdo da conformidade das amostras analisadas.

1500,0
14000
13000 e o o o - -

12000

____________________________________________________________ === Limite inferior-
k3

===Limite superior

11000

=}
2
=

800,0 k3
' - - -Limite inferior

i k2
00 T === Limite superior

k2
—— padrio

Mdédulo de Young/MPa

a00,0 * PPADT-1

y————————— @ © PPADT-2

® INTL-29

Amostras analisadas

Fonte: autoria propria (Excel©2016)

Podemos interpretar que a amostra INTL-29 tem menor médulo por ser
mais elastica, visto que, quanto menor o médulo, maior a deformacao sofrida ou
suportada pelo material antes do rompimento. Isso pode ser um bom indicador,
no caso dos canudos, ja que ter um menor modulo pode ser vantagem em relacao
ao produto convencional, ja que ele deforma, mas néo se rompe. Por outro lado,
por se deformar mais, pode perder a caracteristica de formato imposta pelo
produto convencional. Ja as amostras PP-ADT1 e PP-ADT2, ambas
biodegradaveis e comerciais, apresentaram moédulos bem similares ao produto
convencional. Isso era esperado, visto a composicdo ser bastante similar ao

produto padréo, o que nao acontece com a amostra INTL-29. Entretanto, para
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uma interpretacdo mais completa com relacdo as propriedades mecanicas do
material, inclusive para tomadas de deciséo referente a producéo e controle de
qualidade, provavelmente seria necessario o levantamento de outras
propriedades, também obtidas no ensaio de tragdo, como resisténcia a tragéo,
ponto de escoamento, etc.

Através da carta, podemos observar como a escolha do método de calculo
da incerteza de medicéo pode afetar nas decisées. Um menor valor de incerteza
do padréo diminuiria os limites da carta. Da mesma forma, a incerteza associada
as amostras podem determinar a sua aceitacao ou reprovacao, de acordo com 0s
limites. A escolha da melhor abordagem, entretanto, ndo pode ser fixada. Ela deve
ser orientada de acordo com o proposito da medi¢cdo e 0s riscos que podem
acompanhar os resultados obtidos.

7.2 CONCLUSOES FINAIS

O ponto principal desse trabalho foi trazer os conceitos chave tanto em
metrologia quanto em qualidade. Seja em um laboratério industrial, ou de
pesquisa, mesmo ndo havendo a intencdo de acreditar um ensaio, mostrar como
dar os primeiros passos para que, a partir dele, sejam obtidos resultados validos.

O estudo de caso discutido aqui € um exemplo de adaptacdo de
procedimento de medicao, visto que hd uma norma para o ensaio de tracdo e que,
nessa referéncia, sdo usados corpos de prova com tamanhos bem especificados,
diferentes dos utilizados no nosso estudo. A propria 17025 prevé a utilizacdo de
métodos e procedimentos adaptados, desde que sejam validados. Nesse ponto,
trago aqui os conceitos de método e procedimento de medicao, definidos no VIM,
em que o método de medicao € a “descricdo genérica duma organizagao logica
de operagdes utilizadas na realizagdo duma medicdo”, e procedimento € a
“descricao detalhada duma medigdo de acordo com um ou mais principios de
medicado e com um dado método de medicdo, baseado num modelo de medicéo
[...]" Q.

Interpretando baseado nessas definicdes, a norma de referéncia ASTM
D638-10 pode ser considerada um procedimento de medi¢cdo, enquanto que o
POP utilizado no estudo de caso é uma adaptacédo desse procedimento, ou um

novo procedimento baseado no método de medicéo original, definido no item 5.3.
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Qualqguer que seja a interpretacéo, se sera acreditado ou néo, é necessario
gue o pesquisador ou gestor sempre tenha em mente o ciclo da qualidade, ou pelo
menos a triade da qualidade. A triade, mostrada no ponto n°® 3 do ciclo, na Figura
1, é formada pela validagcdo de procedimentos, controle de qualidade e a
estimacdao da incerteza de medicéo. Esses trés pilares sédo as bases para qualquer
laboratorio, seja ele um laboratdrio de pesquisa, prestacao de servico ou de um
processo produtivo em larga escala. Sem eles, ndo pode haver decisao, e sem
decisdo ndo ha como haver desenvolvimento, ja que o propésito de uso ndo pode
ser atingido com eficiéncia.

Dito isso, alguns pontos foram levantados durante o estudo de caso na
determinacdo do Médulo de Young, e que podem trazer melhorias para o
laboratério INTECHLAB e para o alcance da triade:

a. Utilizacdo de um paquimetro digital, com uma boa resolucéo,
aumentaria a precisdo nos resultados da medicdo das dimensdes dos
corpos de prova, consequentemente da area da sessao transversal do
corpo de prova; diminuiria também a incerteza de medicdo a essas
medicoes;

b. A calibracdo do sistema de medicao € altamente recomendada; por
mais que a contribuicdo de uma incerteza de calibragéo possa ser pequena,
€ interessante atentar para a possivel correcdo que a calibracdo pode
trazer, visto que atingira variaveis importantes: como forca, area e a
deformacéo.

c. Adocdo de um padrdao de referéncia para controle do ensaio. A
calibracdo dos equipamentos é parte importante nesse controle, porém a
utilizacdo de uma amostra padrédo ou referéncia gera dados importantes
para estimacdo da incerteza de medicao e construcdo da carta controle;

d. Participacdo pelo menos em ensaios interlaboratoriais. Apesar do
ensaio abordado ser uma adaptacdo para teste do produto acabado, &
interessante participar utilizando corpos de prova normalizados. Isso
aumentaria muito o conhecimento do laboratério no ensaio, além de
permitir a comparagdo dos resultados com outros laboratérios
especializados.

e. Adocao da utilizacdo dos softwares como o0 Excel© e a insercao do

RO para analise estatistica dos dados, o que amplia muito a chance de
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identificar problemas nos dados obtidos durante os ensaios, além de

acelerar esse processo do tratamento estatistico, que é o mais exaustivo.

Por fim, um dos principais objetivos das normas de qualidade atuais é que
a ideia de melhoria continua aconteca ndo sé no papel, mas que seja colocada
em prética nos laboratérios. Isso s6 ocorre quando abandonamos velhos dogmas,
que j& funcionaram no passado, mas que precisam ser substituidos por novas
solugdes.

Nesse trabalho, apesar de ser abordado um ensaio rotineiro, a intencao foi
explorar e mostrar todo o potencial escondido em qualquer analise, seja ela
qguimica ou mecéanica, simples ou complexa, e toda a informacéo que pode ser
retirada desses resultados. Foi também mostrar que as ferramentas da qualidade,
como as cartas controle, materiais de referéncia, diagrama de Ishikawa, até
mesmo a norma ISO 17025, entre muitas outras que poderiam ser exploradas
aqui, e que sao utilizadas em grande escala na industria, poderiam ser incluidas
com facilidade e com grandes ganhos na pesquisa académica. Mostrar também
gue o rigor da academia pode ser inserido na industria, de acordo com o proposito,
e que essa troca s6 pode trazer beneficios para a sociedade. Muitas dificuldades
vividas por ambas as partes poderiam ser sanadas com uma maior atencéo e
dedicacao a andlise de dados, metrologia, qualidade e utilizacdo dos softwares

adequados.
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Problema/Metodologia/

Mensurando/Matriz

Referéncias

Abordagens

Incerteza-padréo obtida

Conclusdes

Estimacéo da incerteza de medicédo na determinagéo de cobre em
tecido biolégico; os laboratérios participantes usaram técnicas
variadas como ICP-MS, TIMS, AAS e Voltametria

Feinberg M. et al., Accred. Qual. Assurance (2002), 7, 403 — 408

Modelo matematico

0,033 mg/Kg (absoluta)
1,7% (relativa)

Validacao interlaboratorial

0,087 mg/kg (absoluta)
4,4% (relativa)

As diferencas entre as abordagens se
devem principalmente as diferentes metodologias
utilizadas na validacao interlaboratorial.

EN 933-3:1997/2003, Test for geometrical properties of aggregates —

A amostragem e homogeneidade da

A ) A - N ) . . Modelo matemati 2,6% - -
Estimagdo da incerteza na determinacdo do indice de Part 3: Determination of particle shape — Flakiness index odelo matematico 0 amostra na estimagdo com abordagem matematica se
descamacéo de agregados de concreto através dos métodos de mostraram mais “reais” do que as que foram usadas no
massa e geométrico. Hinrichs, W. (January 2003), Example for estimating the measurement modelo de validag&o interlaboratorial, que apresentou,

o . o
uncertainty in building materials testing Validagéo interlaboratorial 18% por isso, menor desvio.
- ) 3,20 Através do controle interno ou uma
) o ) ) Validag&o intralaboratorial subestimagéo da incerteza, enquanto o resultado do
ISO 11732:2005, Water quality — Determination of ammonium nitrogen . . . . » )
. ~ . L o ) . . ensaio de proficiéncia considera o “pior cenario”. Ja os
Estimagéo da incerteza na determinacdo de amonia em agua, | — Method by flow analysis (CFA and FIA) and spectrometric . o ) B
| o L . o Ensaio de proficiéncia 4,5% dados obtidos com o método top-down durante a
através da técnica fotométrica com iodofenol. determination . .
validag&o intralab podem ser considerados adequados,
Controle de  qualidade por utilizar-se das duas informagdes, tanto do PT quanto
0/
interno 1.5% do controle interno.
As duas abordagens estimaram valores similares de

. ~ . L . . ) . . . . incerteza-padrdo. Nesse caso, o fato dos ensaios

Estimacéo da incerteza de medicdo na analise do teor de zinco | Maroto, A., Boqué, R., Riu, J, F.X. Rius (1999), Evaluating uncertainty o ) . L L )
. . . o B . . Validac&o intralaboratorial 0,30% interlaboratoriais utilizarem a mesma técnica, além da
em ligas metalicas e em materiais de referéncia certificados, in routine " . . N
. . L . amostra utilizada ser muito similar as amostras de
utilizando espectrometria de emisséo 6tica analysis, Trends Anal Chem 18, (9-10), 577-584. . o B "
material de referéncia certificado utilizados durante a
rotina pode ter colaborado para esse resultado.
Validacéo interlaboratorial 0,31%

Estimacéo da incerteza de medicédo com foco na amostragem na
determinagdo de cadmio e fésforo em solo de agricultura,
utilizando as técnicas de espectrometria de absor¢do atdmica
para o cadmio e fotometria pra o fésforo.

Estimation of measurement uncertainty arising from sampling (example
A6),
Eurachem/Eurolab/CITAC/Nordtest Guide (publication expected 2007)

Kurfirrst, U. (Ed.), Solid Sample Analysis — Direct and Slurry Sampling
using GF-AAS nd ETV-ICP, Springer Verlag Heidelberg, New York
1998

Modelo matematico

Cd: 9,1% (relativa)
P: 11% (relativa)

Validag&o intralaboratorial

Cd: 7,7 % (relativa)
P: 12 % (relativa)

As duas abordagens geraram estimativas similares,
porém a abordagem do modelo matematico permite
identificar pontos de melhoria, como por exemplo no
ensaio do fésforo, cujas contribui¢cdes do procedimento
analitico foram mais pronunciadas do que aquelas
associadas a amostragem.

Fonte: Adaptado de (44).




Anexo 2. MMQUP para os dados agrupados da amostra PP-100 (para os dados de tensdo x deformacéao).
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Variancia Peso Estimacdo dos parametros Residuos
. ; - ) o wi= o o . . WiF(xi- L e yie wi(yi- residuo
n X ym | st s e MUST s, | WD | O Gdxwm) | (il | e | WITYYWM)R2 | xwm) ()yl_ Yealeulado | 'y edo | Yoacuado® | mormalizado
ywm
5 |0,001714 | 1,190 | 0,3659 0,1339 7,470 97,11 5,813 0,009964 | 6,920 | -0,001059 | -1,126 | 6,519E-06 7,370 6,932E-03 | 1,220 | -0,02977 | 0,005153 -0,2224
6 | 0,002304 | 1,834 | 0,5665 0,3209 3,116 40,51 2,425 0,005587 | 4,449 | -0,0004694 | -0,4820 | 5,343E-07 0,5634 5,487E-04 | 1,831 | 0,00385 | 0,000036 0,01199
7 | 0,002871 | 2,471 | 0,7660 0,5868 1,704 22,15 1,326 0,003807 | 3,277 | 0,00009768 | 0,1546 | 1,265E-08 0,0317 2,003E-05 | 2,418 | 0,05349 | 0,003794 0,09115
8 | 0,003416 | 3,058 | 0,9504 0,9032 1,107 14,39 0,8616 0,002944 | 2,635 | 0,0006433 | 0,7418 | 3,566E-07 0,4742 4,112E-04 | 2,982 | 0,07594 | 0,004969 0,08408
9 | 0,003946 | 3,619 | 1,141 1,301 0,7685 9,991 0,5981 0,002360 | 2,164 | 0,001172 1,302 | 8,222E-07 1,014 9,131E-04 | 3,530 | 0,08856 | 0,004691 0,06806
10 | 0,004464 | 4,154 | 1,320 1,744 0,5735 7,456 0,4463 0,001992 | 1,854 | 0,001690 1,838 | 1,275E-06 1,508 1,387E-03 | 4,066 | 0,08826 | 0,003477 0,05062
11 | 0,004974 | 4,645 | 1,474 2,174 0,4600 5,980 0,3580 0,001780 | 1,663 | 0,002200 2,329 | 1,733E-06 1,942 1,834E-03 | 4,594 | 0,05119 | 0,000938 0,02355
12 | 0,005479 | 5,138 | 1,639 2,687 0,3721 4,838 0,2896 0,001587 | 1,488 | 0,002706 | 2,822 | 2,120E-06 2,306 2,211E-03 | 5,117 | 0,02092 | 0,000127 0,00778
13 | 0,005980 | 5,640 | 1,822 3,318 0,3014 3,918 0,2345 0,001403 | 1,323 | 0,003207 | 3,324 | 2,412E-06 2,591 2,500E-03 | 5,636 | 0,00417 | 0,000004 0,00126
14 | 0,006480 | 6,094 | 1,997 3,988 0,2508 3,260 0,1951 0,001264 | 1,189 | 0,003707 | 3,777 | 2,681E-06 2,784 2,732E-03 | 6,153 | -0,05979 | 0,000698 -0,01499
15 | 0,006978 | 6,533 | 2,136 4,564 0,2191 2,848 0,1705 0,001190 | 1,114 | 0,004205 | 4,216 | 3,015E-06 3,031 3,023E-03 | 6,669 |-0,13633 [ 0,003169 -0,02987
16 | 0,007475 | 7,014 | 2,278 5,192 0,1926 2,504 0,1499 0,001121 | 1,051 | 0,004702 | 4,697 | 3,314E-06 3,308 3,311E-03 | 7,184 | -0,16993 | 0,004329 -0,03273
17 | 0,007972 | 7,471 | 2,428 5,894 0,1697 2,206 0,1320 0,001053 | 0,9864 | 0,005199 5,154 | 3,568E-06 3,508 3,538E-03 | 7,698 |-0,22685 | 0,006794 -0,03849
SOMA 32,81 16,71 217,2 13,00 0,036051 | 30,11 0,0280 28,75 | 2,8365E-05 30,43 0,02936 0,03818
MEDIA 2,524 0,002773 | 2,316
SOMA | 2,802E-05 | ‘r’:;‘gga’l’?g;f‘;; 005891 | tooss +

o =

2 N 13 INCLINAGAO 1.035 | £24 desvio padréo de a 0,05856 | 2,201 | 0,1289

b

3 GL(N-2) 11 INTERCEPTO -0,5542 | +0,1289 desvio padréo de b 11 2,201 24

[%]

A | r 0,9987




Anexo 3. MMQUO para os dados agrupados da amostra PP-100 (para dos dados de tenséo x deformacao).

Variancia Peso Estimagdo dos parametros Residuos

n xi ym | s(yi) S2lyi) us | s | /S‘Q;i;( sty | W) | i) |G | (e X‘CVV';E’)‘LZ WiK(yi-ywm)r2 Wi*(xg',f,‘v"%”;)*(yi' Yealulado yc.-,f.,_.adn yc:’:ﬂ;)z i, oﬁgﬁggdo
5 | 0,001714 | 1,190 | 0,3659 1,000 1,000 13,00 1,000 0,001714 | 1,190 |-3,213E-03 | -3,337 1,032E-05 11,14 1,072E-02 1,317 | -0,1267 | 0,01606 -0,1267
6 | 0,002304 | 1,834 | 0,5665 1,000 1,000 13,00 1,000 0,002304 | 1,834 |-2,623E-03 | -2,693 6,882E-06 7,255 7,066E-03 1,906 | -0,07198 | 0,00518 -0,07198
7 | 0,002871 | 2,471 | 0,7660 1,000 1,000 13,00 1,000 0,002871 | 2,471 | -2,056E-03 | -2,057 4,228E-06 4,231 4,229E-03 2,473 | -0,00202 | 0,00000 -0,00202
8 | 0,003416 | 3,058 | 0,9504 1,000 1,000 13,00 1,000 0,003416 | 3,058 |-1,511E-03 | -1,470 2,282E-06 2,160 2,220E-03 3,018 | 0,03998 | 0,00160 0,03998
9 | 0,003946 | 3,619 | 1,141 1,000 1,000 13,00 1,000 0,003946 | 3,619 | -9,815E-04 | -0,909 9,633E-07 0,8267 8,924E-04 3547 | 0,07157 | 0,00512 0,07157
10 | 0,004464 | 4,154 | 1,320 1,000 1,000 13,00 1,000 0,004464 | 4,154 | -4,636E-04 | -0,373 2,149E-07 0,1395 1,732E-04 4,065 | 0,08982 | 0,00807 0,08982
11 | 0,004974 | 4,645 | 1,474 1,000 1,000 13,00 1,000 0,004974 | 4,645 | 4,647E-05 | 0,117 2,160E-09 0,0138 5,459E-06 4574 | 0,07103 | 0,00505 0,07103
12 | 0,005479 | 5,138 | 1,639 1,000 1,000 13,00 1,000 0,005479 | 5138 | 5518E-04 | 0,610 3,045E-07 0,3725 3,368E-04 5079 | 0,05887 | 0,00347 0,05887
13 | 0,005980 | 5,640 | 1,822 1,000 1,000 13,00 1,000 0,005980 | 5,640 | 1,053E-03 1,113 1,109E-06 1,238 1,172E-03 5580 | 0,06009 | 0,00361 0,06009
14 | 0,006480 | 6,094 | 1,997 1,000 1,000 13,00 1,000 0,006480 | 6,094 | 1,553E-03 1,566 2,411E-06 2,452 2,431E-03 6,080 | 0,01403 | 0,00020 0,01403
15 | 0,006978 | 6,533 | 2,136 1,000 1,000 13,00 1,000 0,006978 | 6533 | 2,051E-03 | 2,005 4,206E-06 4,020 4,112E-03 6,577 | -0,04465 | 0,00199 -0,04465
16 | 0,007475 | 7,014 | 2,278 1,000 1,000 13,00 1,000 0,007475 | 7,014 | 2,548E-03 | 2,486 6,493E-06 6,180 6,335E-03 7,074 | -0,06044 | 0,00365 -0,06044
17 | 0,007972 | 7,471 | 2,428 1,000 1,000 13,00 1,000 0,007972 | 7,471 | 3,045E-03 | 2,943 9,270E-06 8,661 8,961E-03 7,570 | -0,09957 | 0,00991 -0,09957

SOMA 13,00 13,00 169,0 13,00 0,06405 | 58,86 |-5204E-18 | -5,329E-15 | 4,869E-05 48,69 4,866E-02 0,06392

MEDIA 1,000 0,004927 | 4,528

. SOMA | 2,802E-05 ‘ ‘r’:ssi‘gga’l’?sdj‘;; 0,07623 {igess, +

o) N 13 INCLINAGAO 999,3 | +24,04 desvio padréo de a 0,05783 2,201 | 0,1273

g GL(N-2) 11 INTERCEPTO -0,3958 | £0,1273 desvio padréo de b 10,92 2,201 | 24,04

Q | r 0,9987
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Anexo 4. MMQUP para os dados 1-2 da amostra PP-100 (para os dados de tensdo x deformacéo).

Variancia Peso Estimagdo dos parametros Residuos
. S wi*(xi- . H
n i ym s(yi) s2(yi) 1/s? n*(1/s?) (n*(l/sz)l);(llsz)m (xi*wi) (yi*wi) (Xi-XWm) (Yi-ywm) xv\x;rr(1>)<’l‘_2 Wi*(yi-ywm)"2 XWyTv)r;()Yi- Yealculado | Yi-Yealculado y:::f?:;)g n orrlrer?allﬂggdo
5 | 0,001689 | 0,8734 | 0,1014 0,01029 97,22 1264 6,274 1,060E-02 | 5,480 -7,914E-04 | -0,6144 | 3,929E-06 2,369 3,051E-03 0,8901 | -0,01668 | 1,745E-03 -1,621
6 | 0,002244 | 1,308 | 0,1527 0,02331 42,89 557,6 2,768 6,212E-03 | 3,621 | -2,363E-04 | -0,1800 | 1,546E-07 0,08970 1,178E-04 1,309 | -0,001483 | 6,089E-06 -0,06361
7 1 0,002796 | 1,765 | 0,2158 0,04658 21,47 279,1 1,386 3,875E-03 | 2,446 | 3,161E-04 | 0,2773 | 1,384E-07 0,1066 1,214E-04 1,727 0,03857 | 2,061E-03 0,8281
8 | 0,003328 | 2,188 | 0,2836 0,08043 12,43 161,6 0,8024 2,670E-03 | 1,756 8,473E-04 0,7006 5,760E-07 0,3938 4,763E-04 2,128 0,06063 2,950E-03 0,7538
9 | 0,003843 | 2,579 | 0,3589 0,1288 7,765 100,9 0,5011 1,926E-03 | 1,293 | 1,363E-03 1,091 9,305E-07 0,5969 7,453E-04 2,517 0,06209 | 1,932E-03 0,4821
10 | 0,004347 | 2,955 | 0,4380 0,1918 5,214 67,78 0,3365 1,463E-03 | 0,9945 | 1,867E-03 1,468 1,173E-06 0,7248 9,221E-04 2,898 0,05728 1,104E-03 0,2987
11 | 0,004844 | 3,307 | 0,5125 0,2627 3,807 49,49 0,2457 1,190E-03 | 0,8125 | 2,364E-03 1,819 1,373E-06 0,8131 1,057E-03 3,273 0,03369 2,788E-04 0,1282
12 | 0,005336 | 3,654 | 0,5913 0,3497 2,860 37,18 0,1846 9,849E-04 | 0,6744 | 2,856E-03 2,166 1,505E-06 0,8661 1,142E-03 3,645 0,00909 | 1,525E-05 0,0260
13 | 0,005825 | 3,994 | 0,6748 0,4554 2,196 28,55 0,1417 8,255E-04 | 0,5660 | 3,344E-03 2,506 1,585E-06 0,8899 1,188E-03 4,014 -0,02038 | 5,888E-05 -0,04476
14 | 0,006311 | 4,292 | 0,7619 0,5805 1,723 22,40 0,1112 7,017E-04 | 0,4772 | 3,831E-03 2,804 1,632E-06 0,8741 1,194E-03 4,381 | -0,08969 | 8,944E-04 -0,1545
15 | 0,006796 | 4,606 | 0,8326 0,6932 1,442 18,75 0,09310 6,327E-04 | 0,4288 | 4,316E-03 3,118 1,734E-06 0,9051 1,253E-03 4,748 -0,1420 | 1,877E-03 -0,2048
16 | 0,007281 | 4,958 | 0,8896 0,7914 1,264 16,43 0,08156 5,938E-04 | 0,4043 | 4,800E-03 3,470 1,879E-06 0,9820 1,359E-03 5,114 -0,1558 1,981E-03 -0,1969
17 | 0,007764 | 5,277 | 0,9357 0,8756 1,142 14,85 0,07371 5,723E-04 | 0,3890 | 5,284E-03 3,789 2,058E-06 1,058 1,476E-03 5,479 -0,2021 | 3,011E-03 -0,2308
SOMA 4,490 201 2.619 13,00 3,224E-02 | 19,34 3,016E-02 22,41 1,867E-05 10,67 1,410E-02 0,01791
MEDIA 0,3454 2,480E-03 | 1,488

. SOMA | 2,659E-05 ‘r’:;‘éisa’l"‘(‘g;ig 0,04036 10059 +

9( N 13 INCLINAGAO 755,3 | £20,6 desvio padréo de a 0,04816 2,201 0,1060

g GL(N-2) 11 INTERCEPTO -0,3856 | +0,106 desvio padréo de b 9,3 2,201 20,6

g | r 0,9983
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Anexo 5. MMQUP para os dados 3-4 da amostra PP-100 (para os dados de tensdo x deformacéo).
Variancia Peso estimagdo dos parametros Residuos
n xi ym | syi) Slyi) U2 | nsd) = oiwi) | irwi) | cioxowm) | (iywn) | WiKyi-ywm)r2 xvvvvr'ggfiy. Yermesn ||, T il sl
(n*(1/s))/(1/5)m Xwm)~2 ywm) Yealculado Yealculado) normalizado

5 |0,001759 | 1,532 | 0,1114 0,01241 80,60 | 1047,8 7,168 1,261E-02 | 10,99 | -8,189E-04 | -1,095 | 4,808E-06 8,589 6,426E-03 1,557 | -0,02472 | 4,380E-03 -1,992
6 |0,002364 | 2,361 | 0,1950 0,03801 26,31 342,0 2,340 5531E-03 | 5,524 | -2,139E-04 | -0,2661 | 1,071E-07 0,1657 1,332E-04 2,348 | 0,01341 | 4,211E-04 0,3529
7 | 0,002945 | 3,177 | 0,2916 0,08506 11,76 152,8 1,046 3,080E-03 | 3,322 | 3,678E-04 | 0,5498 | 1,414E-07 0,3161 2,114E-04 3,107 | 0,06938 | 5,033E-03 0,8157
8 | 0,003505 | 3,928 | 0,3809 0,1451 6,892 89,59 0,6129 2,149E-03 | 2,408 | 9,278E-04 | 1,301 | 5,276E-07 1,037 7,398E-04 3,839 | 0,08891 | 4,845E-03 0,6128
9 | 0,004048 | 4,658 | 0,4662 0,2173 4,602 59,82 0,4093 1,657E-03 | 1,906 | 1,471E-03 | 2,031 | 8,853E-07 1,688 1,223E-03 4,548 | 0,1096 | 4,914E-03 0,5042
10 | 0,004580 | 5,353 | 0,5430 0,2948 3,392 44,10 0,3017 1,382E-03 | 1,615 | 2,002E-03 | 2,726 | 1,209E-06 2,242 1,647E-03 5242 | 0,1108 | 3,704E-03 0,3759
11 | 0,005103 | 5,984 | 0,5890 0,3469 2,882 37,47 0,2564 1,308E-03 | 1,534 | 2,525E-03 | 3,357 | 1,635E-06 2,888 2,173E-03 5,926 | 0,05720 | 8,388E-04 0,1649
12 | 0,005622 | 6,622 | 0,6551 0,4291 2,330 30,29 0,2072 1,165E-03 | 1,372 | 3,044E-03 | 3,995 | 1,920E-06 3,308 2,520E-03 6,604 | 0,01818 | 6,851E-05 0,0424
13 | 0,006136 | 7,287 | 0,7230 0,5227 1,913 24,87 0,1701 1,044E-03 | 1,240 | 3,559E-03 | 4,660 | 2,154E-06 3,695 2,822E-03 7,276 | 0,01128 | 2,164E-05 0,0216
14 | 0,006649 | 7,896 | 0,7892 0,6228 1,606 20,87 0,1428 9,495E-04 | 1,127 | 4,071E-03 | 5,269 | 2,367E-06 3,964 3,063E-03 7,946 | -0,05038 | 3,625E-04 -0,0809
15 | 0,007160 | 8,460 | 0,8309 0,6903 1,449 18,83 0,1288 9,224E-04 | 1,090 | 4,582E-03 | 5,833 | 2,705E-06 4,383 3,443E-03 8,614 | -0,1541 | 3,058E-03 -0,2232
16 | 0,007670 | 9,070 | 0,8806 0,7755 1,290 16,76 0,1147 8,797E-04 | 1,040 | 5092E-03 | 6,443 | 2,974E-06 4,760 3,763E-03 9,280 | -0,2103 | 5,070E-03 -0,2711
17 | 0,008180 | 9,665 | 0,9329 0,8702 1,149 14,94 0,1022 8,360E-04 | 0,9877 | 5,602E-03 | 7,038 | 3,207E-06 5,062 4,029E-03 9,946 | -0,2809 | 8,061E-03 -0,3227

SOMA 5,050 146,2 1900 13,00 3,351E-02 | 34,15 | 3,221E-02 | 41,84 | 2,464E-05 42,10 3,219E-02 4,078E-02

MEDIA 0,3885 2,578E-03 | 2,627

. SOMA | 2,950E-05 ‘ ‘r’:;‘éisa’l"‘(‘g;ig 0,06089 10059 +

9( N 13 INCLINAGAO 1.306 | +27 desvio padréo de a 0,06662 2,201 0,1466

g GL(N-2) 11 INTERCEPTO -0,7405 | +0,1466 desvio padréo de b 12 2,201 27

Q | r 0,9990




Anexo 6. MMQUP para os dados 1-2 da amostra PP-100 (para os dados de forca x deformacéo).

Variancia Peso Estimacdo dos pardmetros Residuos
n )i | yttorea | S0 S0y vs? P | et | 60| o G | ) | PO wirgigwmyz | TOOSIOE |y |y YL(wy:rf oresiduo
5 | o0001670 | 242F | 9189 8,444E-15 | 1,184E+14 | 1,530E+15 8,234 1,375E-02 | 1,993E-05 | -3711E-04 | -8413E-07 | 1,134E-06 |  5,828E-12 2571E-09 | 2,445E-06 | -2,453E-08 | 4,954E-15 | ~2905E+06
6 | 0002244 | 3TH0E | LSOCE- 2,267E-14 | 4,412E+13 | 5,735E+14 3,068 6.884E-03 | 1,147E-05 | 2032E-04 | 4,787E-07 | 1,267E-07 |  7,030E-13 2.984E-10 | 3,708E-06 | 3,155E-08 | 3,053E-15 1,392E+06
7 | 0002706 | C30E | 28308 8,011E-14 | 1,248E+13 | 1,623E+14 0,8680 2.427E-03 | 4,366E-06 | 7,556E-04 | 1,769E-06 | 4,955E-07 |  2,715E-12 1,160E-09 | 4,924E-06 | 1,058E-07 | 9,720E-15 1,321E+06
8 | 0003328 | 220 | 44TE 1,951E-13 | 5,125E+12 | 6,663E+13 0,3564 1,186E-03 | 2,217E-06 | 17287E-03 | 2,959E-06 | 5,901E-07 |  3,120E-12 1,357E-09 | 6,093E-06 | 1,267E-07 | 5,726E-15 6,496E+05
9 | 0003843 | TIBOE | 6.4B5E 4,206E-13 | 2,378E+12 | 3,091E+13 0,1653 6,354E-04 | 1,215E-06 | 1,802E-03 | 4,089E-06 | 5,370E-07 |  2,764E-12 1218609 | 7,228E-06 | 1,225E-07 | 2,479E-15 2,9126+05
10 | 0,004347 | BAM0E- | BAS2E- 7,143E-13 | 1,400E+12 | 1,820E+13 0,0973 4,232E-04 | 8,187E-07 | 2,307E-03 | 5149E-06 | 5179E-07 |  2,580E-12 1,156E-09 | 8,338E-06 | 7,214E-08 | 5,066E-16 1,0108+05
11 | 0,004844 | F4E | LOSIE 1,104E-12 | 9,054E+11 | 1,177E+13 006296 3.050E-04 | 5918E-07 | 2,803E-03 | 6,130E-06 | 4,948E-07 |  2,373E-12 1,083E-09 | 9,431E-06 | -3,100E-08 | 6,050E-17 | ~2807E*04
12 | 0,005336 | MIZIE- | L2%E- 1574E-12 | 6,352E+11 | 8,257E+12 004417 2.357E-04 | 4589E-07 | 3,295E-03 | 7,129E-06 | 4,796E-07 |  2,245E-12 1,038E-09 | 1,051E-05 | -1,238E-07 | 6,769E-16 | ~/CO4E*04
13 | 0,008825 | 1A3E- | LASGE- 2,207E-12 | 4,531E+11 | 5,800E+12 003151 1,835E-04 | 3579E-07 | 3,784E-03 | 8,099E-06 | 4,511E-07 |  2,066E-12 9,655E-10 | 1,159E-05 | -2,289E-07 | 1,651E-15 | ~LO037E*05
14 | 0006311 | 12235 | LTO0E- 3,008E-12 | 3,228E+11 | 4,196E+12 002245 1,417E-04 | 2,745E-07 | 4,270E-03 | 8,969E-06 | 4,093E-07 |  1,806E-12 8597E-10 | 1,266E-05 | -4,204E-07 | 4,138E-15 | L386E*05
15 | 0,006796 | LIE | LIME 3,730E-12 | 2,675E+11 | 3,477E+12 0,01860 1,264E-04 | 2,438E-07 | 4,755E-03 | 9,849E-06 | 4,206E-07 |  1,804E-12 8710E-10 | 1,373E-05 | -6,170E-07 | 7,080E-15 | L650E*05
16 | 0007281 | M2E | 2001 4,248E-12 | 2,354E+11 | 3,060E+12 001637 1,192E-04 | 2,311E-07 | 5240E-03 | 1,086E-05 | 4,494E-07 |  1,930E-12 9.313E-10 | 1,479E-05 | -6,733E-07 | 7,419E-15 | ~LS8SE05
17 | 0007764 | LSE | 2AT2E 4,720E-12 | 2,119E+11 | 2,754E+12 001473 1,144E-04 | 2213E-07 | 5723E-03 | 1176E-05 | 4,826E-07 |  2,037E-12 9915E-10 | 1,586E-05 | -8,371E-07 | 1,033E-14 | ~L774E*05
SOMA 2213E-11 | 1,870E+14 | 2,430E+15 13,00 2.653E-02 | 4,240E-05 | 3585E-02 | 7,640E-05 | 6,589E-06 |  3,197E-11 1,450E-08 5779E-14
MEDIA | 1,702E-12 2,041E-03 | 3,261E-06
SOMA | 2,658E-05 | ‘r’::i‘[’jiga’l""(‘g;ig 7,24809E-08 tooss) +

é N 13,00 INCLINAGAO 0002201 | £0,000062 desvio padréo de a 1,456E-07 2,201 | 3,204E-07

5 GL(N-2) 11,00 INTERCEPTO -0,0000012 | +0,00000032 desvio padréo de b 0,00002824 2201 | 0,0000621

ﬁ | r 0,9982
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Anexo 7. MMQUP para os dados da amostra INTL-29 (para os dados de forca x deformacao).
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Variancia Peso Estimagdo dos parametros Residuos
n|ox |y | 20 sty st s) TS iw) | i) | G | e | wieiom)2 | wigiwmy2 | TOOWIIOE ]y | iy | MO sl o
5 | 0001649 | TSOE | 2TTSE- 7,700E-14 | 1,200E+13 | 1,688E+14 6,453E+00 1,064E-02 | 1,258E-05 | -0499E-04 | -1,448E-06 | 5823E-06 1,353E-11 8.877E-09 | 2,003E-06 | -5,325E-08 | 1,830E-14 _6,915E+05
6 | 0002218 | 2B20E | 47TLZE- 2,220E-13 | 4,505E+12 | 5,856E+13 2,238E+00 4,964E-03 | 6,312E-06 | -3,813E-04 | -5781E-07 | 3,254E-07 7,481E-13 4934E-10 | 2,838E-06 | -1,820E-08 | 7,418E-16 -8,200E+04
7 | 0002763 | 37O | G7IIE- 4530E-13 | 2,208E+12 | 2,870E+13 1,097E+00 3031E-03 | 4124E-06 | 1645E-04 | 3,619E-07 | 2,968E-08 1,436E-13 6530E-11 | 3,640E-06 | 1,203E-07 | 1588E-14 2,656E+05
8 | 0003200 | *#620E- | B.10GE- 6,570E-13 | 1,522E+12 | 1,979E+13 7,563E-01 2488E-03 | 3.494E-06 | 6,907E-04 | 1,222E-06 | 3,608E-07 1,129E-12 6383E-10 | 4,412E-06 | 2,076E-07 | 3,260E-14 3,160E+05
9 | 0003800 | 2400 | 91928 8A450E-13 | 1,183E+12 | 1538E+13 5,881E-01 2,2356-03 | 3,176E-06 | 1,201E-03 | 2,002E-06 | 8,489E-07 2,357E-12 1,414E-00 | 5,162E-06 | 2,375E-07 | 3,318E-14 2,811E+05
10 | 0,004209 | 1205 | 1.0B0- 1167612 | 8569E+11 | 1,114E+13 4,258E-01 1,831E-03 | 2,606E-06 | 1,700E-03 | 2,722E-06 | 1,231E-06 | 3,155E-12 1,971E-00 | 5,805E-06 | 2,251E-07 | 2,157E-14 1,929E+05
11 | 0004701 | O7EOE- | 1,230E- 1513612 | 6,600E+11 | 8,502E+12 3,284E-01 1,574E-03 | 2,220E-06 | 2,192E-03 | 3,362E-06 | 1579E-06 | 3,712E-12 2421E09 | 6,618E-06 | 1,423E-07 | 6,652E-15 9,406E+04
12 | 0005279 | T4 | LAISE- 2003E-12 | 4993E+11 | 6490E+12 2,481E-01 1,310E-03 | 1,846E-06 | 2680E-03 | 4,042E-06 | 1,781E-06 | 4,053E-12 2687E-09 | 7,333E-06 | 1,069E-07 | 2,835E-15 5,337E+04
13 | 0005762 | BCEOE- | 1,502 2257E-12 | 4431E+11 | 5760E+12 2,202E-01 1,269E-03 | 1,779E-06 | 3163E-03 | 4,682E-06 | 2,203E-06 | 4,826E-12 3261E-09 | B,043E-06 | 3,676E-08 | 2.974E-16 1,629E+04
14 | 0006244 | BE0E- | LELE 2605E-12 | 3839E+11 | 4,990E+12 1,908E-01 1,191E-03 | 1640E-06 | 3645E:03 | 5202E-06 | 2534E-06 | 5162E-12 3617E-09 | 8,751E-06 | -1,507E-07 | 4,334E-15 5,787E+04
15 | 0006724 | 21205 | L721E- 2962E-12 | 3376E+11 | 4,380E+12 1,678E-01 1128E-03 | 1530E-06 | 4125603 | 5722E-06 | 2855E-06 | 5493E-12 3960E-09 | 9,456E-06 | -3,362E-07 | 1,896E-14 1,1356+05
16 | 0007204 | O7EOE- | 1.828E- 3323E-12 | 3.009E+11 | 3912E+12 1,495E-01 1,077E-03 | 1450E-06 | 460503 | 6,362E-06 | 3171E-06 | 6052E-12 4381E09 | 1,016E-05 | -3,999E-07 | 2,391E-14 11,203E+05
17 | oo07esz | M0 | 1,909 3645E-12 | 2,743E+11 | 3567E+12 1,363E-01 1,047E-03 | 1,404E-06 | 5083E-:03 | 6,902E-06 | 3522E06 | 6494E-12 478209 | 1,086E-05 | -5,618E-07 | 4,302E-14 1,541E+05
SOMA 2173E-11 | 2616E+13 | 3.401E+14 1,300E+01 3379E-02 | 4,277E-05 | 2,792E-02 | 4,055E-05 | 2,626E-05 | 5686E-11 3,857E-08 2,203E-13
MEDIA 1,671E-12 2,60E-03 | 3,40E-06
SOMA 2,601E-05 ‘r’;;‘(’jil‘j’a'l’agj‘“ 1,42156E-07 tooss) +

§ N 13 INCLINAGAO 0.001468 | 0,000061 desvio padrao de a 1,41E07 2201 | 3.114E.07

§ GL(N-2) 1 INTERCEPTO -4,182E-07 | 20 desvio padro de b 0,00002774 2201 | 0,00006105

i r 0,9961

u :




Anexo 8. MMQUP para os dados da amostra PPADT-1 (para os dados de forca x deformacéao).

Variancia Peso Estimag3o dos pardmetros Residuos
n xi y(forca) ff)(ryg'; Slyi) Us? WS | S"z")i):/( Yo | G (yirwi) (Xi-xWn) (yi-ywn) X‘c’v"m(’)iz Wit(yi-ywm)r2 ""i'(x;";,";’n")‘)'(yi' Yewuato | Yi-Yeatuiaso y"‘:ﬁ'("':‘ﬂ)z 0 o:emiﬁ;'gd .
5 | 0ooi7gs | 30Z2E | 4881E 2,382E-13 | 4,198E+12 | 5457E+13 | 1,924E+00 | 3.453E-03 | 5813E-06 | -2,283E-03 | -5,995E-06 | 1,003E-05 6,913E-11 2,633E-08 3,2026-06 | -1,799E-07 | 6227E-14 -7,553E+05
6 | 0002444 | #840F- | 4881E- 2,382E-13 | 4,198E+12 | 5457E+13 | 1,924E+00 | 4701E-03 | 9310E-06 | -1,635E-03 | -4,177E-06 | 5,140E-06 3,356E-11 1,313E-08 4,854E-06 | -1,407E-08 | 3,809E-16 -5,907E+04
7 | 0003020 | O4TE | 4923 2423E-13 | 4,127E+12 | 5,365E+13 | 1,801E+00 | 5727E-03 | 1223E-05 | -1,050E-03 | -2547E-06 | 2,083E-06 1,227E-11 5,056E-09 6,344E-06 | 1,259E-07 | 2,998E-14 5,196E+05
8 | 0003593 | T90E | S358E- 2,871E-13 | 3,483E+12 | 4,528E+13 | 1,506E+00 | 5734E-03 | 1270E-05 | -4,859E-04 | -1057E-06 | 3,767E-07 1,784E-12 8,197E-10 7,780E-06 | 1,801E-07 | 5179E-14 6,274E+05
9 | 0004140 | O4OE | SETE- 3.449E-13 | 2,899E+12 | 3,769E+13 | 1,329E+00 | 5,500E-03 | 1,254E-05 | 6,104E-05 | 4,228E-07 | 4,950E-09 2,376E-13 3,429E-11 0,173E-06 | 2,674E-07 | 9,500E-14 7,753E+05
10 | 0004676 | LOESE- | GBS 4,694E-13 | 2130E+12 | 2,769E+13 | 9,761E-01 | 4,564E-03 | 1,050E-05 | 5969E-04 | 1833E-06 | 3,478E-07 3,279E-12 1,068E-09 1,054E-05 | 3,127E-07 | 9,543E-14 6,661E+05
11 | 0005204 | LA2E- | TETIE 6,196E-13 | 1,614E+12 | 2,008E+13 | 7,306E-01 | 3,849E-03 | 8964E-06 | 1,126E-03 | 3,103E-06 | 9,369E-07 7,121E-12 2,583E-09 1,188E-05 | 2,365E-07 | 4,138E-14 3,818E+05
12 | 0005728 | LIE- | BEEE 7,307E-13 | 1,369E+12 | 1,779E+13 | 6.271E-01 | 3592E-03 | 8391E-06 | 1,649E-03 | 4363E-06 | 1,705E-06 1,104E-11 4,512E-09 1,3226-05 | 1,637E-07 | 1,680E-14 2,240E+05
13 | 0006248 | METE | 910CE 8401E-13 | 1,190E+12 | 1547E+13 | 5454E-01 | 3,408E-03 | 8,001E-06 | 2,169E-03 | 5.653E-06 | 2,566E-06 1,7436-11 6,683E-09 1,454E-05 | 1,202E-07 | 9,101E-15 1,538E+05
14 | 0006766 | 1SE3E- | LOOSE- 1,007E-12 | 9,933E+11 | 1,201E+13 |  4551E-01 | 3,079E-03 | 7,205E-06 | 2,687E-03 | 6,813E-06 | 3,286E-06 2,113E-11 8,332E-09 1,586E-05 | -2,997E-08 | 4,087E-16 -2,976E+04
15 | 0007282 | LTO0E- | LIOIE 1,211E-12 | 8,257E+11 | 1,073E+13 | 3783E-01 | 2,755E-03 | 6.432E-06 | 3,203E-03 | 7.983E-06 | 3,882E-06 2,411E-11 9,674E-09 1,717E-05 | -1,743E-07 | 1,149E-14 -1,430E+05
16 | 0007797 | LBISE- | LATOE- 1,384E-12 | 7,225E+11 | 9,303E+12 | 3.311E-01 | 2,582E-03 | 6019E-06 | 3.719E-03 | 9163E-06 | 4,579E-06 2,780E-11 1,128E-08 1,849E-05 | -3,073E-07 | 3,126E-14 -2,220E+05
17 | 0008313 | LIE- | 1269 1,609E-12 | 6,213E+11 | 8,077E+12 | 2.847E-01 | 2,367E-03 | 5509E-06 | 4,234E-03 | 1033E-05 | 5,104E-06 3,040E-11 1,246E-08 1,980E-05 | -4,493E-07 | 5747E-14 -2,792E+05
SOMA 0,222E-12 | 2,837E+13 | 3688E+14 | 1300E+01 | 5131602 | 1137E-04 | 1,399E-02 | 3,580E-05 | 4,004E-05 2,602E-10 1,020E-07 5,028E-13
MEDIA | 7,094E-13 4,079E-03 | 9,017E-06
SOMA | 3,061E-05 | desiulpaciag ’es('g(‘;;' 2,138E-07 tooss +

§ N 13 INCLINAGAO 0002547 | +0,0001 desvio padrao de a 0,0000001869 2201 | 0,00000041

§ GL(N-2) 1 INTERCEPTO -0,00000137 | £0,00000041 desvio padro de b 0,00003379 2201 | 0,00007436

i | r 0,9981

@
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Anexo 9. MMQUP para os dados da amostra PPADT-2 (para os dados de forca x deformacéo).
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Variancia Peso Estimagdo dos pardmetros Residuos
n x| yosa) | 29 iy Ust W) T, iw) | ) [ | i | T W OO | e | (MO, | el
5 | 0001710 | MAOE | 24135 5822E-14 | 1718E+13 | 2,233E+14 2,375E+00 4,059E-03 | 3419E-06 | -2,073E-03 | -2,567E-06 | 1,020E-05 | 1,565E-11 1264E-08 | 1451E-06 | -1,084E-08 | 2,788E-16 -1,861E+05
6 | 0002276 | 2A50E- | 2593E- 6,722E-14 | 1488E+13 | 1,934E+14 2,057E+00 4681E-03 | 4,422E-06 | -1,506E-03 | -1,857E-06 | 4,665E-06 | 7,095E-12 5753E-00 | 2,150E-06 | 1,863E-10 | 7,139E-20 2,772E+03
7 | ooozs21 | 2850 | 2877E- 8278E-14 | 1208E+13 | 1570E+14 1,670E+00 4711E03 | 4,760E-06 | -9,618E-04 | -1,157E-06 | 1545E-06 | 2,237E-12 1850E-00 | 2,821E-06 | 2,806E-08 | 1,401E-15 3,499E+05
8 | 000335 | 340 | 3,502 1,2276-13 | 8152E+12 | 1,060E+14 1,127E+00 3,770E-03 | 3,990E-06 | -4,374E-04 | -4674E-07 | 2,156E-07 | 2462E-13 2304E-10 | 3468E-06 | 7,216E-08 | 5868E-15 5,882E+05
9 | oooagsa | 4SO | 3575 1277613 | 7,833E+12 | 1,018E+14 1,083E+00 4173603 | 4,537E-06 | 7,117E-05 | 1,826E-07 | 5486E-09 | 3,612E-14 1408E-11 | 4,095E-06 | 9.484E-08 | 9,741E-15 7,429E+05
10 | 0004352 | 48205 | SC4SE- 1,320E13 | 7525E+12 | 9,783E+13 1,040E+00 4527E:03 | 5014E-06 | 5695E-04 | 8,126E-07 | 3,374E-07 | 6,870E-13 4814E-10 | 4710E06 | 1102607 | 1,264E-14 8,205E+05
11 | 0004gag | SANE | 4122E 1,699E-13 | 5886E+12 | 7,652E+13 8,138E-01 3942603 | 4,402E-06 | 1061E-03 | 1403E-06 | 9,167E-07 | 1,601E-12 1211609 | 5316E-06 | 9,351E-08 | 7,116E-15 5,504E+05
12 | 0005330 | SOM0E- | 42335 2054E-13 | 4,867E+12 | 6,328E+13 6,729E-01 3587E-03 | 4,044E-06 | 1548E-03 | 2,003E-06 | 1,612E-06 | 2,699E-12 2086E-09 | 5916E-06 | 9,358E-08 | 5893E-15 4,555E+05
13 | 0005814 | S60E | SCTTE 2578E-13 | 3,879E+12 | 5043E+13 5,363E-01 3118E-03 | 3,540E-06 | 2,031E-03 | 2593E-06 | 2,213E-06 | 3,605E-12 2824E-09 | 6513E-06 | 8,722E-08 | 4,080E-15 3,384E+05
14 | 0006205 | 7205 | S28TE: 2796E-13 | 3577E+12 | 4,650E+13 4,945E-01 3113603 | 3,521E-06 | 2513603 | 3113606 | 3,123E-06 | 4,791E-12 3868E-09 | 7,107E-06 | 1,321E-08 | 8,626E-17 4,724E+04
15 | 0006776 [ T60E | SEITE: 3,246E-13 | 3,081E+12 | 4,005E+13 4,260E-01 2,886E-03 | 3,250E-06 | 2,093E-03 | 3,623E-06 | 3,816E-06 | 5590E-12 4619E-09 | 7.699E-06 | -6,920E-08 | 2,040E-15 -2,132E+05
16 | 0007254 | B200E | 5,963 3556E-13 | 2,813E+12 | 3,656E+13 3,888E-01 2821E-03 | 3,188E-06 | 3.472E-03 | 4,193E-06 | 4,686E-06 | 6,835E-12 5660E-09 | 8,289E-06 | -8,939E-08 | 3,107E-15 -2,514E+05
17 | ooor7az | BTEOE | GEISE 4373613 | 2.287E+12 | 2,973E+13 3,161E-01 2444E-03 | 2,776E-06 | 3.950E-03 | 4,773E-06 | 4,932E-06 | 7,201E-12 5959E-09 | 8,879E-06 | -9,934E-08 | 3,119E-15 2,271E+05
SOMA 2622E12 | 0403E+13 | 1,222E+15 1,300E+01 478302 | 5086E-05 | 1,323E-02 | 1,664E-05 | 3,827E-05 | 5827E-11 4,720E-08 5,537E-14
MEDIA 2,02E-13 3.78E-:03 | 4,01E-06
desvio
SOMA | 2,651E-05 padrdc | 7,005E-08 (o i

8 (sxty)

g N 13 INCLINAGAO 0001233 | +0,000025 desvio padréio de a 0000000059 | 2,201 | 0,00000013

> GL(N-2) 1 INTERCEPTO -0,00000066 | +0 desvio padréo de b 0,00001147 2201 | 0000025

& r 0,9990
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Anexo 10. Resultados do teste de Shapiro-Wilk para as amostras PP-100, bateladas 1-2 e 3-4.

5 0,8484 0,290 0,093 0,908 aceita 5 1,5324 0313 0112 0,879 aceita
& 130 0,440 0,093 0,921 aceita s 28610 0,553 0112 0,895 aceita
7 1,7652 0,940 0,210 0,840 aceita 7 3,1769 0,905 0,342 0,905 aceita
& 218 0,836 0,419 0,965 aceita 8 39280 1,084 0,765 0,900 aceita
9 25792 0,953 0,724 0,953 aceita 9 4,6581 0,017 1,306 0,017 aceita
1 2955 1,269 1,726 0,933 aceita 1 5353 1,564 2,653 0,922 aceita
1 3,6541 1,480 2,364 0,927 aceita 1 6,6222 1,695 3122 0,620 aceita
12 sesa 1,710 3,147 0,930 aceita 12 e 1,881 3,862 0,916 aceita
13 3,9936 1,948 4,008 0,926 aceita 13 7,2874 2,086 4,705 0,925 aceita
1w aow 2,192 5,224 0,920 aceita 14 78956 2,280 5,605 0,028 aceita
15 4,6058 2,393 6,239 0,018 aceita 15 8,4507 2,403 6,213 0,629 aceita
18 4957 2,557 7,122 0,018 aceita 18 9069 2,548 6,979 0,930 aceita
17 527678 2,693 7122 0,620 aceita 17 0,66494 2,700 6,979 0,931 aceita



Anexo 11. Testes F realizados para comparacao entre os métodos de céalculo de incerteza top-down.
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Teste-F: duas amostras para
variancias E= Ac/Ae Bluehill Bluehill x delta la4d

1a4 le2 1a4 le2 bluehill delta
Média 1000,041667 720,0017 1007,93 740,11 1007,93 1000,041667
Variancia 6010,133561 3855,1 90423,25905 12871,61 90423,25905 6010,133561
Observagdes 12 12 20 10 20 12
gl 11 11 19 9 19 11
F 1,559008606 7,025015506 15,04513305
P(F<=f) uni-caudal 0,236689039 0,002550445 0,000026
F critico uni-caudal 2,81793047 2,947652047 2,658080103
Hipdtese nula:variancias iguais Aceitar rejeitar rejeitar
Podemos considerar que as estatisticamente
variancias sdo Estatisticamente iguais estatisticamente diferentes diferentes
Teste-F: duas amostras para
variancias E= Ac/At Bluehill Bluehill x delta le2

3e4 la4 la4 3e4 bluehill delta
Média 1262,408333 1000,042 1007,93 1275,75 740,11 720,0016667
Variancia 8717,157197 6010,134 90423,25905 18627,38 12871,60989 3855,09967
Observagdes 12 12 20 10 10 12
gl 11 11 19 9 9 11
(F 1,450409897 4,854320786 3,338852686
P(F<=f) uni-caudal 0,273880981 0,009844516 0,031809
F critico uni-caudal 2,81793047 2,947652047 2,896222761
Hipétese nula:variancias iguais Aceitar rejeitar rejeitar
Podemos considerar que as estatisticamente
variancias sdo Estatisticamente iguais estatisticamente diferentes diferentes
Teste-F: duas amostras para
variancias E= Ac/At Bluehill Bluehill x delta 3e4

3e4 le2 3e4 le2 bluehill delta
Média 1262,408333 720,0017 1275,75 740,11 1275,75 1262,408333
Variancia 8717,157197 3855,1 18627,37611 12871,61 18627,37611 8717,157197
Observagbes 12 12 10 10 10 12
gl 11 11 9 9 9 11
(F 2,261201511 1,447167547 2,136863623
P(F<=f) uni-caudal 0,09588191 0,29536597 0,117507
F critico uni-caudal 2,81793047 3,178893104 2,896222761
hipdtese nula:variancias iguais aceitar aceitar aceitar
Podemos considerar que as estatisticamente
variancias sdo estatisticamente iguais estatisticamente iguais iguais
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Anexo 12. Resultados da incerteza de medicdo pelo procedimento B2 para as amostras PP-100.

Médulo de Elasticidade

lad 970,6 MPa
Grandezas de entrada ou de influéncia - Fontes de incerteza Fatores de conversao Funcéo Densidade de probabilidade Contribuicéo de incerteza: u(y;xi)
Descricéo Simbolo Valor Fonte unidade Fator Valor Unidade Tipo ‘ Nome I Divisor k incertiz(i)gadréo ‘ Coef. Sens. (ci)® u(xi)?(ci)?
Inclinagéo bwr 0,002138 0,00 MN - - MN
Precis&o intermediaria Up 0,0 2,376E-05 MN = = MN A | Normal | 1 | 5,644E-10 | 2,061E+11 | 116,3
Area A 2,203 0,00 mm? E-6 2,203E-06 8
Precis&o intermediaria Ua 0,00 0,6549 mm? E-6 6,549E-07 m? A | Normal | 1 | 4,289E-13 1,942E+17 | 8,33E+04
Ue 288,8
Ue 29,8%
Modulo de Elasticidade la2 784,35 MPa
Grandezas de entrada ou de influéncia - Fontes de incerteza Fatores de conversao Funcéo Densidade de probabilidade Contribuicéo de incerteza: u(y;xi)
Descricéo Simbolo Valor Fonte unidade Fator Valor Unidade Tipo ‘ Nome ‘ Divisor k incertiz()e(ll)gadréo Coe(f‘.:i?zens. ’ u(xi)?(ci)?
Inclinagéo bwr 0,002201 0,00 MN = - MN
Preciséo intermediaria Up 0,0 2,824E-05 MN - - MN A | Normal | 1 | 7,973E-10 | 1,270E+11 | 101,3
Area A 2,806 0,00 mm? E-6 2,806E-06 2
Preciséo intermediaria Ua 0,00 0,3101 mm? E-6 3,101E-07 m? A I Normal I 1 | 9,614E-14 7,814E+16 | 7,51E+03
Ue 87,3
Ue 11,1%
Méddulo de Elasticidade 3a4d 1306,70 MPa
Grandezas de entrada ou de influéncia - Fontes de incerteza Fatores de convers&o Funcéo Densidade de probabilidade Contribuigéo de incerteza: u(y;xi)
Descri¢éo Simbolo Valor Fonte unidade Fator Valor Unidade Tipo ‘ Nome ‘ Divisor k inceniz(i)pz)adréo I Coe{(.:ifzens. I u(xi)?(ci)?
Inclinagéo bwr 0,002090 0,00 MN - - MN
Preciséo intermediaria Up 0,0 1,954E-05 MN ° = MN A | Normal | 1 | 3,817E-10 | 3,908E+11 | 149,2
Area A 1,600 0,00 mm? E-6 1,600E-06 m?
Precisao intermediaria Un 0,00 00273 mm? E-6 2,726E-08 m? A | moma | 1 [ 7430e16 6673E417 | 49580
Ue 25,4
Ue 1,9%




