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1. Introducéo

Viscosidade cinemética € a propriedade fisica que caracteriza a resisténcia ao fluxo de um fluido sob
acado da forca de gravidade, a uma dada temperatura. A viscosidade cinemética € utilizada como um
indicador quantitativo de qualidade nas industrias de 6leos, petroquimica, de alimentos, farmacéutica,

téxtil, de tintas, entre outras.

Em nivel industrial, existe um ndamero consideravel de equipamentos, de diferentes tipos e modelos,
gue sao utilizados para medir viscosidade. Para garantir a confiabilidade dos resultados fornecidos
por tais equipamentos e operadores, precisa-se de Ensaios de Proficiéncia na grandeza viscosidade.

Com o intuito de promover o aumento da confiabilidade e qualidade dos resultados das medicdes
dos laboratorios, o Inmetro realiza Ensaios de Proficiéncia (EP). A participagdo em EP é uma das
ferramentas necessarias aos laboratorios de ensaios e calibracdo para a manutengéo da acreditagdo
segundo a Norma ISO/IEC 17025 [1]. A obtencdo de resultados satisfatorios em ensaios de
proficiéncia é, para o laboratério, uma evidéncia de sua competéncia analitica numa determinada

medicao.

Um EP, portanto, tem por finalidade comparar resultados de medi¢cdo de diferentes laboratérios,
realizados sob condi¢des similares, e, assim, obter uma avaliacdo do desempenho analitica dos
laboratérios participantes, fornecendo-lhes um mecanismo adequado para avaliar e demonstrar a
confiabilidade de suas medi¢cbes. Os laboratérios, por sua vez, tém a oportunidade de rever seus
procedimentos de analises, bem como implantar melhorias nas diferentes atividades em que atuem,

caso seja necessario.

Este EP teve como objetivo:
e Determinar o desempenho de laboratérios para o ensaio proposto;
e Contribuir para aumentar a confianga nos resultados das medi¢cfes dos laboratérios;

e Contribuir para a melhoria continua das técnicas de medicéo de cada laboratdrio.

2. Materiais e Métodos
2.1. Preparagao do Iltem de Ensaio
O item de ensaio desta rodada € um Oleo padrdo com viscosidade cinematica, entre 11 mmz/s e

15 mm?/s a 40 °C, produzido pelo Inmetro a partir de um 6leo mineral basico, puro e sem aditivos.

O Laboratério de Fluidos da Divisdo de Metrologia Mecénica do Inmetro preparou, envasou e
realizou os estudos de caracterizagcdo, homogeneidade e estabilidade das amostras que foram

fornecidas como item de ensaio, atendendo os requisitos da Norma ABNT ISO/IEC GUIA 34 [2].
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2.2. Caracterizacdo, Homogeneidade e Estabilidade do Item de Ensaio

Antes de ser envasado em frascos de vidro ambar de 500 mL, o material foi previamente filtrado e
homogeneizado. Os procedimentos para a determinacdo dos estudos de homogeneidade e
estabilidade e avaliacdo estatistica foram realizados de acordo com a Norma ABNT ISO/IEC GUIA
35 [3]. As amostras ficaram armazenadas no Laflu, na temperatura de 20 °C = 1°C e foram
monitoradas desde 2010.

O valor certificado de viscosidade cinematica foi determinado através de um viscosimetro capilar [4]
gue possui rastreabilidade metrolégica garantida por meio do processo da escala independente de
viscosidade a partir do valor da viscosidade cinemética da 4gua a 20 °C (1,0034 mm?2/s) [5], método

primario de medic¢éo.

2.3. Métodos de medicao

Foi definido no protocolo que os laboratorios usassem seus métodos rotineiros de medi¢éo e que as
medicdes fossem realizadas somente na temperatura de 40 °C. Também foi definido que no
formulario de registro de resultados fossem reportados 5 valores de tempo (em s), de temperatura
(em °C) e de viscosidade cinematica (em mmz2/s) nos respectivos campos: 12 leitura, 22 leitura, 32

leitura, 42 leitura e 52 leitura; a média destes valores; sua incerteza e o fator de abrangéncia.

3. Valores Designados e Desvio-Padréo para Avaliacdo de Proficiéncia

De acordo com os procedimentos disponiveis na ABNT NBR ISO/IEC 17043:2011 [5], a
determinacéo do valor designado deste EP foi obtido através do uso de valor de referéncia certificado
do MRC. A tabela 1 abaixo apresenta o valor designado deste EP.

Tabela 1: O valor designado da viscosidade cinematica

Temperatura Viscosidade cinematica Incerteza expandida U Fator de abrangéncia
°C mm2/s mm2/s k
40 13,496 0,040 2,0

4. Analise Estatistica dos Resultados dos Participantes

Para avaliar o desempenho dos participantes deste EP, foram usados dois indicadores: o erro
normalizado (E,) e o indice z. Tanto o erro normalizado (E,) quanto o indice z estdo descritos no
Anexo B da ABNT NBR ISO/IEC 17043:2011.

Laboratérios acreditados ou em fase de acreditacdo, deveriam informar a incerteza expandida (U) de
suas medicdes e o fator de abrangéncia (k), sendo avaliados pelo E,. Caso algum laboratorio ndo
acreditado informasse a incerteza expandida (U) de suas medi¢cfes e o fator de abrangéncia (k),

seria avaliado pelos dois indicadores.
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Para os demais laboratérios foi utilizado apenas o indice z para a avaliagdo de desempenho.
Incertezas superestimadas ou subestimadas podem levar a conclusdes errbneas quanto ao erro
normalizado, contudo a avaliagdo conjunta de erro normalizado e indice z permite uma avaliagcao

coerente sobre a exatidao e incerteza reportada por cada laboratorio.

4.1. Erro Normalizado (E;)
O erro normalizado é calculado conforme a Equagéo 1.

Eni _ Yiz_yref2 (1)
VUi +Uref
Onde:

y; = resultado final das medi¢6es obtido pelo i-ésimo participante;

Vet = Valor designado deste EP, que foi considerado o valor declarado de composi¢cdo de cada
amostra (conforme certificado);

U, = valor da incerteza expandida declarada nos certificados;

U, = valor da incerteza expandida de y;obtida pelo i-ésimo participante.

A interpretacdo do valor do (E,) para avaliacdo do desempenho de cada participante esta descrita

abaixo:

[E.| <1,0 indica desempenho “satisfatério” e néo gera sinal;

|En| >1,0 indica desempenho “insatisfatério” e gera um sinal de agao.
4.2. indice z

O indice z sera calculado conforme a Equacéo 2.

7 = X% @)
Onde:

Xi € o resultado final das medi¢cBes obtido pelo i-ésimo participante;

X € o valor designado deste EP, conforme tabela 1;

o € o desvio-padrdo para o ensaio de proficiéncia, que neste EP serd considerado o valor da

incerteza expandida do item de ensaio (Uy).

A interpretac&o do valor do indice z esta descrita a seguir:
|z| £ 2,0 - indica desempenho “satisfatério” e ndo gera sinal;
2,0 < |z| < 3,0 - indica desempenho “questionavel” e gera um sinal de alerta;

|z| = 3,0 - indica desempenho “insatisfatério” e gera um sinal de agéo.
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4. Resultados dos Participantes
Os resultados das medi¢Bes de viscosidade cinematica reportados pelos laboratérios participantes

desse EP sdao mostrados na Tabela 2. Os participantes sdo identificados nos graficos, tabelas e

textos deste relatorio pelos dois Ultimos caracteres do seu codigo de identificacao.

Tabela 2 - Resultados das medi¢des de viscosidade cinemética reportados pelos participantes.

L(; ?o‘::)if:tsé‘:i(:) ss 12 |eitura | 22 leitura | 32 leitura | 42 leitura | 52 leitura \éii;c::::taig: c::;::it:izdaa k
01 13,52 13,51 13,52 13,52 13,51 13,516 0,010 1,96
12 13,532 13,646 13,545 13,556 13,477 13,551 0,044 2,02
13 13,49 13,47 13,48 13,48 13,50 13,48 NA NA
28 13,478 13,477 13,479 13,478 13,478 13,478 NA NA
65 13,49 13,49 13,49 13,49 13,49 13,49 0,06 2,00
68 13,54 13,52 13,53 13,52 13,53 13,53 0,08 2
77 13,582 13,584 13,601 13,587 13,566 13,584 0,025 2,06
80 13,51 13,87 13,7 13,88 13,59 13,71 0,44 2,87

NA — Nao avaliado

Os laboratorios de codigos 13 e 28 ndo informaram os valores de incerteza expandida. Os valores na
tabela acima foram reportados com o mesmo numero de casas decimais empregados pelo

participante no formulario de resultados.

De acordo com as informacgdes definidas previamente no protocolo deste EP os participantes que
informaram a incerteza foram avaliados pelo E,. Foi verificado que nenhum laboratério superestimou
a incerteza, visto que os 5% da viscosidade medida ficou em torno de 0,68.

Como o namero de participantes (oito) no EP foi pequeno, foi decidido calcular o z-score para todos

0s participantes, tendo em vista a confidencialidade dos mesmos.

A Tabela 3 e Figura 1 apresentam os resultados do E, e do indice z dos participantes. Na tabela 3 os

resultados satisfatorios estdo em azul, o duvidoso em preto e os insatisfatérios em vermelho.

Tabela 3 - Resultados do E, e do indice z referente a medi¢&o da viscosidade do item de ensaio.

Viscosidade Incerteza )
Cddigo do Laboratério cinematica expandida k En Indice z
mm?/s mm?/s
28 13,478 NA NA NA -0,45
13 13,48 NA NA NA -0,40
65 13,49 0,06 2 -0,08 -0,15
01 13,516 0,01 1,96 0,49 0,5
68 13,53 0,08 2 0,38 0,85
12 13,551 0,044 2,02 0,93 1,4
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Continuacgdo Tabela 3 - Resultados do E, e do indice z referente a medicao da viscosidade do item

de ensaio.
Viscosidade Incerteza )
Cadigo do Laboratério cinematica expandida k En Indice z
mm?/s mm?/s
77 13,584 0,025 2,06 1,87 2,2
80 13,71 0,44 2,87 0,48 5,4
Inmetro 13,496 0,040 2,0 - -

Pode ser verificado na tabela 3 que, dos seis laboratérios que reportaram suas incertezas, apenas o
participante de cédigo 77 obteve resultado de E, insatisfatorio.

indice z Analise da medigao da viscosidade cinematica pelo indice z
6.0 -
50 -
40 -
3.0
20 =
1,0 -

0,0 O ] H

] [ =

10 -
28 13 65 1 68 12 77 a0

Laboratérios

Figura 1 - Gréfico do indice z referente a medig&o da viscosidade cinematica do item de ensaio.

Através da analise do gréafico do indice z, pode-se observar que dos 8 participantes:
e 1 apresentou resultado insatisfatério, ou seja, |z| = 3;
e 1 participante apresentou resultado questionavel, ou seja, 2,0 < |z| < 3,0; e

e 6 participantes apresentaram resultados satisfatorios, ou seja, |z| < 2,0.

5. Confidencialidade

Cada participante foi identificado por codigo individual que é conhecido somente pelo préprio
participante e pela coordenacdo do EP. O participante recebeu, via e-mail, o seu codigo de
identificacdo correspondente a sua participagdo no EP. Este codigo foi utilizado como identificacdo
do participante no preenchimento do formulario de registro de resultados. Os resultados poderdo ser
utilizados em trabalhos e publicagbes pelo Inmetro respeitando-se a confidencialidade de cada

participante.

Conforme estabelecido no item 4.10.4 da ABNT ISO/IEC 17043:2011, em circunstancias

excepcionais, uma autoridade reguladora pode requerer os resultados do EP ao provedor.
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6. Conclusdes
Neste EP, que contou com a participacéo de 08 (oito) laboratérios, a medigéo foi realizada em um

6leo mineral com viscosidade cinematica de 13,496 mm?/s.

Os resultados dos laboratérios participantes deste EP foram avaliados por meio dos testes
estatisticos erro normalizado (E,) e indice z, de acordo com critérios estabelecidos previamente no
protocolo do EP.

Dos 08 (oito) laboratdrios participantes pelo indice z, 01 (um) laboratério participante, de codigo 77,
apresentou desempenho questionavel, 01 (um), de cdédigo 80, apresentou desempenho insatisfatério

e 0s outros 06 (seis) apresentaram desempenho satisfatério.

Pelo Erro Normalizado, apenas 01 (um) laboratério participante, de cddigo 77, apresentou resultado
insatisfatério, E, = 1,87, e este mesmo laboratério deve um desempenho “questionavel”’ pelo indice
Zz = 2,2, isto indica que ele estd com uma incerteza subestimada. De fato sua incerteza expandida de
0,025 mm?/s é aproximadamente metade da incerteza do valor designado. O laboratério participante
de cédigo 80, embora tenha obtido um resultado satisfatério pelo E, = 0,48, seu desempenho pelo
indice z = 5,4 indica que ele estd com uma incerteza superestimada. De fato sua incerteza expandida

de 0,44 mm?/s é cerca de 10 vezes maior que a incerteza do valor designado.

Recomenda-se que os participantes 77 e 80 analisem criticamente sua metodologia de medicao e/ou

revejam o seu célculo para a estimativa da incerteza de medicao.

Pelos formularios de registro de resultados recebidos dos participantes, os laboratérios de codigo 13
e 28, ndo apresentaram informacdes sobre a incerteza. Apenas o laboratério de cédigo 80
apresentou sua planilha de célculo da incerteza completa, porém o resultado da planilha é
inconsistente com o valor declarado para a incerteza da viscosidade cinematica declarada. Os

demais informaram apenas os parametros que contribuem para a incerteza do resultado da medicgao.

Finalmente, deve-se ressaltar a importancia da participacdo em exercicios de EP. Um EP constitui
uma ferramenta Util para monitorar os procedimentos de andlises usados na rotina e avaliar os
resultados das medi¢Ges, possibilitando a melhoria da qualidade dos resultados e garantindo maior

confiabilidade as medicdes.

7. Participantes
Dez laboratérios se inscreveram na 12 Rodada do Ensaio de Proficiéncia em Viscosidade. Dos dez
participantes inscritos, houve um que cancelou sua inscricdo informando que a faixa nominal do item

de ensaio era superior a utilizada por seu laboratério. E ainda dois participante que apesar de terem
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recebido o item de ensaio, um ndo enviou os resultados como também ndo se justificou e, um
participante, de cédigo 68, apesar de ter enviado seus resultados, solicitou que os mesmos fossem
desconsiderados. Como seus resultados foram enviados dentro do prazo a coordenagéo decidiu

manter o resultado do laboratério no relatério.

A lista dos laboratérios que enviaram os resultados a coordenacdo deste EP é apresentada na
Tabela 4. E importante ressaltar que a numeracio da tabela é apenas indicativa do nimero de
laboratérios participantes no EP, ndo estando, em hipdtese alguma, associada a identificagdo dos
laboratérios na apresentacdo dos resultados.

Tabela 4 - Participantes.

Instituicdo
1 Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis
Centro de Pesquisas e Analises Tecnolégicas — CPT
5 Bianchini S/A Industria, Comércio e Agricultura

Laboratdrio de Controle de Qualidade

3 | Elus Servigos de Instrumentagéo EIRELI ME

FUNDUNESP - Fundagéao para o desenvolvimento da UNESP
4 | CEMPEQC - Centro de monitoramento e pesquisa da qualidade de combustiveis,
biocombustiveis, petroleo e derivados

Ipiranga Produtos de Petréleo S.A

° CTAQ — Centro de Tecnologia Aplicada e da Qualidade

6 Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro
Laboratério de Caracterizacao de Fluidos

7 Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS)

Laboratério de Combustiveis do CECOM-IQ/UFRGS

8 | Servico Nacional de Aprendizagem Industrial Senai LELCO

Total de participantes: 08.
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