A PARTICIPACAO DO LABORATORIO DE MARINGA DO IPEM-PR EM
ENSAIOS DE PROFICIENCIA DE PESO PADRAO DE 500 kg

1. INTRODUCAO

A participacdo de laboratérios de calibracdo em programas interlaboratoriais é
uma pratica importante para o desenvolvimento cientifico e tecnolégico em
metrologia, com resultados imediatos nas areas de industria, comércio e defesa
do consumidor, dentre outras. Esta atividade permite a um laboratério melhorar
a qualidade das medicdes, detectar e reduzir erros sistematicos, além de
motivar as equipes técnicas envolvidas. E, também, uma forma de validar
metodologias de medi¢cdes e de registrar a confiabilidade dos resultados
gerados pelos laboratorios participantes.

Ha mais de 20 anos, o laboratério de Maringd — LAMAR vem realizando
trabalhos de calibracbes em instrumentos de medicdo na area de massa,
dispondo de equipamentos e padrfes rastreados aos padrdes nacionais
mantidos pelo INMETRO. O LAMAR executa calibracdes de pesos padrao de
50 a 2.000 kg, balancas até 300 kg e medicdes de pecas diversas de 50 até
5.000 kg.

O Laboratério de Maringd mantém o seu sistema da qualidade operando em
conformidade com o sistema de gestdo da qualidade dos laboratérios da
Geréncia de Calibracdo e Ensaio do IPEM-PR — GECEN e com a norma NBR
ISO/IEC 17025/2017. Como parte deste processo e visando manter a
acreditacdo dos seus servicos de calibracdo, o LAMAR tem participado
regularmente de programas de intercomparacdo laboratorial promovidos por
provedores acreditados pela Coordenadoria de Acreditacdo do INMETRO —
CGCRE.

2. PARTICIPACAO DO LABORATORIO DE MARINGA EM PROGRAMAS
DE ENSAIOS DE PROFICIENCIA

Segundo o INMETRO, Ensaios de Proficiéncia (EP) é um conjunto de

procedimentos técnicos para a determinacdo do desempenho de laboratérios

de calibracdo ou de ensaios, por meio de comparacfes interlaboratoriais. A

participacdo do laboratério em atividades de EP é um dos mecanismos

indispensaveis para avaliacdo da sua competéncia técnica. Além disso é um



mecanismo para identificar falhas e possibilitar a tomada de acdes preventivas
ou corretivas e pratica essencial para aumentar a confiabilidade, auxiliando no
controle da qualidade dos resultados das medi¢cOes previstos na norma NBR
ISO/IEC 17025.

Com o proposito de aumentar a confiabilidade dos resultados de suas
medicbes e avaliar a sua competéncia técnica o Laboratério de Maringa
participa regularmente em programas de intercomparacdo laboratorial
promovidos por provedores acreditados pela Coordenacdo Geral de
Acreditacdo do INMETRO - CGCRE. Dentre 0s programas em que O
Laboratério de Maringa vem participando nos ultimos 5 anos, destacam-se
aqueles realizados com a Rede Metrolégica do estado de S&o Paulo —
REMESP e a Rede Paranaense de Metrologia e Ensaios — Parana Metrologia.
Neste trabalho, sdo apresentados os programas de ensaio de proficiéncia de
calibracdo na area de massa — Peso Padrao de grande capacidade promovidos
pela REMESP nas edi¢des de 2016 e 2020 com o objetivo de confirmar que o
método utilizado na calibracéo de pesos padrdo de 500 kg sé@o apropriados aos

objetivos do sistema de gestéo.

3. BENEFICIOS DA PARTICIPACAO EM PROGRAMAS DE ENSAIO DE
PROFICIENCIA

Os beneficios resultantes desta participacdo em ensaios de proficiéncia

incluem:

e O laboratério participante dispde de uma avaliacdo externa regular e
independente da qualidade de seus resultados de ensaios e calibracdes;

e O laboratério pode comparar o seu desempenho com o de outros
laboratérios semelhantes;

e Os dados obtidos servem de subsidio para a implementacdo de acdes
preventivas para melhoria dos procedimentos do laboratorio;

e Alguns estudos podem fornecer informacdo sobre as caracteristicas de
desempenho de métodos analiticos;

e O laboratério pode obter do organizador do programa uma fonte de
assessoria técnica e orientacdo sobre problemas analiticos e nos

procedimentos de medigao e calibragéo.



O fluxograma basico para a execugdo de um Ensaio de Proficiéncia atendendo
aos requisitos da Norma ABNT NBR ISO/IEC 17043 é apresentado na figura 1.
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Figura 1 — Fluxograma basico para execucédo de um Ensaio de Proficiéncia

4. ESQUEMA DO ENSAIO DE PROFICIENCIA

O ensaio de proficiéncia seguiu 0 esquema sequencial, quando o peso padréao
é distribuido sequencialmente para medicdo e devolvido ao provedor de ensaio
de proficiéncia a intervalos regulares conforme descrito na figura 2, sendo que
0s participantes realizaram as calibracbes de acordo com cronograma

disponibilizado pelo provedor.
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Figura 2 — Esquema de comparacao sequencial

O peso padréo de 500 kg com valor verdadeiro nao revelado percorreu 0s nove
laboratérios participantes do Ensaio de Proficiéncia. Usando seus proprios
meios e procedimentos de medicdo, cada laboratério participante efetuou a
calibracdo do padréo itinerante de modo independente. Os resultados de
medicdo do padréo itinerante, incluindo os de incerteza foram enviados ao

provedor do ensaio.

5. DESCRICAO DO ITEM DO ENSAIO DE PROFICIENCIA
Para realizac&o do programa foi utilizado o seguinte artefato:

Um peso de 500 kg, de forma cilindrica, material ferro fundido de classe OIML

M1, mostrado a figura 3.

Figura 3 — Artefato do EP



6. RESULTADOS DOS PARTICIPANTES

Com o objetivo de manter a confidencialidade dos participantes, neste trabalho,
foi adotada a politica do provedor relacionada a confidencialidade na qual cada
laboratério € identificado por nimeros sendo que apenas o Laboratério de
Maringd € identificado para efeito de demonstracdo do desempenho do
laboratério. Neste artigo o Laboratério de Maringa € identificado como
Laboratorio 7.

A Tabela 1 apresenta os resultados de todos os laboratérios participantes da
rodada promovida pela REMESP.

Peso Padrao de 500 kg
Laboratdno | Tendéncia (kg) | Incerteza (kg) | Fator de abrangéncia k
1 0,006 0,010 202
2 0,014 0,026 2
3 -0,02 0,02 2
4 0,022 0,012 2
5 -0,04 0.02 2
6 0,00 0,03 2,00
T -0,020 0,019 2
a 0,016 0,018 2
9 0,025 0,035 2,02

Tabela 1 — Resultados do ponto de calibragcéo

7. ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS

A avaliacdo dos resultados do Ensaio de Proficiéncia foi realizada utilizando o
critério do Erro Normalizado.

Para determinacdo da estabilidade do artefato, foram realizadas duas
calibracdes pelo laboratorio de referéncia, uma no inicio da rodada e outra ao

término da rodada.

8. FUNDAMENTOS PARA DETERMINACAO DOS VALORES DESIGNADOS
De acordo com os procedimentos disponiveis na Norma ABNT NBR ISO/IEC

17043:2011, sera calculado o valor designado, valor a ser utilizado como valor



verdadeiro no ensaio de proficiéncia no tratamento estatistico de resultados,
sendo a melhor estimativa disponivel do valor verdadeiro para o artefato,
através de métodos estatisticos conforme a ISO 13528:2015, ou seja, valor de
consenso de participantes. O desvio-padrao para avaliacao de proficiéncia dos
participantes também seguira a norma I1SO 13528:2015, anexo C (analise
robusta). Os resultados que se apresentarem fora dos intervalos de 2 desvios-
padrdo ap6s o calculo da média robusta e do desvio padrdo robusto serdo
considerados como pontos fora da curva e um novo valor de consenso sera
calculado, assim como o novo desvio padrédo robusto retirando-se estes
valores.

A metodologia estatistica definida para analisar os resultados dos participantes,
baseada na norma ISO 13528:2015 — Statistical methods for use in proficiency
testing by interlaboratory comparisons consiste na utilizacdo da meédia
individual do participante (x), a média robusta, por meio da eliminagdo das
influencias dos resultados discrepantes obtidos pelos participantes (x), e o
desvio padrao (s) de modo a permitir determinar o quanto o resultado de um
participante se aproxima de um “valor de consenso”. Este procedimento se
repete interativamente para as medi¢cfes que permaneceram no ensaio até que
nenhuma nova medicao seja classificada como um ponto fora da curva. A cada
nova rodada os valores das estatisticas descritivas (média do participante,
média robusta e desvio padrdo) sao atualizados.

A norma I1SO 13528:2015 utiliza este procedimento visando minimizar a
influéncia de medicdes atipicas que irdo distorcer a avaliagdo do participante
do EP.

A figura 4 apresenta o fluxograma resumido da metodologia da I1SO
13528:2015.
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Figura 4 — Fluxograma da metodologia do célculo da norma ISO 13528:2015

8.1 DETERMINACAO DOS VALORES DESIGNADOS
O Calculo da média robusta X e do desvio padréo robusto s* foi realizado
conforme descrito a sequir:

a) Calcular a média Xide cada participante da seguinte forma:

%o )
n

Onde:



XxIé ai-ésimo medicao fornecida pelo i-ésimo participante;

né o numero de repeticdes realizadas por cada participante.

b) Determinar a mediana MD dos resultados dos laboratérios

participantes:
X = mediana (i) (2)
c) Obter a estimativa inicial do desvio padrao:
s*=ax[MDde |Xi-X|] (=123, ...p) (3)
Onde, para dados com distribuicdo normal de acordo com a norma ISO

13528 A é definido como sendo igual a 1,483;

d) Determinar o desvio padréo robusto normalizado:
5=1,5s* (4)

e) Atualizar as médias Xi das medigdes dos participantes. As novas

médias Xi séo obtidas da seguinte forma:

[x*—o‘, sexi <x*-8
*—<

: . . . 5
Xi X*+0, sexXi>X*+0 ®)
l)(i, demais situacdes
Deste modo, obtém-se as estimativas da média robusta e desvio padrao
atualizados dos participantes:
® no XT *
X*=2 (6)

n

n -* *
s* = 1,134\/2*1 (xz — )2 )

n—1

O processo descrito acima deve ser repetido até que a diferenca do valor de s*
calculado e o s* anterior seja igual a zero. Caso o valor de s* seja igual a zero,

deve ser considerado o desvio padréo anterior.



8.2 DETERMINACAO DA INCERTEZA EXPANDIDA DOS VALORES
DESIGNADOS

A incerteza expandida do valor designado (Uqges) € obtida por meio da
combinacao das incertezas padréo obtidas nas calibra¢des dos laboratoérios
considerados no consenso, por meio das seguintes etapas:

a) Incerteza padrdo dos laboratorios:

R
= ®)
Onde:
i, =lIncerteza padrao do laboratorio;
U, =lIncerteza expandida do laboratorio;
k = Fator de abrangéncia com probabilidade de abrangéncia de
95,45%.

O critério para determinar se o artefato apresentou deriva significativa é:
ef = ei>0,3* (9)
Onde:
ef - Erro apresentado pelo artefato na ultima calibragéo;
ei - Erro apresentado pelo artefato na primeira calibracao;
o - Desvio padrao robusto (s*)
Quando as derivas para o calculo de incerteza expandida do valor designado
forem significativas sera realizado o seguinte calculo:
e= (ef—ei)/V12 (10)
O valor de e sera considerado para compor a incerteza padrao robusta do valor
designado, assim sera incluso juntamente com a somatéria das incertezas
padrao dos laboratdrios.

b) Incerteza padrédo robusta do valor designado:

1.25 >
i, :i,ﬂZH{ (12)

Onde:
u, - Incertezas padrao robusta;

P - Numero de resultados validos;



i, -Incerteza padrdo do laboratdrio.

c) Incerteza expandida do valor designado
Fator de abrangéncia (k) corresponde a uma probabilidade de abrangéncia de
95,45%.

U,. =ku_ (12)

8.3 DETERMINAQAO DOS VALORES PARA O ERRO NORMALIZADO (En)
Para a interpretacao dos resultados obtidos pelos laboratorios participantes foi
utilizado o critério do Erro Normalizado (En), que é dado pela expressao:

_I7
Vab I des

I

= 13
\ ["rfib + Ujgs -

|E

n

Onde:

Viap — Valor obtido pelo laboratorio participante;

Vges— Valor designado;

Uiab — Incerteza expandida do laboratorio participante;

Udes — Incerteza expandida do valor designado.

O laboratério € considerado como tendo desempenho satisfatorio quando o
erro normalizado calculado a partir dos seus valores obtidos na calibracdo e
dos valores designados, para um determinado padrao circulante, for |[En| < 1,
isto €, o desvio do valor do laboratoério, em relacao ao Valor Designado € menor
do que as incertezas de medicao associadas.

Caso o valo for |En| > 1 laboratério é considerado como tendo desempenho
insatisfatorio, ou seja, as incertezas de medicdo ndo conseguem explicar o

desvio do valor do laboratério em relacao ao Valor Designado.

8.4 VALORES APRESENTADOS PELO LAMAR

O procedimento de calibracao utilizado foi o de rotina do laboratério descrito no
procedimento interno NIT-LAMAR-003 — Calibracdo de peso padrdo e medicéo
de pecas diversas, rev.: 10, cujo método consiste na comparacao direta, com
trés ciclos de medic¢des utilizando padrdo rastreado ao Sistema Internacional
de Unidades — Sl. Os resultados das medi¢cdes foram apresentados em valor

de Massa Convencional que, de acordo com o documento da OIML D 28:2004



- Conventional Value of the Result of Weighing in Air, € a massa determinada
por meio da pesagem no ar de massa especifica de 1,2 kg/m3, a temperatura
de 20 °C, utilizando pesos de referéncia de massa especifica de 8000 kg/m3.

Além disso, a incerteza de medicao foi calculada como a incerteza padréo
multiplicada pelo fator de abrangéncia k, o qual para uma distribuicdo t com Vet

calculado, corresponde a uma probabilidade de abrangéncia de
aproximadamente 95% determinada de acordo com a norma NIT-DICLA-021 -
Expresséo da incerteza de medicao.

Os valores das medicOes efetuadas pelo LAMAR estéo apresentados na figura
5.

PLANILHA DE RESULTADOS DA 29° ED. DO PEP DE
CALIBRAGCAO NA AREA DE MASSA - PESO PADRAO REV.00

Artefato/Amostra: |Remesp 001 - Peso Padric de 500 kg | Identificagdo:
Condigdes Ambientais:
Temperatura: *C Fressio Atmosférica: hPa
Umidade Relativa:] 50  |%ur
Dados Adicionais:
Acreditagio  MNao[ | Sim Ne da Acreditagio: |CAL 129
Métedo de medigdo;

Corforme documento de Instrugdes ao Participante.

Vr: Valor de Referéncia

Ve: Valor Convencional

Tendéncia: Ve - Vr

U: Incerteza Expandida

k: Fator de Abrangencia para 95,45%

Identificagio v Média (kg) Tendéncia (kg) ufg) k

0421 500 kg 500,0028 0,0028 7.2 2

Figura 6 - Planilha de resultados do LAMAR.

9. AVALIACAO DE DESEMPENHO

Os resultados apresentados pelos participantes apés realizarem as medicfes
foram codificados de 1 a 9, descaracterizados quanto ao nhome do laboratério
participante, com excecdo do LAMAR, para serem processados e estdo

apresentados nas Tabelas 1 e 3 deste artigo.



Para a realizacdo dos calculos ndo foi feita nenhuma alteragdo nos valores
enviados pelos participantes. Eventuais erros cometidos pelos participantes no
registro de dados, na transcricao de resultados, na unidade ou na conversao de

valores, nao foram objeto de corre¢ao por parte da coordenacgéo do programa.

9.1 AVALIACAO DOS RESULTADOS PELO CRITERIO DO ERRO
NORMALIZADO

Os valores designados para os pontos de calibragdo do artefato sé&o

apresentados na Tabela 2 a seguir:

Resultados Artefato
Vdes (KQ) -0,014
U des (kg) 0,018

Tabela 2 — Valores designados — Artefato Peso Padréo de 500 kg — Classe M1.

A Tabela 3 apresenta a seguir os valores dos erros normalizados (En)
calculados para cada um dos participantes e para cada ponto de calibracdo do
artefato.

Artefato

Laboratério Valor de (En)

|_\

0,30

0,00

-0,22

1,66

-0,97

0,40

-0,23

-0,08

Ol (N |r~|WDN

-0,28

Tabela 3 — Erros normalizados.

9.2 GRAFICO DE TENDENCIA
O grafico de tendéncia mostra o posicionamento dos resultados de todos os
laboratérios participantes em relacdo ao valor designado, bem como suas

respectivas incertezas expandidas, fornecendo apenas uma ilustracdo dos



dados, permitindo somente uma comparacgéo visual de todos os resultados e
suas incertezas. O grafico 1, a seguir, ndo deve ser utilizado para avaliar a

aceitacao dos resultados. Isto é realizado pelo erro normalizado (En).
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Gréfico 1 — Grafico de tendéncia dos participantes (LAMAR € o participante 7).

10.CONCLUSAO

Conforme indicado na tabela 3, observou-se que o Laboratério de Maringa
apresentou desempenho satisfatorio quando comparado com o valor designado
para todos o0s pontos.

A andlise dos resultados obtida em programas interlaboratoriais permite
monitorar a qualidade dos resultados, efetuar uma analise critica e fornecer
uma evidéncia objetiva para a conformidade do sistema de gestdo da qualidade
de acordo com a norma NBR ISO/IEC 17025:2017.
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