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RESUMO

A implantacdo de Sistemas de Gestdo da Qualidade em ambiente laboratorial vem se
tornando uma necessidade frequente, devido a demanda dos clientes por resultados confidveis
e rastreaveis. No Brasil, a Coordenacdo Geral de Acreditacdo do Inmetro (Cgcre) € o 6rgao
responsavel pela acreditacdo de laboratorios segundo a NBR ISO/IEC 17025, sendo o
Laboratdrio de Metalurgia Fisica (LAMEF) da Universidade Federal do Rio Grande do Sul
acreditado para a realizacdo de ensaios de materiais metélicos desde 2010. Em 2013, tendo
passado por um processo de aumento de escopo de acreditacdo para 0s ensaios mecanicos,
evidenciou-se 0 ndo atendimento ao item de garantia da qualidade da NBR ISO/IEC 17025 e
da NIT-DICLA-026. Para atender aos requisitos, foram conduzidas analises através de
Ensaios de Proficiéncia e por monitoramento interno da qualidade pelos métodos do Erro
Normalizado e de Andlise de Variancia. Quando identificados desvios dos critérios de
aceitacdo, acdes corretivas foram tomadas, visando a melhoria continua dos sistemas de
medicdo. Os resultados do trabalho demonstraram que a implantacéo sistematica de métodos
estatisticos para 0 monitoramento da qualidade dos ensaios foi fundamental para o processo
de aumento do escopo de acreditacdo do LAMEF, o qual foi consolidado no inicio de 2014.

Palavras chave: NBR ISO/IEC 17025; Garantia da Qualidade; Ensaio de Proficiéncia; Erro
Normalizado; ANOVA; Ensaios Mecanicos.
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ABSTRACT

The implementation of Quality Management Systems in laboratory environment is
being an increasing necessity, due to customer demand for reliable and traceable test results.
The General Coordination for Accreditation of Inmetro (Cgcre/Inmetro) is the Brazilian body
responsible for the accreditation of laboratories according to ISO/IEC 17025 standard, and the
Physical Metallurgy Laboratory (LAMEF) from the Federal University of Rio Grande do Sul
(UFRGS) has been accredited in performance of metallic materials tests since 2010. In 2013,
during the process of accreditation scope extension on mechanical testing, there were
identified nonconformities to the quality assurance requirements of ISO/IEC 17025 and NIT-
DICLA-026. In order to comply with these requirements, studies have been carried out
through Proficiency Testing and internal quality monitoring via Normalized Error and
Analysis of Variance methods. Corrective actions were taken when deviations from the
acceptance criteria were identified, aiming the measurement systems continuous
improvement. The results of this work have demonstrated that the systematic implementation
of statistical methods for monitoring the testing quality was critical to the process of LAMEF

extension of scope, which was consolidated in the early 2014.

Key words: ISO/IEC 17025; Quality Assurance; Proficiency Testing; Normalized Error;
ANOVA; Mechanical Testing.
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1.0 INTRODUCAO

A implantagdo de Sistemas de Gestdo em ambiente laboratorial vem se tornando
frequente e necessaria devido ao aumento da demanda dos clientes por resultados confiaveis e
rastreaveis. Segundo Abdel-Fatah (2010), a competéncia técnica dos laboratdrios se torna
critica para o fabricante, fornecedor, exportador e para o consumidor, o que reforca a
importancia da implantacdo de sistemas de gestdo para laboratdrios de ensaio e calibracéo.
Atualmente, apenas no Brasil, existem cerca de 940 laboratdrios analiticos acreditados pela
Cgcre/Inmetro (INMETRO, 2014).

A NBR ISO/IEC 17025 (ABNT, 2005b) é uma norma internacional de qualidade
voltada ao ambiente laboratorial, a qual especifica 0s requisitos necessarios para que
laboratérios de ensaio e calibragdo demonstrem sua competéncia técnica e a validade dos
resultados fornecidos. Segundo Lopes et al. (2014), a imagem de um laborat6rio depende
fortemente da qualidade continua de seus resultados, justificando assim a necessidade
crescente da implementacdo de sistemas da qualidade baseados nessa norma.

Para obter a acreditacdo por essa norma, os laboratérios de ensaio devem atender a
uma série de requisitos, entre 0s quais se incluem o monitoramento da validade dos ensaios
realizados. A garantia da qualidade dos resultados de ensaio € relacionada aos processos
internos e externos, sendo quantificavel atraves de métodos estatisticos. Tais métodos podem
incluir ensaios de proficiéncia, comparagdes internas, replicacdo de ensaios, uso de cartas de
controle, entre outros. Esse tipo de pratica, em conjunto com o atendimento aos demais
requisitos normativos, visa o controle e a melhoria continua dos ensaios realizados.

A determina¢do com boa precisdo das propriedades mecéanicas dos materiais € um
fator crucial para a aplicacdo dos mesmos em engenharia, desde o projeto até a producao e a
utilizacdo dos materiais, para a prevencdo de falhas e melhor selecdo dos materiais para cada
aplicacdo. Segundo Callister (2007), é indispensdvel que os ensaios sejam executados de
forma padronizada, e que os resultados sejam relatados de forma consistente, dado que as
propriedades mecanicas dos materiais sdo de interesse de diferentes partes, tais como:

fabricantes, consumidores, institutos de pesquisa e agéncias governamentais.



O Laboratdrio de Metalurgia Fisica (LAMEF) da Universidade Federal do Rio Grande
do Sul é acreditado pela Cgcre/lnmetro na realizacdo de ensaios mecanicos-metallrgicos
desde 2010. A partir de uma auditoria externa realizada em 2013, visando a extensdo do
escopo de acreditacdo, identificou-se que o Laboratorio ndo estava atendendo ao requisito de
garantia da qualidade para os ensaios mecéanicos realizados. Isso gerou uma ndo conformidade
e a necessidade de tomada de acdo corretiva para manutencdo da acreditacdo do LAMEF.

Os ensaios mecanicos abordados no trabalho e executados no Grupo de Ensaios
Mecénicos do LAMEF séo:

e Ensaio de tracdo;

e Ensaio de fadiga axial,

e Ensaios de tenacidade a fratura: mecénica da fratura linear elastica (Kic) e mecanica
da fratura elasto-plastica (CTOD);

e Ensaio de impacto Charpy;

e Ensaio de dobramento;

e Ensaio de anisotropia.

Nesse contexto, o objetivo geral do trabalho é realizar o monitoramento da qualidade
dos ensaios mecanicos do LAMEF através de métodos estatisticos reconhecidos.

Como objetivos especificos, espera-se: (i) promover a analise e melhoria continua dos
sistemas de medicdo do LAMEF; (ii) promover o atendimento ao requisito de garantia da
qualidade da NBR ISO/IEC 17025 para a manutencdo da acreditacdo; e (iii) permitir a

extensdo do escopo de acreditacdo dos ensaios mecanicos do LAMEF.



2.0 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta a revisdo da literatura sobre os assuntos abordados neste
trabalho. Inicialmente, apresenta-se uma revisdo sobre 0s ensaios mecanicos presentes no
escopo, seguida de uma contextualizacéo sobre gestdo da qualidade em ambiente laboratorial.
Em seguida, sdo demonstrados e discutidos os requisitos normativos relacionados a garantia
da qualidade em laboratorios. Por fim, sdo apresentados métodos estatisticos de analise
(escore-z, andlise de variancia e erro normalizado), assim como seus respectivos critérios de

aceitacdo.

2.1 Ensaios Mecanicos de Materiais Metéalicos

Projetos de engenharia requerem um vasto conhecimento das caracteristicas,
propriedades e comportamento dos materiais a serem utilizados. Os critérios de especificacdo
dos materiais impdem a realizacdo de ensaios através de métodos normalizados, visando
levantar as propriedades mecanicas dos mesmos e 0 seu comportamento sob determinados
esforcos (GARCIA et al., 2012).

Nesse trabalho, sdo abordados os seguintes ensaios mecanicos voltados a aplicagdo em
materiais metalicos e juntas soldadas: ensaio de tracdo, ensaio de fadiga, ensaios de

tenacidade a fratura, ensaio de impacto Charpy, ensaio de dobramento e ensaio de anisotropia.

2.1.1 Ensaio de Tracdo

O ensaio de tragdo é o ensaio mais utilizado na avaliagdo dos materiais, permitindo
obter diversas propriedades mecénicas. O ensaio consiste na aplicagdo de uma carga de tracéo
uniaxial crescente em um corpo de prova até a ruptura, medindo-se a variacdo no
comprimento (L) como funcédo da carga aplicada (P). Apds o tratamento adequado dos dados,
obtém-se uma curva que relaciona a tensdo (o) com a deformagdo (¢) do corpo de prova
(GARCIA et al., 2012).

A tensdo de engenharia (o) ¢ dada pela relagao entre a carga instantanea (P) e a area da

secdo inicial do corpo de prova (So), conforme a Equacdo 2.1, enquanto a deformacéo de



engenharia (¢) ¢ dada pela relagdo entre o comprimento instantdneo (L) € o comprimento

inicial (Lo), segundo a Equacéo 2.2.

P Equacéo 2.1
g =——
So
B (L—-1L,) B A_L Equacéo 2.2
L L

A Figura 2.1 apresenta, esquematicamente, um equipamento para a realizacdo de

ensaios de tragéo.

Figura 2.1 — Representacdo esquematica de um equipamento para ensaios de tragao.

Célula de carga

Extensémetro

=> Z > D

Fonte: CALLISTER (2007).

A Figura 2.2 mostra um exemplo de curva tensdo-deformacdo de engenharia,
apresentando também algumas das propriedades que podem ser obtidas no ensaio, segundo a
norma de ensaio NBR SO 6892-1: resisténcia de prova (Rp), limite de resisténcia a tracdo

(Rm) e extensao total (Ar) (ABNT, 2013).



Figura 2.2 — Curva tensao-deformacéo de engenharia para um material que apresenta escoamento descontinuo.
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Fonte: Adaptado de ROCHA et al. (2014).

2.1.2 Ensaio de Fadiga

O ensaio de fadiga € resultante da aplicacdo ciclica de uma carga em um corpo de
prova. A apresentacdo de dados experimentais de ensaios de fadiga pode se dar através da
curva S-N, também chamada curva de Wohler, onde se plota a tensdo (S) em relacdo ao
nimero de ciclos necessarios para a fratura (N), normalmente em escala logaritmica
(ZIMMER, 2011), para vérios corpos de prova, conforme a Figura 2.3. A plotagem de uma
curva S-N permite identificar o limite de resisténcia a fadiga do material, ou seja, o nivel de

carregamento ciclico abaixo do qual o material terd vida em fadiga infinita, quando existente.



Figura 2.3 — Curva caracteristica de ensaios de fadiga para materiais ferrosos e nao ferrosos.
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Fonte: GARCIA et al. (2012).

A regido na qual a falha ocorre em menos de 10* ciclos é denominada de fadiga de
baixo ciclo, e a regido de maior resisténcia € denominada fadiga de alto ciclo (POOK, 2007;
ZIMMER, 2011). A norma ASTM E466-07 (ASTM, 2007) indica que o ensaio de fadiga
axial é utilizado para determinar o efeito de fatores como material, geometria, acabamento

superficial e carga na resisténcia a fadiga de materiais metalicos sujeitos a tensdes repetidas.

2.1.3 Ensaio de Tenacidade a Fratura

Ensaios de tenacidade a fratura avaliam a resisténcia do material diante de uma trinca,
sendo o objetivo da Mecéanica da Fratura determinar se um defeito ird ou ndo levar o
componente a fratura catastrofica para tensdes normais de servigo, permitindo, ainda,
determinar o grau de seguranca efetivo de um componente trincado (ANDERSON, 2005).

A Mecénica da Fratura baseia-se em duas areas: a Mecénica da Fratura Linear-El&stica
(MFLE) e a Mecénica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP). A primeira normalmente é utilizada
em situacdes em que a fratura ocorre ainda no regime linear-el&stico, apresentando quantidade
limitada de deformacdo plastica na ponta da trinca. Isto pode ocorrer para ligas de altissima

resisténcia mecanica ou mesmo em ligas com resisténcia moderada, desde que empregadas



em uma espessura razoavel. A segunda abordagem é aplicada para metais que apresentam
elevada deformacédo pléstica precedendo a fratura. A espessura do material define se o regime
é o estado plano de deformacéo (estado triaxial de tensdes), em que a MFLE é aplicavel, ou o
estado plano de tensdo (estado biaxial de tensdes), em que a MFEP é aplicavel
(STROHAECKER, 2012).

2.1.3.1 Mecénica da Fratura Linear-Elastica: Ensaio de Kic

A Mecénica da Fratura Linear-Elastica (MFLE) é utilizada para analisar materiais que
possuem comportamento fragil em relacdo a fratura em condi¢bes linear-elasticas,
apresentando limitada quantidade de deformacéo plastica na ponta da trinca.

O parametro mais utilizado na MFLE para avaliar a tenacidade a fratura de materiais
metalicos é o valor critico do fator de intensidade de tensdes para o modo | (trativo) de
aplicacédo da carga (Kic), sendo esta uma propriedade intrinseca do material. O Kic consegue
correlacionar a tensdo aplicada (o) no material com o tipo (Y) e tamanho (a) do defeito. A
Equacéo 2.3 apresenta a definicdo do fator de intensidade de tensdes para uma forma genérica
de trinca (HAAG, 2012).

K =YoVma Equacédo 2.3

Onde K representa o fator de intensidade de tensdes, Y é o fator de forma, o ¢ a tensdo
aplicada e a é o tamanho da trinca.

Para obter o valor de Kic do material, inicialmente se calcula um valor provisorio,
denominado Kg, que é uma funcéo da largura do corpo de prova (W), da espessura (B), do
tamanho da trinca (a) e da carga aplicada (Pg), segundo a Equacdo 2.4, conforme indicado na
norma de ensaio ASTM E399-12e3 (ASTM, 2012b).

P a Equacdo 2.4
Q quacg
Ky =—= (_)

A funcdo f (a/W) é uma funcdo adimensional da razdo entre tamanho de trinca e
espessura. O valor de Kq € validado como Kic se as condigdes presentes na Equagdo 2.5

forem atendidas. Na Equagdo, ce representa o limite de escoamento do material.



a,B,(W—a) >

2,5K% Equagdo 2.5
2

e

2.1.3.2 Mecénica da Fratura Elasto-Plastica: Ensaio de CTOD

O CTOD (Crack Tip Opening Displacement) € um parametro da Mecénica da Fratura
utilizado para determinar tamanhos de defeitos admissiveis para que ndo ocorra falha
catastrofica (STROHAECKER, 2012). Fisicamente, o valor de CTOD representa a abertura

da trinca na ponta do entalhe, conforme a Figura 2.4.

Figura 2.4 — Representacéo fisica da definicdo de CTOD.

Fonte: ANDERSON (2005).
Segundo a norma BS 7448-1 (BS, 1991), o célculo para obtencdo do valor de CTOD
(6) é composto de duas componentes (Equacdo 2.6): uma componente elastica (del) € Uma
componente plastica (dpr). L0ogo, tem-se:

8= 08¢+ Oy Equacéo 2.6

A componente elastica é obtida a partir da Equacdo 2.7 e da Equagéo 2.8.

K2(1—v)? Equacéo 2.7
e 20,E
PS a Equacédo 2.8
K=gwis (W)



Na Equacdo 2.8, a funcgdo f (a/W) é uma funcdo adimensional do tamanho de trinca (a)
pela largura (W). O resultado desta funcéo est& associado ao tipo de corpo de prova utilizado.
Além disso, S representa a distancia entre os roletes (span), v representa a abertura da boca do
entalhe, oe é 0 limite de escoamento do material e E é o mddulo de elasticidade.

Para um corpo de prova do tipo SE(B) (flexdo em trés pontos), a componente plastica
do CTOD é calculada a partir de uma relacdo geométrica de semelhanca de tridngulos em
fungéo da abertura da boca do entalhe (V;) do corpo de prova. Os componentes desta relagdo

podem ser vistos na Figura 2.5.

Figura 2.5 — Representacdo dos componentes para o célculo do CTOD pléstico de um corpo de prova tipo flexdo
em trés pontos.

Fonte: ANDERSON (2005).

A partir da semelhanca de triangulos, obtém-se a Equacdo 2.9 para a componente
plastica do CTOD.

O W —a)y, Equacédo 2.9
Pl r(W-a)+a+z

2.1.4 Ensaio de Impacto Charpy

O ensaio de impacto € amplamente aplicado na analise do comportamento a fratura de
materiais devido a sua relativa facilidade de execugdo. Usualmente, o resultado é representado
pela medida da energia absorvida do material até a fratura, utilizando corpos de prova
padronizados com entalhe de dimensdes definidas. Apesar de ndo fornecer informacgdes
quantitativas a respeito do comportamento de estruturas nas condic¢Ges de servico, o resultado
do ensaio de impacto pode ser utilizado para o controle de qualidade de processos e critério de
aceitacdo de matéria-prima para determinadas aplicagdes. Trata-se, assim, de um ensaio

qualitativo para avaliacao da tenacidade do material.
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A norma ASTM E23-12c (ASTM, 2012a) indica os requisitos relacionados ao corpo
de prova, procedimento, equipamentos, entre outros, para a execugdo de ensaios de impacto
em materiais metalicos. A Figura 2.6 apresenta um equipamento de ensaio de impacto,
mostrando o martelo pendular utilizado para aplicar o carregamento dindmico no corpo de

prova.

Figura 2.6 — Equipamento de ensaio de impacto.

Escala de leitura

Péndulo

Fonte: GARCIA et al. (2012).

A Figura 2.7 representa a configuracdo de carregamento e posicionamento do corpo de

prova do tipo Charpy no suporte rigido.

Figura 2.7 — Representa¢do do corpo de prova tipo Charpy.

Fonte: GARCIA et al. (2012).
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2.1.5 Ensaio de Dobramento

O ensaio de dobramento é utilizado para a analise de processos de conformacéo de
calhas, tubos, tambores e demais elementos conformados plasticamente (GARCIA et al.,
2012), assim como para a qualificagcdo de juntas soldadas. Segundo a norma DIN EN 1SO
7438 (DIN, 2005), o ensaio consiste em submeter um corpo de prova a uma deformacéo
plastica por dobramento, até se obter um angulo especificado. A Figura 2.8 apresenta um
exemplo de equipamento que pode ser utilizado no ensaio de dobramento.

O ensaio de dobramento é qualitativo do material, sendo a varidvel de resposta do tipo
aprova ou reprova. Apés dobrar o corpo de prova segundo o angulo especificado, procede-se

a analise da superficie, buscando verificar a presenca (ou ndo) de trincas visiveis a olho nu.

Figura 2.8 — Execucéo de ensaio de dobramento em dispositivo com dois suportes e um molde.

L

o0

Y

N

-~

Fonte: DIN (2005).

2.1.6 Ensaio de Anisotropia

Estampabilidade é a capacidade que uma chapa metalica tem de adquirir a forma de
uma matriz pelo processo de estampagem, sem se romper ou apresentar qualquer outro tipo de
defeito. As propriedades de um material estampado podem variar conforme a direcdo, sendo
essa caracteristica denominada de anisotropia (LIANG et al., 1994).

A estampagem € um dos principais processos de conformagdo mecéanica usados na
fabricacéo de pegas, componentes e estruturas a partir de chapas metélicas. Nessa classe estdo
incluidos desde o corte e dobramento em prensa, até processos mais modernos, como a
conformacéo por rolos, a conformacao incremental e a estampagem a quente, passando pelos
processos convencionais de estiramento, estampagem profunda, entre outros (FABRICIO,
2013).
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Segundo a norma ASTM E517-00, o coeficiente de anisotropia plastica (r) é um
pardmetro que indica a capacidade de uma folha de metal em resistir a diminui¢cdo ou aumento
de espessura quando sujeito a forcas de tracdo ou compressdao no plano da folha e estd
relacionada as orientacdes cristalograficas preferenciais dentro de um metal policristalino. O
valor de r, portanto, é considerado um dos pardmetros para medida da estampabilidade de
chapas metalicas (ASTM, 2010).

Por definicéo, r representa a razdo entre a deformagéo verdadeira na largura (ew) e na
espessura (ef) de um corpo de prova de tragdo, apds uma deformacgdo longitudinal pré-
definida. A norma ASTM E517-00 determina um método de ensaio para realizar a medicao
do coeficiente de anisotropia plastica r em laminados metalicos, voltados a aplicacdes em
estampagem profunda. Devido a dificuldade de medir as variacGes de espessura com precisdo,
é comumente utilizada uma relacdo equivalente, utilizando a largura e o comprimento do
corpo de prova (ASTM, 2010). O célculo do indice r de uma amostra é apresentado na

Equacéo 2.10.

In <%) Equacao 2.10

Onde wo e lo representam, respectivamente, a largura e 0 comprimento iniciais do
corpo de prova, e ws e ls representam, nessa ordem, a largura e o comprimento finais (apds a
deformacédo plastica).

A anisotropia média (rm) de uma chapa é obtida através da média ponderada dos
valores de r em trés diregdes: 0° (paralela), 45° (diagonal), e 90° (perpendicular) a direcdo de

laminacdo, conforme a Equagéo 2.11(ASTM, 2010).

1o + 2T45 + 190 Equagéo 211
Tm = 4

A Figura 2.9 representa as posi¢des de onde séo retirados os corpos de prova da chapa.
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Figura 2.9 — Posicao de retirada dos corpos de prova para o calculo do indice de anisotropia plastica.

Direcdo de Laminacao

Fonte: FABRICIO et al. (2014a).

2.2 Gestdo da Qualidade em Laboratérios

Qualidade pode ser definida como a “conformidade do produto as suas especificagdes”
(CROSBY, 1986, p. 31); ou, segundo Deming (1993, p. 56), “tudo aquilo que melhora o
produto do ponto de vista do cliente”. Segundo Ishikawa (1993, p. 43), Qualidade é
“desenvolver, projetar, produzir e comercializar um produto que é mais econémico, mais Util
e sempre satisfatorio para o consumidor” ou, na definicdo de Falconi (1992), Qualidade
representa o atendimento de forma confiavel, acessivel, segura e no tempo certo das
necessidades do cliente. Por fim, segundo a norma NBR ISO 9000, Qualidade pode ser
definida, genericamente, como o “grau no qual um conjunto de caracteristicas inerentes
satisfaz a requisitos” (ABNT, 2005a, p. 8).

A implantacdo de Sistemas da Qualidade em ambiente laboratorial é apresentada no
item 2.2.2 deste trabalho, ap0s uma conceituacdo geral sobre Sistemas de Gestdo da
Qualidade (item 2.2.1).

2.2.1 Sistemas de Gestdo da Qualidade

Clientes exigem produtos com caracteristicas que satisfacam as suas necessidades e
expectativas. Estas necessidades e expectativas sdo expressas nas especificacdes de produto e,
de modo geral, sdo designadas como requisitos do cliente. A abordagem do sistema de gestédo
da qualidade incentiva as organizacgdes a analisar os requisitos do cliente, definir os processos
que contribuem para a obtencdo de um produto que é aceitavel para o cliente e manter estes
processos sob controle. O sistema de gestdo da qualidade representa a parte do sistema de

gestdo da organizacdo cujo enfoque € alcancar resultados em relacdo aos objetivos da
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qualidade para satisfazer as necessidades, expectativas e requisitos dos clientes e das demais
partes interessadas, conforme apropriado (ABNT, 2005a).

A adocdo de sistemas de gestdo pelas organizacdes tem sido cada vez mais frequente,
0 que pode ser atribuido a diversos fatores como a necessidade de melhorar as suas relacdes
com os colaboradores, reduzir ndo conformidades e atender as demandas do mercado
(ZUTSHI e SOHAL, 2005). No final de 2012, haviam 1.101.272 organizacbes com
certificacdo 1ISO 9001 no mundo todo, sendo 25.791 apenas no Brasil (ISO, 2014). A Figura

2.10 resume a distribuicdo mundial de certificacGes ISO 9001.

Figura 2.10 — Distribuicdo mundial de certificados ISO 9001 em 2012.
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Fonte: 1SO (2014).

O aumento da competitividade requer que as organizagbes aproveitem as
oportunidades para evoluirem, e institutos de pesquisa devem ver a implementacdo de
Sistemas de Gestdo da Qualidade como uma oportunidade para melhorar seu desempenho
(BIASINI, 2012). A comunidade cientifica tende a se confrontar mais com a questdo do
controle da qualidade e gestdo da qualidade, devendo intensificar seus esforgos para tomar um
papel mais ativo nesse processo (CAMMANN e KLEIBOHMER, 1998).

2.2.2 Acreditacdo de Laboratérios

A implementacdo e acreditacdo de um Sistema da Qualidade em laboratorio € uma
atividade trabalhosa (HULLIHEN et al., 2008; ZAPATA-GARCIA et al., 2007) e exige uma
grande quantidade de recursos (POLI et al., 2014). Ainda assim, laboratorios universitarios
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podem ser acreditados na NBR ISO/IEC 17025 (ABNT, 2005b), desde que respeitem suas
peculiaridades e adotem solugdes adaptadas a cada instituicdo (GROCHAU et al., 2010).

Implantar sistemas de gestdo em ambiente laboratorial traz inimeros beneficios
(ABDEL-FATAH, 2010; GROCHAU et al., 2010; RODIMA et al., 2005; ZAPATA-
GARCIA et al., 2007), tais como:

e Garantia da qualidade dos resultados e rastreabilidade das medicdes;

e Aumento do nimero de servigos prestados e da satisfacdo dos clientes;

e Melhoria da eficacia do laboratdrio, facilitando o trabalho e a integracdo de novos
membros e a conscientizacao do pessoal;

e Melhoria das atividades de pesquisa;

e Aumento da qualificacdo da equipe de trabalho.

A acreditacdo de ensaios e/ou calibracbes de laboratorios que prestam esses servicos
requer que o laboratério tenha um sistema de gestdo implantado para todos os
ensaios/calibracfes de seu escopo, atendendo também a uma série de requisitos técnicos.

O Decreto 7938 do Governo Federal Brasileiro, de 2013, estabelece a estrutura
administrativa e responsabilidades do Inmetro. Cabe a Coordenacdo Geral de Acreditacdo
(Cgcre) do Inmetro a atuacdo como Orgdo acreditador de organismos de avaliacdo da
conformidade no Pais (BRASIL, 2014), sendo a Divisdo de Acreditacdo de Laborat6rios
(Dicla) o departamento da Cgcre responsavel pelas atividades relacionadas a concessdo e
manutencdo da acreditacdo de acordo com os requisitos da NBR ISO/IEC 17025 (INMETRO,
2014).

Nas Ultimas décadas, houve um crescimento significativo no nimero de laboratorios
de ensaio e calibracdo brasileiros acreditados pela Cgcre na norma NBR ISO/IEC 17025
(ABNT, 2005b), como pode ser verificado na Figura 2.11. Atualmente, do total de
acreditacBes no Brasil, cerca de 65% se referem a laboratérios de ensaios, enquanto 35% sdo

relacionadas a laboratorios de calibragéo (SILVA et al., 2014).
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Figura 2.11 — Numero de laboratorios de ensaio e calibragdo acreditados pela Dicla/Cgcre entre 1982 e 2013.
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Fonte: SILVA et al. (2014).

A Figura 2.12 apresenta a distribuicdo de laboratérios de ensaio brasileiros acreditados

pela Cgcre/lnmetro segundo o tipo de ensaio: quimico (1), mecanico (2), bioldgico (3),

elétrico e magnético (4), térmico (5), acUstica e vibragdo (6), Optico (7), ndo destrutivo (8),
clinicos e patolégicos (9) e radiacdes ionizantes (10) (NOGUEIRA e SOARES, 2013).

Figura 2.12 — Distribuicao de frequéncia de laboratdrios acreditados pela Cgcre segundo o tipo de ensaio.
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Fonte: NOGUEIRA e SOARES (2013).
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A norma NBR ISO/IEC 17025 (ABNT, 2005b) especifica requisitos gerais para a
competéncia em realizar ensaios e/ou calibragBes, cobrindo métodos normalizados, nédo
normalizados e métodos desenvolvidos pelo proprio laboratorio. Laboratérios que atendem
aos requisitos desta norma operam um sistema de gestdo da qualidade que também atende aos
requisitos da NBR ISO 9001 (ABNT, 2008).

A NBR ISO/IEC 17025 possui 15 requisitos da direcdo, os quais se referem a
organizacdo do laboratorio, estabelecimento do sistema de gestdo, controle dos documentos,
analises criticas, atendimento ao cliente, reclamacdes, ndo conformidades, oportunidades de
melhorias, acdes corretivas e preventivas, auditorias internas, entre outros. Além desses,
possui 10 requisitos técnicos, os quais sdo voltados aos fatores que afetam diretamente o

resultado dos ensaios (ABNT, 2005b). Os requisitos sdo apresentados na Figura 2.13.

Figura 2.13 — Requisitos da NBR ISO/IEC 17025.

e Requisitos da Direcao
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*4.6. Aquisi¢do de servigos e suprimentos
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+4.8. Reclamacdes

+4.9. Controle de trabalhos de ensaio e/ou calibra¢des ndo conforme
+4.10. Melhoria

*4.11. Agdo preventiva

*4.12. A¢do corretiva

+4.13. Controle de registros

+4.14 Auditorias internas

+4.15. Anélise critica pela dire¢éo

p— Requisitos Técnicos

+5.1. Generalidades

+5.2. Pessoal

+5.3. Acomodacdes e condi¢des ambientais

+5.4. Métodos de ensaio e calibracdo e validacdo de métodos
+5.5. Equipamentos

+5.6. Rastreabilidade da medicéo

*5.7. Amostragem

+5.8. Manuseio de itens de ensaio e calibracdo

+5.9. Garantia da qualidade de resultados de ensaio e calibracdo
+5.10. Apresentacdo de resultados




18

2.3 Garantia da Qualidade de Laboratérios de Ensaios

A garantia da qualidade dos resultados de ensaio €é relacionada aos processos internos
e externos, podendo incluir, mas n&o estar limitada ao uso de cartas de controle e de materiais
de referéncia, replicacdo de ensaios de itens retidos e participagdo em programas
intralaboratoriais e interlaboratoriais (ABNT, 2005b). Tais programas sdo especialmente

importantes quando ha pessoal temporario (GROCHAU et al., 2010).

2.3.1 Requisitos da NBR ISO/IEC 17025

A norma NBR ISO/IEC 17025 especifica, em seu item 5.9, 0s requisitos para garantia
da qualidade de resultados de ensaio e calibragdo (ABNT, 2005b, p. 21-22):

5.9.1 O laboratério deve ter procedimentos de controle da qualidade para monitorar
a validade dos ensaios e calibragBes realizados. Os dados resultantes devem ser
registrados de forma que as tendéncias sejam detectaveis e, quando praticavel,
devem ser aplicadas técnicas estatisticas para a analise critica dos resultados. Esse
monitoramento deve ser planejado e analisado criticamente e pode incluir, mas ndo
estar limitada, ao seguinte:

a) uso regular dos materiais de referéncia certificados e/ou controle interno da
qualidade, utilizando materiais de referéncia secundarios;

b) participacdo em programas de comparacdo interlaboratorial ou de ensaios de
proficiéncia;

c) ensaios ou calibracdes replicadas, utilizando-se dos mesmos métodos ou de
métodos diferentes;

d) reensaio ou recalibracéo de itens retidos;

e) correlacdo de resultados de caracteristicas diferentes de um item.

NOTA Convém que os métodos selecionados sejam apropriados para o tipo e 0
volume do trabalho realizado.

5.9.2 Os dados do controle de qualidade devem ser analisados e, quando estiverem
fora dos critérios pré-definidos, deve ser tomada acdo planejada para corrigir o
problema e evitar que resultados incorretos sejam relatados.

2.3.2 Requisitos da NIT-DICLA-026

A Dicla/Cgcre estabelece requisitos sobre a participacdo de laboratdrios em atividades
de ensaio de proficiéncia através da norma NIT-DICLA-026 (INMETRO, 2011). O ndo
atendimento aos requisitos da NIT-DICLA-026 por laboratorios acreditados na NBR ISO/IEC
17025 configura ndo conformidade, pois essa Ultima indica, em seu item 4.1.2, que é
“responsabilidade do laboratério realizar suas atividades de ensaio e calibragdo de modo a
atender aos requisitos dessa Norma e satisfazer as necessidades dos clientes, das autoridades
regulamentadoras ou das organizag¢des que fornecem reconhecimento” (ABNT, 2005b, p. 2).

O item 9.1 da NIT-DICLA-026 (INMETRO, 2011, p. 3-5) estabelece a politica geral

para participacdo em ensaios de proficiéncia, indicando que os laboratérios devem demonstrar
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a competéncia técnica na realizacdo dos ensaios e calibragdes acreditados por meio da
participacdo satisfatoria em ensaios de proficiéncia (EP), onde estes estiverem disponiveis.
Caso ndo haja atividades de EP disponiveis na frequéncia necessaria, o laboratério deve
demonstrar por outros mecanismos que possui competéncia técnica (por exemplo: controle
interno da qualidade, uso regular de materiais de referéncia, repeticdo de ensaios ou
calibrac@es utilizando métodos iguais e diferentes, reensaio ou recalibracdo de itens retidos,
correlacdo dos resultados, comparacGes internas entre os técnicos do laboratério, entre
outros). ApoOs a obtencdo da acreditacdo o laboratério deve participar em pelo menos uma

atividade de EP para cada parte significativa do seu escopo de acreditacdo, a cada quatro anos.

2.3.3 Ensaios de Proficiéncia

A realizacdo de ensaios de proficiéncia (EP) através de comparacdo interlaboratorial é
uma ferramenta utilizada para determinar e monitorar continuamente o desempenho de
laboratdrios para ensaios ou medicdes especificas. Segundo a norma ISO 13528 (ISO, 2005),
uma comparacdo interlaboratorial consiste na avaliagdo de ensaios ou medicgdes de itens de
ensaio idénticos ou similares por dois ou mais laboratorios, conforme condicdes pré-
determinadas (1SO, 2005).

O principal objetivo de ensaios de proficiéncia é fornecer uma evidéncia independente
da competéncia dos laboratérios (ALBANO e CATEN, 2014). Os EP sédo utilizados para
verificar o atendimento de normas, para 0 monitoramento continuo do desempenho de
laboratérios, para a demonstracdo da competéncia e para a avaliagdo do desempenho dos
procedimentos de medicdo, servindo também como ferramenta para educacdo e melhoria
continua. Além disso, ensaios de proficiéncia consistem uma ferramenta fundamental para o
sucesso operacional de sistemas nacionais e globais de metrologia, padronizagéo e acreditacdo
(THOLEN, 2011).

Ensaios de proficiéncia e comparagfes interlaboratoriais sdo ferramentas essenciais,
também, para identificar problemas sistematicos relacionados aos procedimentos de
ensaio/calibracdo. A frequéncia de participagdo em EP depende da disponibilidade dos
programas e de fatores externos como 0 envio de materiais, que envolvem custos
(NOGUEIRA e SOARES, 2013). A norma ISO/IEC 17043 (ISO, 2010) especifica requisitos
técnicos e gerenciais que os provedores de ensaios de proficiéncia devem seguir. De acordo
com essa norma, comparacgoes interlaboratoriais séo utilizadas para 0 monitoramento continuo

da qualidade; identificacdo de problemas em laboratorios e implantacdo de melhorias;
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estabelecimento da efetividade dos métodos de ensaio/calibracdo; provimento de confianca
aos clientes; identificacdo de diferencas interlaboratoriais; propdsitos educacionais para 0s
laboratdrios participantes e validacao da incerteza declarada (I1SO, 2010).

Albano e Caten (2014) realizaram uma revisdo sistematica sobre ensaios de
proficiéncia em 147 artigos, normas, recomendagdes e documentos de institutos de
metrologia. Algumas das principais conclusdes que os autores obtiveram sao:

e Os EP sdo aplicados na avaliacdo de desempenho de laboratérios, sendo utilizados
para confirmar mudancas ou melhorias nos métodos de medic¢&o;
e Ha uma relativa harmonizacdo no uso de indices como Escore-z e Erro Normalizado

(En) para analise de desempenho;

e EP podem ser utilizados na validagdo de métodos que foram modificados de sua
proposta original, para evidenciar que as alteracdes foram consistentes e adequadas;

e As amostras de EP podem ser utilizadas no controle interno de qualidade, visando
reduzir os impactos financeiros dos procedimentos de garantia da qualidade;

e A implementacdo de EP possui uma area ampla de aplicacdo, desde a area de
calibracdo até a area médica, quimica, bioldgica, geoldgica, agricola e veterinaria,;

e A demanda por EP em diversas areas é maior do que a disponibilidade que os
organismos de acreditacdo possuem em fornecé-los;

e Os provedores de EP tém tido de se adaptar e melhorar o gerenciamento de suas

atividades, buscando o atendimento de normas como a ISO/IEC 17043.

O International Laboratory Accreditation Cooperation (ILAC) realizou uma pesquisa
com 2126 laboratdrios acreditados na ISO/IEC 17025. Entre os assuntos abordados, estd a
importancia que os laboratorios dao aos ensaios de proficiéncia. A Figura 2.14 apresenta o
grau de concordancia dos laboratérios com a seguinte afirmacdo: “Estou satisfeito com a
importancia de ensaios de proficiéncia e outras formas de comparacgdes interlaboratoriais nas
quais nosso laboratdrio esta envolvido” (ILAC, 2004, p. 11). Concluiu-se que os laboratorios
valorizam as comparacOes interlaboratoriais, apesar do custo e do atraso para receber os
resultados. O principal motivo para os laboratérios insatisfeitos é a ndo disponibilidade de EP
para os participantes. Ainda assim, 0os comentarios reforcam que os gerentes dos laboratorios
veem tais compara¢Ges como um item importante para acreditacdo e profissionalismo (ILAC,
2004).
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Figura 2.14 — Grau de concordancia de laboratorios acreditados com a importancia da participagdo em EP.
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Fonte: Adaptado de ILAC (2004).

2.3.4 Comparacdes Bilaterais e Intralaboratoriais

Por diversos motivos, especialmente pela falta de disponibilidade de ensaios de
proficiéncia por organismos acreditados, os laboratérios podem recorrer a métodos
alternativos para monitorar a qualidade dos ensaios. Uma das possibilidades, que atende aos
requisitos da NBR ISO/IEC 17025, é a execucdo de ensaios replicados, utilizando-se dos
mesmos métodos ou métodos diferentes dentro do mesmo laboratério (intralaboratorial) ou
entre dois laboratdrios (bilateral).

A literatura apresenta diversos casos de monitoramento da qualidade de ensaios em
laboratérios utilizando comparacBes intralaboratoriais/bilaterais. Costa et al. (2008)
realizaram um bilateral através do método do erro normalizado (En) para medigdo de
impressdes de dureza Brinell e Vickers, concluindo que as metodologias apresentaram
caracteristicas suficientes para a medicdo de blocos de dureza. Marques et al. (2008)
apresentam o0s resultados de um interlaboratorial através de erro normalizado para a
verificagdo de Maquinas de Medir por Coordenadas, visando confirmar a necessidade de
homogeneizacdo dos procedimentos para a verificagdo das mesmas. Couto et al. (2009)
relatam os resultados de um intralaboratorial para calibracéo de pist6es cilindro de referéncia,
utilizando ANOVA e erro normalizado, concluindo que existe a possibilidade de se ampliar a
periodicidade de recalibracdo dos conjuntos pistdo-cilindro de referéncia. Por fim, Brionizio

et al. (2005) relatam os resultados de um intralaboratorial utilizando o método do erro
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normalizado para a medigdo de higrometria, concluindo que as medicdes dos higrometros

foram consideradas aceitaveis.

2.4 Meétodos de Analise e Critérios de Aceitacio

A execucdo de ensaios de proficiéncia e de comparacdes intralaboratoriais para
monitoramento da qualidade de ensaios passa pela analise estatistica dos resultados obtidos.
Nesse trabalho, sdo abordados trés métodos amplamente utilizados nesse tipo de anélise:

escore-z, erro normalizado e andlise de variancia.

2.4.1 Escore-z

O teste do escore-z € amplamente utilizado em ensaios de proficiéncia (ALBANO e
CATEN, 2014). O escore-z de cada laboratério participante é calculado segundo a Equacéo
2.12, onde o representa o desvio padrdo do ensaio de proficiéncia, X representa o valor
medido pelo laboratdrio participante e pu representa o valor médio atribuido para o ensaio de
proficiéncia (I1SO, 2005).

X— U Equacéo 2.12

O resultado do laboratorio é considerado satisfatério quando o valor absoluto do
escore-z € menor ou igual a 2. Quando esse valor esta entre 2 e 3, é emitido um alerta e o
resultado é considerado questionavel. Se o valor do laboratorio participante for maior ou igual
a 3 em valor absoluto, é necessaria a tomada de acdo, pois o resultado € considerado
insatisfatorio (ALBANO e CATEN, 2014; ISO, 2005). A Figura 2.15 ilustra a interpretacdo
de resultados de ensaios de proficiéncia através de escore-z. Neste exemplo, os laboratorios
‘Lab09’ e ‘Labl1’ tém resultados insatisfatorios, os laboratérios ‘Lab08’ e ‘Lab13’ possuem

resultados questionaveis, e os demais possuem resultados satisfatérios.



23

Figura 2.15 — Interpretacéo de resultados de ensaios de proficiéncia através de escore-z.
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O valor atribuido para a média (1) é obtido pela média de consenso do programa
interlaboratorial, ou pode ser utilizado um valor de referéncia, quando disponivel. Koch e
Baumeister (2012) ressaltam que o uso de valores de consenso deve ser utilizado com cautela,
pois pode existir tendéncia na média do valor dos laboratérios participantes. O tamanho da
tendéncia pode ser verificado através da analise do desvio padrdo dos participantes, e caso o

desvio padrao seja elevado, o valor médio ndo deve ser usado como consenso.

2.4.2 Erro Normalizado

O método do Erro Normalizado (En) testa a compatibilidade dos resultados das
medicBes do laboratério com relagdo a um valor de referéncia. O valor de E, pode ser
calculado pela Equacdo 2.13 (INMETRO, 2010). O resultado é considerado aceitavel quando
0 mdédulo do erro normalizado é menor ou igual a unidade (ALBANO e CATEN, 2014;
BRIONIZIO et al., 2005; COSTA et al., 2008; COUTO et al., 2009; MARQUES et al.,
2008).

X, — X, Equacédo 2.13

) 2

E, =

Onde
e X1 =média do resultado para o primeiro parametro;

e X2 =média do resultado para o segundo parametro;
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e Ug = incerteza expandida dos resultados obtidos para o primeiro parametro;

e Uy = incerteza expandida dos resultados obtidos para o segundo parametro.

A incerteza de medicdo expandida, presente no denominador da Equacédo 2.13, pode
ser calculada por meio de diversos métodos. HACK e CATEN (2012) realizaram uma revisdo
da literatura sobre o assunto e concluiram que, de 114 trabalhos publicados entre 2004 e 2010,
63 utilizaram o Guia para Expressdo da Incerteza de Medi¢do (GUM), 10 seguiram o método
de variaveis difusas, 8 utilizaram simulacdo de Monte Carlo e os demais utilizaram outros
métodos ou métodos proprios.

Segundo o Vocabulario Internacional de Metrologia, a incerteza de medi¢do é “um
pardmetro ndo negativo que caracteriza a dispersdo dos valores atribuidos a um mensurando,
com base nas informagdes utilizadas” (JCGM, 2012, p. 25). A Norma ISO/IEC 17025
recomenda o uso do GUM (JCGM, 2008) no calculo da incerteza de medicédo, cujas etapas
sdo resumidas na Figura 2.16. O GUM é um procedimento baseado em analise estatistica e

observacao experimental dos valores medidos

Figura 2.16 — Etapas do GUM.
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Fonte: Adaptado de RMRS (2013).

O célculo da incerteza de medicdo através de planilhas permite visualizar onde e como

a incerteza pode ser reduzida, se necessario, atraves da comparacdo das contribuicbes de
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incerteza do mensurando (KUHINEK et al., 2011), indicando também quais a¢des podem ser
mais eficazes para a melhoria do sistema de medicdo: treinamento de quem realiza a medicéo,
maior controle das condi¢cBes ambientais, selecdo de fornecedores de calibragdes mais
confiaveis, uso de instrumentos com melhor resolucdo, entre outros. Os Apéndices A e B
desse trabalho apresentam o desenvolvimento do célculo da incerteza de medicdo para 0s

ensaios de impacto e anisotropia, respectivamente.

2.4.3 Analise de Variancia

A analise de variancia (ANOVA) é uma metodologia estatistica que permite avaliar a
significancia de diversos fatores e interacbes. A ANOVA de um fator (one-way ANOVA)
compara as variancias entre os valores médios de uma varidvel a diferentes niveis de um fator
com a variancia dentro do mesmo nivel, resultando em uma razéo de variancias (Fcaiculado). EM
seguida, comparam-se 0s valores calculados de F com os valores tabelados da distribuicédo
estatistica F (Ftabelado), Utilizando-se um nivel de significancia especifico (RIBEIRO e
CATEN, 2012).

No teste da ANOVA, os ensaios realizados em cada nivel do fator controlavel
configuram um grupo. O objetivo é identificar se os valores da variavel de resposta medidos
nos diversos niveis do fator controlavel (grupos) diferem entre si em relacéo ao erro aleatorio
(RIBEIRO e CATEN, 2000). Se os valores Fcaiculado forem maiores que os valores criticos
Frabelado, €Ntd0 a variabilidade provocada pelo termo correspondente é significativa frente ao
erro residual. Os dados dos ensaios séo dispostos em uma estrutura segundo a Figura 2.17.
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Figura 2.17 — Disposicéo dos dados na ANOVA de um fator.
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Fonte: RIBEIRO e CATEN (2000).

A partir dos dados dos ensaios (Figura 2.17), procede-se ao célculo das somas
guadradas (SQ), segundo as Equacdes a seguir:

T ~
TC = ﬁ (Termo de Correcio) Equagdo 2.14
SQT = (Z yj) —TC Equacédo 2.15
T? Equacéo 2.16
SQG=<Z¢>—TC quag
n;
SQR = SQT — SQG Equacédo 2.17

Os calculos associados a Analise de Variancia sdo apresentados em uma tabela,
comumente chamada de Tabela ANOVA, conforme representado na Tabela 2.1.

Tabela 2.1 — Tabela ANOVA de um fator.

Fonte de Variagdo SQ GDL MQ Teste F
Entre Grupos SQG k-1 MQG MQG/MQR
Dentro Grupos SQR N-k MQR
Total SQT N-1

Fonte: RIBEIRO e CATEN (2000).
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Na Tabela ANOVA, os valores das médias quadradas (MQ) séo calculados segundo a
Equacdo 2.18 e a Equacdo 2.19, onde N representa o nimero total de ensaios e k representa o

numero de grupos (numero de niveis do fator controlavel).

_SGQ Equacéo 2.18
MQG = —)

_ SOR Equacéo 2.19
MQR = N %

Por fim, o valor obtido do teste F, que é a razdo entre a MQ do grupo e a MQ do
residuo, é comparado com o valor estatistico Ftabelado (Fo,(k-1),(N-k)). O valor Fg «-1),(n-k) € obtido
a partir de tabelas da distribuicdo de probabilidade de Fisher-Snedecor, onde a representa o
nivel de significancia desejado (usualmente, 5%). Caso o valor Fcaculado fOr maior que o
Frabelado, CONCIUi-se que a variabilidade provocada pelo fator controlavel é significativa frente

ao erro residual.
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3.0 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo sdo apresentados os procedimentos experimentais realizados neste
trabalho.

3.1 Estrutura Laboratorial e Sistema de Gestio

O LAMEF implementou um Sistema de Gestdo da Qualidade a partir do ano de 2008,
inicialmente na sede localizada no Campus Central da UFRGS (LAMEF-Centro) e, em
seguida, no espaco fisico localizado no Campus do Vale (LAMEF-CDT), ambas na cidade de
Porto Alegre. Desde 2010, o Laboratério possui duas acreditaces pela Cgcre/Inmetro, sendo
uma para o LAMEF-Centro e outra para o LAMEF-CDT. O processo de implantacdo do
Sistema da Qualidade no LAMEF-CDT é descrito por Mendes (2010), assim como as ndo
conformidades identificadas nesse processo.

Em 2013, tendo passado por um processo de aumento de escopo de acredita¢do, o
LAMEF-Centro passou a contar com 13 ensaios mecanicos de materiais metalicos e juntas
soldadas no escopo, incluindo os ensaios abordados nesse trabalho. A Tabela 3.1 apresenta o
escopo de acreditacdo abordado nesse trabalho, assim como as normas de referéncia dos
ensaios.

Além de possuir acreditacdo pelo Cgcre/Inmetro desde 2010, o Sistema da Qualidade
do LAMEF ¢é reconhecido pela Rede Metroldgica do RS na area de ensaios mecanicos. Em
2012, o Sistema de Gestéo foi reconhecido com o prémio do Programa Gaucho da Qualidade
e Produtividade (PGQP) na categoria Compromisso com a Exceléncia. O Laborat6rio também
¢ habilitado pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) para analises,
especialmente as de natureza fiscal, estudos e pesquisas para avaliagdo da qualidade de
proteses, implantes ortopédicos, demais produtos e materiais para a saude, bem como seus

insumos, especialmente matérias-primas.



Tabela 3.1 — Ensaios mecénicos de materiais metalicos no escopo de acreditacdo do LAMEF-Centro.

Descricao do Ensaio

Norma e/ou Procedimento

Ensaio de tracdo a temperatura ambiente

NBR I1SO 6892-1/2013

ASTM E8/E8M:2013a

ISO 6892-1:2009

Petrobras N-1678:2009

Petrobras N-1859:2005

ASTM A370:2012 — Se¢do 5a 12

Ensaio de dobramento

DIN EN ISO 7438/2012
ASTM A370:12a — Segao 14
ASTM E290:2009

Ensaio de tenacidade a fratura CTOD

BS 7448-1:1991

BS EN ISO 15653:2010
ASTM E1290:2008el
ASTM E1820:2011
Petrobras N-1678:2009
Petrobras N-1859:2005

Ensaio de tenacidade a fratura K¢

BS 7448-1:1991

BS EN ISO 15653:2010
ASTM E399:2009e2
ASTM E1820:2011

Ensaio de impacto de -40°C até a temperatura
ambiente

ASTM A370:2012 — Sec¢do 19 a 28
ASTM E23:2007ael

ASTM E2298:2009

Petrobras N-1678:2009

Petrobras N-1859:2005

Ensaio para a determinagéo do coeficiente de
anisotropia

ASTM E517:2010

Ensaio de fadiga

ASTM E466:2007
ASTM E739:2010

Fonte: INMETRO (2014).

3.2 Equipamentos e Sistemas de Medicdo

29

Na execucdo dos ensaios que requerem carregamentos monoténicos, tais como tracao,

anisotropia e dobramento, é utilizada uma maquina de ensaios eletromecanica INSTRON

5585H, como a da Figura 3.1.a. O equipamento possui capacidade de 250 kN e uma célula de

carga com resolugédo de 1 N.

Para os ensaios que utilizam carregamento dinamico, como o de fadiga, e para ensaios

que exigem pré-trincamento do material, como os de mecéanica da fratura, utilizam-se duas

maquinas de ensaio servo-hidraulicas MTS 810 como a da Figura 3.1.b. As maquinas

possuem capacidade de 100 kN e células de carga com resolucdo de 1 N, possuindo a

capacidade de executar esforgos ciclicos senoidais, quadrados, triangulares, entre outros.
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Figura 3.1 — Maquina de ensaios: (a) eletromecanica e (b) servo-hidraulica.
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Para cada tipo de ensaio, utilizam-se dispositivos especificos, 0os quais sdo acoplados

aos equipamentos. A Figura 3.2 apresenta um exemplo de dispositivo de ensaio.

Figura 3.2 — Dispositivo para ensaio de CTOD do tipo flex&o em trés pontos.

Para os ensaios que exigem medi¢do do alongamento do corpo de prova, como o de

tracdo, e para 0s ensaios que exigem monitoramento de trinca, como os de tenacidade a
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fratura, utilizam-se também extensémetros como o da Figura 3.3, cujo intervalo de medigédo

varia entre 3 e 12 mm.

Figura 3.3 — Extensdmetro utilizado na medi¢do do alongamento.

Os ensaios de impacto sdo executados em um equipamento instrumentado Charpy da
marca INSTRON, modelo SI-1D3 (Figura 3.4.a), com capacidade de 400 J e velocidade de
impacto do péndulo igual a 5,19 m/s. A medicdo da energia absorvida é anal6gica, com
resolucdo de 2 J. Para execucdo de ensaios de impacto a baixas temperaturas, visando
identificar a transicdo ductil-fragil do material, é utilizada uma cuba criogénica para
resfriamento do material (Figura 3.4.b), desenvolvida especialmente para esse fim (COSTA,
2014).

Figura 3.4 — (a) Maquina de ensaios de impacto. (b) Cuba criogénica.

(b)
Fonte: Adaptado de COSTA (2014).

As medicbes dimensionais sdo realizadas através de paquimetros digitais com

capacidade de até 200 mm e resolucdo de 0,01 mm (Figura 3.5.a). Para medicGes
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dimensionais que exigem maior precisao, especialmente na medicao de trincas para ensaios de
mecanica da fratura, recorre-se a um projetor de perfil (Figura 3.5.b), com capacidade de 150
mm e resolucédo de 0,5 pm.

Figura 3.5 — (a) Paquimetro digital. (b) Projetor de perfil.

(@) (b)

Os equipamentos utilizados nos ensaios acreditados sdo calibrados periodicamente em
laborat6rios membros da Rede Brasileira de Calibracdo (RBC), segundo um cronograma de
calibracdo do LAMEF.

3.3 Etapas de Trabalho

O trabalho foi dividido em quatro etapas, conforme a Figura 3.6.

Figura 3.6 — Etapas de trabalho.

Andlise e
Melhoria

Auditoria
Externa

Execucdo e

Plano de Acéo Resultados

A Auditoria Externa, que serviu de motivacgdo para este trabalho, foi realizada por uma
equipe auditora designada pela Cgcre/Inmetro, em agosto de 2013. A partir das ndo
conformidades identificadas em termos de garantia da qualidade e ensaios de proficiéncia,
realizou-se a investigacdo de causa raiz para a execucdo de um Plano de Acdo, visando a
tomada de acdo corretiva. O método utilizado para investigacdo da causa foi 0 método dos 5

Porqués, uma técnica que parte do principio de que, perguntando ‘Por que’ repetitivamente
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(usualmente, cinco vezes), serd possivel aprofundar as causas pontuais de um problema,
levando a causa raiz do mesmo (CYGER et al., 2014).

O Plano de Acdo foi executado, através da implantacdo de ensaios de proficiéncia e
outras formas de garantia da qualidade (comparagdes intralaboratoriais ou bilaterais), segundo
descrito na etapa de Execucédo e Resultados. Os resultados de tais programas foram analisados
através dos metodos estatisticos descritos no item 2.4. Ressalta-se que tais comparacdes ndo
se limitaram apenas aos ensaios solicitados pela equipe avaliadora na descricdo néo
conformidade, sendo o programa expandido aos demais ensaios.

Por fim, para 0s casos em que os critérios de aceitagdo ndo foram atendidos, foi
realizada anélise de causa para a tomada de a¢des e implantacdo de melhorias nos métodos de

ensaio e de medicao.

3.4 Classificacdo do Método de Pesquisa

A presente pesquisa pode ser classificada, segundo Gil (2002), como de natureza
aplicada, pois busca o estudo e a aplicacdo de conhecimentos tedricos sobre metrologia e a
sua aplicacdo em um laboratério, pretendendo transformar em acéo concreta os resultados de
seu trabalho. A abordagem € ora qualitativa, quando da analise de requisitos normativos e
elaboracdo de plano de agdo, ora quantitativa, quando da aplicacdo de métodos estatisticos de
controle de qualidade. Quanto ao objetivo, esse trabalho é classificado como explicativo, pois
visa identificar os fatores que contribuem para a ocorréncia dos fendmenos. Por fim, em
relacdo aos procedimentos de pesquisa, pode ser classificada como uma pesquisa-acéo, pois 0

trabalho visa implantar melhorias através da analise critica dos sistemas de medicao.



4.0 RESULTADOS E DISCUSSAO

34

Neste capitulo, os resultados do trabalho sdo apresentados e discutidos segundo as

etapas descritas no Procedimento Experimental: Auditoria Externa; Plano de Acéo; Execugéo

e Resultados; e Analise e Melhoria.

4.1

Auditoria Externa

Em 2013, a equipe avaliadora da Cgcre/Inmetro realizou auditoria para aumento do

escopo de acreditacdo do LAMEF. Foram registradas trés ndo conformidades relacionadas aos

itens de garantia da qualidade e ensaios de proficiéncia (Tabela 4.1).

Tabela 4.1 — Ndo conformidades da auditoria externa.

N° Descricdo da ndo conformidade Requisito

01| O GEM ndo monitora a qualidade de seus resultados | Item 5.9 da
adequadamente. Evidéncia: No periodo de 2012 a 2013, foi | NBR ISO/IEC
constatado o registro de apenas uma comparacao intralaboratorial | 17025
(comparacéo entre diferentes operadores) somente para 0 ensaio de
tracdo e de um estudo de R&R para o0 ensaio de dobramento,
considerando que o0 GEM tem varios outros ensaios acreditados.

02 | O Laboratdrio ndo apresentou evidéncia de participacdo satisfatoria | Item 9.1.5.1 da
em ensaio de proficiéncia nos dltimos dois anos em partes | NIT-DICLA-
significativas do seu escopo do pedido de extensdo, apesar da | 026, rev. 08
disponibilidade dos mesmos.

03 | O laboratorio nédo evidenciou dados de controle de qualidade para | Item 5.9.1 da
monitorar 0s ensaios do escopo (ensaios de tenacidade a fratura, | NBR ISO/IEC
determinacéo de anisotropia e impacto Charpy). 17025

4.2

Plano de Acéo

Para investigacdo da causa das ndo conformidades, foi utilizado o método dos 5

porqués visando encontrar a causa raiz (Figura 4.1). Dado que as trés ndo conformidades eram

relacionadas ao mesmo critério (garantia da qualidade), realizou-se a investigacdo de causa

através de um mesmo plano de acdo. Identificou-se que as ndos conformidades eram

sistémicas, dado que o procedimento gerencial do laboratorio sobre garantia da qualidade (PG
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004) ndo estava claro quanto aos métodos e a quantidade minima de ensaios que deveriam ser

monitorados.

Figura 4.1 — Investigacdo de causa das ndo conformidades para elaboracdo de Plano de Acéo.
A) Método dos 5 Por qués?

Ocorréncia: O laboratério ndo evidenciou dados de controle de qualidade nem evidéncias

de participacdo em ensaios de proficiéncia para monitorar os ensaios do escopo.

1) Por qué? Porque ndo apresenta comparacOes intralaboratoriais para alguns de seus
ensaios ja acreditados.

2) Por qué? Porque o PG 004 ndo estava claro quanto as formas de garantia da qualidade.

3) Por qué?
4) Por qué?
5) Por qué?

Causa-raiz: O PG 004 ndo estava claro quanto as formas de garantia da qualidade.

Dessa forma, como corre¢do pontual, foi proposta a realizacdo de comparacdes
intralaboratoriais ou bilaterais para os ensaios, além da participacdo em ensaios de
proficiéncia segundo a disponibilidade dos mesmos.

Como acdo corretiva para combate a causa raiz, foi proposta a revisdo do
procedimento gerencial do LAMEF relacionado ao item de garantia da qualidade. O plano de
acao foi submetido para validacdo da equipe avaliadora, sendo aceitas pela Cgcre/Inmetro

tanto a proposta de correcdo como a agéo corretiva.

4.3 Execucdo e Resultados

Foram realizados os programas de comparagdo intralaboratorial e ensaios de
proficiéncia descritos na Tabela 4.2, muitos dos quais foram implantados apds o envio da

documentacdo para a Cgcre/Inmetro, visando o atendimento continuo aos requisitos.



Tabela 4.2 — Matriz de ensaios de garantia de qualidade.

36

. A Método de
Ensaio Parametros Programa "
Analise
Tracéo Resisténcia de prova (Rp) Interlaboratorial | Escore-z
Resisténcia a tracdo (Rm)
Reducéo de area (2)
Alongamento apos a fratura (A)
Fadiga Numero de ciclos para a ruptura (N) | Bilateral ANOVA
Tenacidade a Fator intensidade de tensdes (Kg) Intralaboratorial | ANOVA
Fratura
Impacto Charpy | Energia absorvida (KV2) Intralaboratorial | ANOVA/E,
Interlaboratorial | Escore-z
Dobramento Presenca ou ndo de defeitos Interlaboratorial | Qualitativa
Anisotropia indice de anisotropia (r) Intralaboratorial | En

A escolha dos programas e métodos de analise para cada ensaio da Tabela 4.2 se

justifica da seguinte forma:

Para os programas interlaboratoriais (ensaios de proficiéncia) utilizou-se o escore-z,
pois € um dos métodos mais usados para esse tipo de analise segundo a literatura. A
excecdo foi o EP do ensaio de dobramento. Como nesse caso a variavel de resposta é
qualitativa, realizou-se a comparacao direta entre os resultados.

Para o ensaio de fadiga, optou-se por uma comparacdo bilateral, pois esse ensaio é
executado tanto no LAMEF-Centro como no LAMEF-CDT. Utilizou-se ANOVA para
a analise dos resultados.

Para os demais ensaios, em que nao estavam disponiveis ensaios de proficiéncia ou
bilaterais, optou-se por andlises intralaboratoriais. Foi utilizado o método do erro
normalizado, no caso dos ensaios em que foi estruturado procedimento para o célculo
de incerteza de medicdo (Apéndices A e B). Para 0s demais ensaios (que ja possuiam

procedimento para estimativa da incerteza antes do trabalho), utilizou-se ANOVA.

Os critérios de aceitacdo para a aplicacdo dos métodos foram baseados na literatura:
Escore-z: |escore-z| < 2;

ANOVA: Fcaiculado < Ftabelado para o fator em analise (laboratorio e/ou operador);
Erro normalizado: En < 1.

Além disso, o procedimento interno de garantia da qualidade (PG 004) foi revisado e

apresentado para os colaboradores do Laboratério, prevendo um programa de verificacGes

periddicas anual para todo o escopo de acreditacéo.
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Para a execucdo desse trabalho, fez-se necessaria a estruturacdo de planilhas para o
calculo da incerteza de medi¢do dos ensaios de impacto e anisotropia, pois 0 método do erro
normalizado requer uma estimativa da incerteza. Dada a importancia do tema, os céalculos

desenvolvidos séo apresentados nos Apéndices A e B.

4.3.1 Ensaio de Tracdo

O Laboratério participou de um Programa de Ensaio de Proficiéncia de tracdo em
2014, o qual foi organizado pela Rede Metrologica RS em parceria com o LAMEF. Outros 19
laboratdrios participaram do Programa, tendo cada um deles ensaiado 3 corpos de prova

homogéneos confeccionados a partir de acos SAE 8620 (Figura 4.2).

Figura 4.2 — Corpos de prova para ensaios de tracdo no interlaboratorial de 2014.

Cada laboratorio recebeu a instrucdo de ensaiar e relatar os valores de Resisténcia de
prova (Rp), Resisténcia a tragdo (Rm), Reducdo de area (Z) e Alongamento apos a fratura (A),
assim como a média de valores e a incerteza de medicao de cada propriedade.

No caso do LAMEF, o resultado foi questionavel (2 < |escore-z| < 3) para o parametro
reducdo de area, gerando a investigacdo de causa descrita no item 4.4.1. Os demais
parametros medidos pelo LAMEF resultaram em um escore-z satisfatorio.

Por se tratar de um ensaio mecanico tradicional, o LAMEF possui um histérico de
participacdo em ensaios de proficiéncia de tragdo. Os resultados (escore-z) dos EP de tracédo

que o LAMEF participou desde 2009 sao apresentados na Figura 4.3.
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Figura 4.3 — Resultados da participacdo do LAMEF em ensaios de proficiéncia de tragéo.

2.5 4
2 -
N
é 15 -
=}
N
=
0.5 -
0 T :
2009 2010 2014
Ano
=—-Rp =#—Rm Z = el imite

4.3.2 Ensaio de Fadiga

Para o ensaio de fadiga, foi realizada uma comparacdo bilateral entre dois laborat6rios
(LAMEF-Centro e LAMEF-CDT), utilizando ANOVA como método de anélise. Como néo
estavam disponiveis as propriedades mecanicas dos corpos de prova, foi realizado um ensaio
de tracdo em um corpo de prova do mesmo lote, obtendo-se uma resisténcia a tracdo de 584,7
MPa. Sabendo-se o limite de resisténcia aproximado do material, foram realizados ensaios de
fadiga em seis corpos de prova (trés no LAMEF-Centro e trés no LAMEF-CDT), segundo a
Figura 4.4. Os corpos de prova foram ensaiados até a ruptura, utilizando um mesmo nivel de
carregamento. Cada um dos laboratdrios recebeu as seguintes instrucdes para 0s ensaios:

e Tensdo maxima: 467,8 MPa (80% do limite de resisténcia);
e Tensdo minima: 46,8 MPa (razdo de fadiga = 0,1);

e Frequéncia: 20 Hz;

e Tipo de onda: senoidal,

e Condicdo de parada do ensaio: ruptura do material.
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Figura 4.4 — Corpos de prova para ensaios de fadiga.

A Tabela 4.3 apresenta os principais resultados obtidos nos ensaios de fadiga pelos

dois laboratorios.

Tabela 4.3 — Resultados dos ensaios de fadiga.

Secéo transversal Carga Carga NUmero de ciclos -
Amostra 5 o . Laboratério
[mm?] maxima [N] | minima [N] para a ruptura
01 122,13 57134,3 57134 259177 Centro
02 122,33 57226,0 5722,6 80139 Centro
03 122,33 57226,0 5722,6 152632 Centro
04 123,90 57962,0 5796,2 189473 CDT
05 124,10 58054,3 5805,4 191923 CDT
06 123,70 57869,8 5786,9 196742 CDT

A Tabela 4.4 resume o numero de ciclos até a fratura, a partir dos quais foi realizado o
teste ANOVA.

Tabela 4.4 — Numero de ciclos até a ruptura.

Repeticdo | LAMEF - Centro | LAMEF - CDT
1 259177 189473
2 80139 191923
3 152632 196742
Média 163982,7 1927127
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Os resultados da ANOVA de um fator (considerando o laboratério como fator
controlavel) sdo apresentados na Tabela 4.5. O valor Fcaiculado = 0,30 para a variancia entre 0s
laboratorios foi menor que 0 Frabelado = 7,71. Assim, a um nivel de confianca de 95%, néo foi

possivel provar que ha diferencas significativas entre os laboratorios frente ao erro aleatorio.

Tabela 4.5 - ANOVA do ensaio de fadiga para o fator laboratorio.

Fonte da variacao SQ GDL MQ Fcalculado Valor-P Ftabelado
Operador 1,24E+09 1 1,24E+09 0,30 0,61 7,71
Residuo 1,62E+10 4 4,06E+09
Total 1,75E+10 5

Notou-se que os corpos de prova ensaiados no LAMEF-Centro tiveram grandes
diferengas entre si em relacdo ao nimero de ciclos para a fratura, resultando em um erro
aleatorio muito elevado (MQR ~ 10° ciclos?), o que pode ter mascarado diferencas entre os
laboratdrios. Assim, foi realizada a investigacdo de causa descrita no item 4.4.2 deste
trabalho.

4.3.3 Ensaio de Tenacidade a Fratura

Para os ensaios de tenacidade a fratura, foi realizada uma comparacéo intralaboratorial
variando o operador (executante do ensaio). Dez corpos de prova de um mesmo material
foram ensaiados, sendo cinco para cada operador. Os corpos de prova foram obtidos de um
aco inoxidavel martensitico AISI 420, tendo sido submetidos previamente a um mesmo
tratamento termico (temperado e revenido a 540°C).

Por se tratar do ensaio de um material de baixa tenacidade, foi utilizada a abordagem
de Mecénica da Fratura Linear Elastica para quantificar a tenacidade, sendo calculado o
parametro Kq. Os resultados do ensaio constam na Tabela 4.6, onde Pq indica uma carga
provisoria utilizada no célculo de Kg, Pm representa a carga maxima, B a espessura do corpo

de prova, W a largura, a, 0 tamanho original da trinca e Y o fator de forma.



Tabela 4.6 — Resultados do ensaio de Kic.

41

Po Pm B w 2 | Y Ko
Amostra| Operador IN] IN] [mm] mm] |[(mm]| [ |[MPam?]
01 |Operador1| 1784 | 1809 6,08 11,86 | 593 | 2,66 28,87
02 |Operador1| 1725 | 1928 6,07 11,88 | 597 | 2,68 28,08
03 |Operador1| 1725 | 1922 6,04 11,97 | 5,99 | 2,67 27,76
04 |Operador1| 1825 | 1882 6,03 11,96 | 6,00 | 2,68 29,57
05 |Operador1| 1866 | 1866 6,05 11,83 | 592 | 2,67 30,52
06 |Operador2| 1713 | 1768 6,09 11,93 | 6,28 | 2,90 29,91
07 |Operador2| 1700 | 1839 6,07 12,05 | 6,33 | 2,89 29,20
08 |Operador2| 1777 | 1777 6,08 11,98 | 6,61 | 3,16 33,63
09 |Operador2| 1726 | 1792 6,08 11,96 | 6,16 | 2,79 28,93
10 |Operador2| 1735 | 1735 6,07 11,99 | 6,34 | 2,92 30,39

Ao final, foram compilados os valores de Kg obtidos, segundo a Tabela 4.7, para

execucao da analise de variancia.

Tabela 4.7 — Valores de Kq variando operador.

Repetic Operador 1 Operador 2
epeticao [MPa.m'?] [MPa.m'?]
1 28,9 29,9
2 28,1 29,2
3 27,8 33,6
4 29,6 28,9
5 30,5 30,4
Media 29,0 30,4

Foi realizado um teste ANOVA para o fator operador, a um nivel de significancia de

5%, cujos resultados sdo apresentados na Tabela 4.8.

Tabela 4.8 — ANOVA do ensaio de K¢ para o fator operador.

Fonte da Val’ia(;.éo SQ GDL MQ Fcalculado Va|0r-P Ftabelado
Operador 4,99 1 4,99 2,20 0,18 5,32
Residuo 18,12 8 2,27
Total 23,12 9

Como o valor Fcaiculado fOi menor que 0 Ftabelado, N@0 foi possivel comprovar, a um

intervalo de confianca de 95%, que ha diferencas significativas entre operadores frente ao erro

aleatdrio. Para esse trabalho, tal resultado foi considerado satisfatorio.
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4.3.4 Ensaio de Impacto Charpy-V

Para o ensaio de impacto, foram realizadas duas analises distintas: primeiramente, foi
realizado um estudo intralaboratorial variando-se 0 executante do ensaio. Em seguida, o
LAMEF participou de um Programa de Ensaio de Proficiéncia para esse ensaio.

De todos os ensaios abordados nesse trabalho, o ensaio de impacto € o mais recente,
visto que o equipamento de ensaio (Figura 3.4) foi instalado no ano de 2012. Dessa forma, o

ensaio de impacto possui grande campo para analise e implantacdo de melhorias.

4.3.4.1 Comparacdo Intralaboratorial

A comparagéo intralaboratorial foi realizada controlando-se o operador do ensaio. O
material em analise se tratou de um aco API 5L, sendo confeccionados corpos de prova com
entalhe em V. Foram ensaiados trés corpos de prova por operador (‘Operador 1° ¢ ‘Operador
2’) sob as mesmas condi¢des de ensaios. Sua influéncia foi quantificada por ANOVA de um
fator e pelo método do erro normalizado (HAAG et al., 2014). O resultado dos ensaios para

essa primeira analise e o valor de E, calculado séo apresentados na Tabela 4.9.

Tabela 4.9 — Resultados do ensaio Charpy-V variando operador.

Energia Absorvida (KV2) Operador 1 Operador 2
148,00 160,00
Valores Medidos [J] 142,00 150,00
144,00 152,00
Média [J] 144,67 154,00
Incerteza de Medicao [J] 8,47 14,11
Erro Normalizado 0,57

Fonte: Adaptado de HAAG et al. (2014).

A incerteza de medicdo utilizada no célculo do erro normalizado foi baseada nas
etapas do GUM, sendo estruturada uma planilha eletronica para facilitar a replicacdo. O
calculo detalhado da incerteza é apresentado no Apéndice A.

A partir dos valores de energia absorvida de cada operador, foi realizada ANOVA para
o fator operador a um intervalo de confianca de 95%, obtendo-se os valores apresentados na
Tabela 4.10.
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Tabela 4.10 — ANOVA do ensaio Charpy-V para o fator operador.

\Ijgrqz}gg SQ GDL MQ Fealculado Valor-P Ftabelado
Operador 130,67 1,00 130,67 7,00 0,06 7,71
Residuo 74,67 4,00 18,67

Total 205,33 5,00

Fonte: HAAG et al. (2014).

Nessa andlise, notou-se que o valor de En foi menor que 1 e o valor de Fcaiculado OI
menor que 0 Fabelado. OU Seja, pelo método do erro normalizado, comprovou-se que a variacao
entre operadores nao foi significativa frente a incerteza de medicao associada, e pelo método
da ANOVA, ndo foi possivel comprovar, a um intervalo de confianca de 95%, que as
diferencas entre operadores foram significativas. Assim, o resultado da comparacdo
intralaboratorial foi considerado satisfatorio.

4.3.4.2 Ensaio de Proficiéncia

O Laboratorio participou de um Programa de Ensaio de Proficiéncia para o ensaio de
impacto Charpy-V em 2014, o qual foi organizado pela Rede Metrolégica RS em parceria
com o LAMEF. Além do LAMEF, outros 19 laboratérios participaram do Programa, tendo

cada um ensaiado dois corpos de prova homogéneos (Figura 4.5).

Figura 4.5 — Corpos de prova para ensaios de impacto Charpy tipo V.

Os corpos de prova do Programa foram confeccionados segundo a norma ASTM E23-
12¢ (ASTM, 2012a), utilizando o corpo de prova padréo do tipo A (entalhe em V). O
posicionamento do entalhe se deu na orientacdo L-R, prevista na norma, e o material ensaiado

tratou-se de um aco SAE 8620. Cada laboratdrio recebeu a instrucdo de relatar a energia
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absorvida (KV2) de cada corpo de prova, assim como a média de valores e a incerteza de
medic&o.

O LAMEF obteve um escore-z menor que 1, em modulo, para o parametro energia
absorvida. Esse valor esteve dentro do critério de aceitacdo (|escore-z| < 2), sendo o resultado

considerado satisfatorio.

4.3.5 Ensaio de Dobramento

O resultado do ensaio de dobramento é qualitativo, do tipo ‘aprova’, no caso de
auséncia de trincas visiveis, ou ‘reprova’, no caso de presenca de trincas visiveis. O LAMEF
participou de ensaio de proficiéncia para esse ensaio em 2014. Cada laboratério participante
recebeu trés corpos de prova obtidos de uma chapa metélica de aco carbono para ensaiar
(Figura 4.6), ndo tendo sido fornecidas informagdes adicionais sobre o material.

Figura 4.6 — Corpos de prova para ensaios de dobramento.

100 mm

A cada um dos corpos de prova recebidos foi imposto um angulo de dobramento de
180°, sem o retorno elastico. Ao final, foi realizada analise macroscépica (olho nu) da
presenca de trincas, ndo sendo detectados defeitos em nenhum dos corpos de prova ensaiados
no LAMEF.

Todos os laboratorios participantes obtiveram o mesmo resultado (auséncia de trincas)
para 0s seus corpos de prova. Assim, o resultado do programa interlaboratorial foi

considerado satisfatorio.
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4.3.6 Ensaio de Anisotropia

O ensaio para determinacdo do indice de anisotropia consiste em impor uma
deformacéo pléstica pré-definida em corpos de prova, medindo as dimensdes antes e apos a
aplicacdo da deformacdo. Para monitorar a qualidade desse ensaio, foi realizado um estudo
intralaboratorial utilizando-se dois operadores.

Como as medic¢des dimensionais antes da deformacéo e apos a deformacao, por si so,
sdo ndo-destrutivas (ou seja, pode-se repetir as medidas dimensionais), para esse estudo foi
ensaiado apenas um corpo de prova.

As medidas dimensionais de largura inicial (wo) € comprimento inicial (Lo) foram
realizadas por dois operadores, sendo que cada um repetiu as medicdes trés vezes. Em
seguida, o corpo de prova foi deformado plasticamente, sofrendo uma elongacéo longitudinal
da ordem de 10%. Depois de alongada, foram realizadas as medidas de largura final (ws) e
comprimento final (Lf) seguindo-se 0 mesmo procedimento.

A partir dos valores das medicdes dimensionais, o indice r foi calculado segundo a
Equacdo 2.10, e a incerteza expandida foi estimada a partir das etapas do GUM. O
procedimento utilizado para a execuc¢do do calculo de incerteza para esse ensaio é descrito
detalhadamente no Apéndice B. Os resultados obtidos no estudo sdo apresentados na Tabela
4.11.

Tabela 4.11 — Resultados do estudo intralaboratorial para o ensaio de anisotropia.

Operador Variavel | Medida 1 | Medida 2 | Medida 3 indice r Incertezar

Lo [mm] 164,44 164,44 164,44
Lt [mm] 179,04 179,04 179,04

Operador 1= “rom] | 12.73 12,77 | 12,79 -1,68 0,06
wi [mm] 10,39 10,33 10,30
Lo [mm] 164,25 164,26 164,33
Ls [mm] 174,13 174,19 174,18

Operador2 = rm] | 1277 | 1278 | 12.75 L4l 0,02
wr [mm] 10,46 10,48 10,44

Para anélise estatistica dos resultados do estudo intralaboratorial, foi utilizado o

método do erro normalizado (Equacéo 4.1), obtendo-se um valor de E, = 4,16.

En

X, — Xo| _ |-1,68— (1,41 _

- JuiZ+uZ J(0,06)2 +(0,02)2

4,16

Equacéo 4.1
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Como esse valor esteve fora do critério de aceitacdo (En < 1), realizou-se a

investigacdo de causa descrita no item 4.4 deste trabalho.

4.4  Andlise e Melhoria

Para cada um dos ensaios cujos resultados foram insatisfatorios ou questionaveis, foi

realizada investigacdo de causa para tomada de acao.

4.4.1 Ensaio de Tracdo

O ensaio de proficiéncia de 2014 resultou questiondvel para o parametro reducdo de
area (2 < |escore-z| < 3). Ainda que esse resultado ndo seja insatisfatorio, € importante
investigar a causa, tendo em vista que o uso do escore-z atraves de valores de consenso deve
ser realizado com cautela, conforme destacado por Koch e Baumeister (2012) e descrito no
item 2.4.1 desse trabalho.

O coeficiente de variagdo (CV) entre os 20 laboratdrios participantes do EP foi da
ordem de 1% para o parametro. A norma de ensaio de tracdo ASTM E8/E8M-13a apresenta
os resultados de um programa de comparacdo interlaboratorial realizado para avaliar a
precisdo do método de ensaio. Nesse programa, obteve-se um CV = 4,6% para a varia¢do do
parametro reducdo de area entre os laboratdrios (ASTM, 2013).

Dessa forma, o coeficiente de variacdo do ensaio de proficiéncia realizado pela Rede
Metrologica RS foi relativamente baixo se comparado com o valor obtido na validacdo do
método de ensaio ASTM E8/E8M-13a. Pequenos desvios dos laboratorios em relacdo & média
robusta resultaram em um escore-z maior que 2, sendo que no total 25% dos laboratorios
participantes tiveram resultados questionaveis ou insatisfatorios.

Adicionalmente, foi realizado um estudo interno para uma amostra de tracdo similar a
do interlaboratorial, visando verificar o procedimento de medicdo dimensional através de
diferentes partes do paquimetro. Utilizando o procedimento mais adequado de medigdo, com
0s bicos do paquimetro (itens 7 e 10 da Figura 4.7), obteve-se uma reducdo de area (Z) de
45,05%. Usando os encostos do paquimetro digital (itens 8 e 9 da Figura 4.7), o resultado foi
Z = 50,87%. Isso reforca a importancia de manusear o paquimetro de forma correta para

evitar essa diferenca.
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Figura 4.7 — Partes de um paquimetro universal.
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1. orelha fixa 8. encosto fixo

2. orelha mével 9. encosto movel

3. nénio ou vernier (polegada) 10. bico mével

4. parafuso de trava 11. nénio ou vernier (milimetro)
5. cursor 12. impulsor

6. escala fixa de polegadas 13. escala fixa de milimetros

7. bico fixo 14. haste de profundidade

Fonte: LUZ (2014).

Outro ponto levantado no decorrer da andlise ¢ relacionado a forma da secéo final de
corpos de prova de secdo circular. A norma ASTM E8/E8M-13a informa que, devido ao
comportamento anisotropico do corpo de prova durante o ensaio, a secdo final do corpo de
prova tende a ser eliptica (Figura 4.8). Ja a norma NBR 1SO 6892-1 (ABNT, 2013) infere que
a secdo final permanece circular (FABRICIO et al., 2014c).

Figura 4.8 — Célculo da area da se¢do final em corpos de prova circulares segundo a ASTM E8/E8M-13a.

o mdyd
dz 5| Area = 12

Fonte: Adaptado de Fabricio et al. (2014c).

Desse modo, dependendo do procedimento utilizado pelos laboratérios participantes
do programa interlaboratorial, podem ter ocorrido diferengas no célculo da area da secao final,
o que influencia o céalculo da reducdo de &rea. Ainda assim, essa diferenca tende a ser

pequena, pois usualmente d; ~ d..
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4.4.2 Ensaio de Fadiga

A comparacdo bilateral entre os laboratérios LAMEF-Centro e LAMEF-CDT para o
ensaio de fadiga resultou satisfatoria pelo método da ANOVA. No entanto, notou-se que
houve um grande desvio entre os valores obtidos para os corpos de prova ensaiados no
LAMEF-Centro. Para investigar a dispersao entre os resultados, foi realizada uma analise dos
dados de forca e ciclagem adquiridos pelos laboratorios durante o ensaio de cada corpo de
prova, para verificar o erro na aquisi¢do da forca durante os ciclos de fadiga.

Cada laboratdrio utilizou uma taxa diferente de aquisicdo de dados de forca,
deslocamento e ciclagem da onda senoidal para suas amostras, segundo seus proprios
procedimentos. Em ambos 0s casos, a aquisi¢do foi realizada nos picos e vales. O LAMEF-
Centro realizou a aquisi¢gdo de um pico e de um vale a cada 100 ciclos, enquanto o LAMEF-
CDT utilizou uma taxa de aquisicdo mais elevada, adquirindo um pico e um vale a cada ciclo.

Para cada um dos corpos de prova ensaiados, foi realizada uma analise do valor
absoluto da diferenga entre o valor adquirido e o valor nominal (programado para o
equipamento) para cada um dos ciclos. Essa andlise € ilustrada na Tabela 4.12, que demonstra
a analise dos dados adquiridos da amostra 01 de fadiga (LAMEF-Centro). Como critério de

aceitacdo, estabeleceu-se que cada uma das diferencas nao deveria ser superior a 2%.

Tabela 4.12 — Andlise dos dados adquiridos para um dos corpos de prova de fadiga.

Contagem Tipo Carga Adquirida | Carga Nominal' | Diferenca Fora do
Axial [N] [N] [%0] critério?
98 Vale 5792,4 5713,4 1,4% sim

99 Pico 55306,9 57134,3 3,2%
198 Vale 5703,6 5713,4 0,2% N0
199 Pico 57103,6 57134,3 0,1%
298 Vale 5732,6 5713,4 0,3% NEO
299 Pico 57118,4 57134,3 0,0%
518198 Vale 5672,8 5713,4 0,7% Ndo
518199 Pico 57093,8 57134,3 0,1%
518298 Vale 5661,9 5713,4 0,9% NEO
518299 Pico 57117,8 57134,3 0,0%

1 valores segundo a Tabela 4.3.
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Ao final, foi realizada a contagem de quantos ciclos tiveram um pico e/ou um vale fora
do critério de aceitacdo de 2%. A Tabela 4.13 apresenta o total de ciclos fora desse critério
para cada corpo de prova. Note-se que, no caso dos corpos de prova 01, 02 e 03, a aquisicao
dos dados no LAMEF-Centro foi amostral (uma aquisicdo a cada 100 ciclos). Assim sendo,
no final, o valor calculado foi extrapolado através de multiplicagdo por 100. J& para 0s corpos
de prova 04, 05 e 06 a aquisi¢do dos dados foi integral, ndo sendo necesséria a extrapolagéo.

Tabela 4.13 — Analise dos erros na aquisicao de forca nos ensaios de fadiga.

Numero de ciclos | Ciclos fora do critério Percentual do
Amostra . o
até a ruptura de aceitacdo valor total
01 259177 350 0,14%
02 80139 650 0,81%
03 152632 900 0,59%
04 189473 784 0,41%
05 191923 136 0,07%
06 196742 85 0,04%

A partir da Tabela 4.13, nota-se que a ordem de grandeza do erro na aquisicao dos
ciclos foi da mesma ordem tanto para o LAMEF-Centro como para o LAMEF-CDT. Em
ambos os casos, a quantidade de ciclos que estiveram abaixo do critério de aceitagdo foi
inferior a 1,00%. Assim, conclui-se que a execucdo dos ensaios foi satisfatéria nos dois
laboratdrios, estando a diferenca entre 0 numero de ciclos até a ruptura associada ao
acabamento superficial dos corpos de prova, o qual era grosseiro. De fato, a norma ASTM
E466-07 indica que a rugosidade maxima de amostras de fadiga deve ser Ra = 0,2 um na
direcdo longitudinal (ASTM, 2007), e foi verificado que as amostras ensaiadas possuiam
rugosidade da ordem de Ra = 2,2 um, muito superior ao indicado.

A influéncia de um acabamento superficial grosseiro na vida em fadiga é condizente
com a literatura. Segundo Garcia et al. (2012), defeitos de superficie, como ranhuras, trincas
de usinagem e mau acabamento superficial constituem os principais fatores para a nucleagéo

de trincas, sendo essa a primeira etapa para a ruptura por fadiga do componente.

4.4.3 Ensaio de Anisotropia

O valor do erro normalizado na comparacéo intralaboratorial do ensaio de anisotropia
foi muito maior que 1, sendo esse resultado insatisfatorio. As variaveis no célculo do indice

de anisotropia plastica sdo dimensionais, segundo a Equacao 2.10. Assim, a diferenca entre
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operadores provavelmente estda associada ao procedimento de medicdo com paquimetro
digital.

De fato, conforme descrito em Fabricio et al. (2013), o modelo de medicdo de r é
sensivel a pequenas variagdes nas medi¢des dimensionais, e essa sensibilidade se reflete em
altos valores de incerteza no resultado do ensaio.

Realizou-se um estudo comparando o paquimetro digital utilizado para o dimensional
do ensaio de anisotropia (Figura 3.5.a), o qual possui menor divisao de escala de 0,01 mm,
com um equipamento alternativo com menor resolucdo (projetor de perfil — Figura 3.5.b). A
menor divisdo de escala do projetor de perfil € de 0,5 um, ou seja, 1/20 da resolugdo do
paquimetro.

Nesse estudo, foram utilizadas 6 pecas similares a da Figura 4.9, realizando-se a
medida da largura da menor se¢do (segundo indicado na Figura) através de cada um desses
equipamentos. Cada medida foi repetida 3 vezes, pelo mesmo operador, sendo os resultados
apresentados na Tabela 4.14.

Figura 4.9 — Exemplo de peca utilizada no estudo dimensional, com destaque para a regido medida.

Tabela 4.14 — Comparacao de valores dimensionais obtidos em paquimetro e projetor de perfil.

. _ Peca 1 Peca 2 Peca 3 Peca 4 Peca 5 Peca 6
Equipamento | Repeticéo [n?m] [rr?m] [n?m] [rr?m] [n?m] [n?m]
1 12,75 12,79 12,68 12,75 12,61 12,67

Paquimetro 2 12,75 12,80 12,68 12,76 12,61 12,67
3 12,75 12,78 12,68 12,77 12,62 12,68
Média | 12,7500 | 12,7900 | 12,6800 | 12,7600 | 12,6133 | 12,6733
1 12,6030 | 12,6720 | 12,5245 | 12,6255 | 12,5125 | 12,5030
Projetor de 2 12,6150 | 12,7585 | 12,5400 | 12,6225 | 12,5165 | 12,5055
perfil 3 12,6045 | 12,6565 | 12,5300 | 12,6360 | 12,5010 | 12,5200
Média | 12,6075 | 12,6957 | 12,5315 | 12,6280 | 12,5100 | 12,5095
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Para a anélise estatistica das diferencas entre os valores obtidos, foi realizada ANOVA

de dois fatores: (a) equipamento e (b) peca. Os resultados da ANOVA séo apresentados na

Tabela 4.15.

Tabela 4.15 — ANOVA das medidas de largura para os fatores equipamento e peca.

Fonte da variacao SQ | GDL MQ Fealculado | Valor-P | Ftabelado
Equipamento 0,15 1 0,1539 | 514,08 | 1,02E-17 | 4,26
Peca 0,15 5 0,0294 | 98,09 | 3,61E-15 | 2,62
Interacdo Equipamento x Peca | 0,01 5 0,0011 3,64 0,01 2,62
Residuo 0,01 24 | 3,00E-4
Total 0,31 35

Nota-se que 0 valor Fcaculado para o fator equipamento foi muito superior ao Ftabelado.
Isso indica que houve diferenca significativa entre os diferentes equipamentos de medicao.
Além disso, houve diferenca significativa entre as pecas, sendo esse resultado ja esperado,
além de interacdo significativa entre equipamento de medicéo e peca.

Assim, para essa aplicacdo, o projetor de perfil seria um equipamento mais adequado,
por possuir resolucdo menor. Para analisar a reprodutibilidade do processo de medicdo nesse
equipamento, foi realizado um estudo comparativo entre dois operadores, conforme Fabricio
et al. (2014b). Dois operadores (Operador A e Operador B) realizaram a medicdo da
profundidade do entalhe de 4 corpos de prova no projetor de perfil. Os resultados sao

apresentados na Tabela 4.16.

Tabela 4.16 — Analise da reprodutibilidade do projetor de perfil.

Corpo de Prova Operador A Operador B
01 0,89 0,94
02 0,89 0,89
03 1,06 1,08
04 1,07 1,07
Média 0,978 0,994
Incerteza 0,17 0,16

Fonte: Adaptado de Fabricio et al. (2014b).

O teste do erro normalizado entre operadores resultou em E, = 0,07 (Equacéo 4.2),

valor dentro do critério de aceitacéo.
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Xi—X 0,978 — 0,994 Equacdo 4.2
1X: — X | | — 0,0685 quag

E. = =
"o +uE [(017)2 + (0,16)2

Além disso, foi realizada analise de variancia do fator operador, cujos resultados sao
apresentados na Tabela 4.17. Obteve-se um valor Fcaculado = 0,05 < Fiabelado = 5,99,
confirmando que a variacao entre operadores ndo foi superior as diferencas entre os corpos de
prova (FABRICIO et al., 2014b).

Tabela 4.17 — ANOVA do fator operador para medi¢es dimensionais no projetor de perfil.

Sgﬂzgg SQ GDL MQ Fecalculado Valor-P Ftabelado
Operador 5,00E-4 1 5,00E-4 0,05 0,83 5,99
Residuo 0,06 6 0,01

Total 0,06 7

Fonte: Adaptado de Fabricio et al. (2014b).

A diferenca média entre os operadores no projetor de perfil foi 0,016 mm, sendo esse
valor aproximadamente 10% da tolerancia (incerteza) associada ao equipamento. Assim,
considera-se que o projetor de perfil possui boa reprodutibilidade.

Desse modo, dadas as diferencas entre os equipamentos, e considerando a boa
reprodutibilidade do processo de medicdo no projetor de perfil, indica-se a execugdo de

medicdes dimensionais do ensaio de anisotropia utilizando esse equipamento.

4.4.4 LimitacOes no Uso dos Métodos

No decorrer do trabalho, alguns pontos merecem destaque em relagdo ao uso dos
métodos estatisticos para garantia da qualidade dos ensaios.

A Anélise de Variancia é utilizada, de modo geral, para avaliar a significancia de
fatores e interacGes com relagdo ao residuo. Nos casos em que Fcaiculado > Ftabelado, O teste
ANOVA conclui que o fator em estudo é significativo frente ao residuo. No entanto, nos
casos em que Feaiculado < Ftabelado, 0 teste ANOVA ndo é conclusivo. Nesta situagéo, o resultado
deveria ser interpretado como ‘ndo € possivel provar que ha diferengas significativas devido
ao fator em estudo’. Para este trabalho, resultados do tipo Fcaculado < Ftabelado fOram

considerados satisfatorios e suficientes, desde que o residuo ndo fosse excessivamente

elevado, como foi o caso do ensaio de fadiga.
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O método do escore-z, utilizado em ensaios de proficiéncia, é aplicavel desde que os
valores dos laboratérios sigam uma distribuicdo aproximadamente normal (ISO, 2005). Para
verificar a distribuicdo dos interlaboratoriais que constam neste trabalho, foram construidos os
histogramas dos valores dos escore-z de todos os laboratorios. A Figura 4.10a-d apresenta o
histograma dos resultados dos participantes nos ensaios de proficiéncia de tracdo, e a Figura
4.10e o histograma do ensaio de impacto Charpy. No caso do EP de dobramento, ndo é

necessaria a plotagem de histograma, pois os resultados sdo qualitativos.

Figura 4.10 — Histogramas dos EP para: (a) Resisténcia de prova; (b) Resisténcia a tracdo; (c) Reducéo de area;
(d) Alongamento apds a fratura; (e) Energia absorvida.
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O histograma de uma distribui¢do normal padréo, com média p = 0 e desvio padrao o

=1, é apresentado na Figura 4.11.

Figura 4.11 — Histograma de uma distribui¢do normal.
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A andlise gréfica dos histogramas da Figura 4.10 mostra que eles sédo
aproximadamente normais com escore-z médio igual a zero. Quanto a simetria, nota-se que 0s
mesmos possuem leve assimetria a esquerda. A existéncia dessa assimetria pode influenciar
0s resultados dos escore-z.
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5.0 CONCLUSOES

Foram implantados com sucesso métodos estatisticos para monitoramento da
qualidade dos ensaios mecénicos de materiais metalicos no LAMEF. Nos casos em que 0S
critérios de aceitacdo dos métodos ndo foram atendidos, foi realizada investigacao de causa e,
em seguida, foram implantadas acfes para melhoria dos sistemas de medicdo. Sendo assim, a
acreditacdo do laboratorio foi revalidada e ampliada, atendendo-se aos requisitos da NBR
ISO/IEC 17025 (ABNT, 2005b) e da norma NIT-DICLA-026 (INMETRO, 2011).

Para realizar o célculo do erro normalizado em comparacdes intralaboratoriais, foram
estruturados formularios para a estimativa da incerteza de medicdo dos ensaios de impacto
Charpy e de anisotropia, atendendo-se também aos requisitos do item 5.4 da NBR ISO/IEC
17025 (ABNT, 2005b). A memoria de célculo é apresentada nos Apéndices A e B.

O monitoramento da qualidade dos ensaios manteve-se para que, além do solicitado na
auditoria externa, seja possivel o acompanhamento periddico da qualidade das analises.
Foram utilizados os métodos escore-z, erro normalizado e andlise de variancia, 0s quais sdo
reconhecidos e amplamente utilizados, segundo a literatura. No entanto, alguns cuidados
mostraram-se necessarios na aplicacdo dos métodos estatisticos. O teste ANOVA revela-se
inconclusivo nos casos em que Feaiculado < Frabelado, S€NAO Necessaria uma analise do residuo
para validar o resultado nos casos em que esta situa¢do ocorre. O método do escore-z s6 pode
ser utilizado em ensaios de proficiéncia nos casos em que os valores dos laboratérios sigam
uma distribuicdo normal. Assim, uma andlise da normalidade dos valores medidos é
necessaria.

Ainda que ensaios de proficiéncia sejam um mecanismo amplamente utilizado no
monitoramento da qualidade de ensaios, o uso de valores de consenso deve ser realizado com
cautela. Nesse contexto, a realizacdo de comparacgdes intralaboratoriais e bilaterais revela-se
como uma ferramenta complementar ou até mesmo alternativa aos programas
interlaboratoriais.

O ensaio de impacto Charpy passou tanto por um ensaio de proficiéncia como por
estudos internos no decorrer do trabalho, visto que este ensaio, dentre todos os abordados

neste trabalho, foi implantado mais recentemente, em 2012, tendo maior campo de estudos
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para analise e implantacdo de melhorias. Os resultados do ensaio de proficiéncia e da analise
intralaboratorial convergiram para a mesma concluséo, gerando um resultado satisfatorio.

Realizou-se um estudo comparativo dos resultados do ensaio de anisotropia
comparando os valores obtidos com um paquimetro e projetor de perfil. Concluiu-se que as
diferencas entre equipamentos foram significativas, tendo o projetor de perfil uma menor
resolugdo. Realizou-se, também, um estudo variando o operador no projetor de perfil, sendo
as diferencas entre operadores da ordem de 10% da incerteza associada. Desse modo, dadas as
diferencas entre os equipamentos, e considerando que as diferencas entre operadores no uso
do projetor ndo foram consideradas significativas, indica-se a execucdo de medicoes
dimensionais do ensaio de anisotropia utilizando este equipamento.

Esse trabalho permitiu, também, reforcar a importdncia do manuseio correto do
paquimetro, especialmente na medicdo da reducdo de area em ensaios de tracdo. Verificou-se
que o manuseio inadequado do equipamento resultaria em uma diferenca de aproximadamente
13% do valor final da reducéo de area.

Por fim, o trabalho foi importante no aumento do escopo de acreditacdo do
Laboratorio, o qual foi consolidado no inicio de 2014, passando a abranger, além dos ensaios
acreditados anteriormente (tracdo e dobramento), ensaios de tenacidade a fratura, impacto,
fadiga e o ensaio para a determinacdo do coeficiente de anisotropia. A acreditacdo pela
Cgcre/lnmetro dos ensaios de tenacidade a fratura e de anisotropia € inédita no Brasil, tendo

sido o LAMEF pioneiro ao incluir tais ensaios em seu escopo.



57

6.0 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

As recomendac0es para desenvolver trabalhos futuros nesta area séo:

Manter o programa de garantia da qualidade no LAMEF, priorizando a busca pela
participagdo em programas de Ensaios de Proficiéncia em institutos nacionais e
internacionais;

Atentar aos requisitos de acabamento superficial (rugosidade) para amostras de
ensaios de fadiga;

Revisar o procedimento de ensaio para a determinagdo do indice de anisotropia,
prevendo o uso de projetor de perfil para as medices dimensionais;

Realizar um estudo mais amplo comparado o efeito sobre a incerteza de medicéo de
instrumentos dimensionais: projetor de perfil, paguimetro, micrdmetro e maquina
tridimensional;

Calcular a incerteza de medicdo dos ensaios mecanicos através do método de Monte
Carlo;

Executar ensaios de impacto em Charpy instrumentado, visando obter os coeficientes
de tenacidade a fratura dinamica (Kip e Jip);

Buscar incluir no escopo de acreditacdo do LAMEF o ensaio de Mecanica da Fratura
aplicada a fadiga (da/dN).
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APENDICE A - INCERTEZA DE MEDICAO DO ENSAIO DE IMPACTO

Para calcular o erro normalizado do ensaio de impacto Charpy, é necessario estimar a
incerteza de medicg&o. Para isso, foi estruturada uma planilha eletronica segundo as etapas do
GUM, descritas na Figura 2.16.

Visando obter uma estimativa mais precisa do valor da energia absorvida, é de pratica
realizar o ensaio em replicata, utilizando-se n > 3 corpos de prova de um mesmo material e na
mesma condi¢do. Desse modo, a incerteza de medicdo é estimada para a média das n
medicdes. As etapas de célculo da incerteza de medicdo da energia absorvida (KV2) sdo

descritas a seguir.

Definir o modelo matematico da medicao:
A medicdo da energia absorvida no ensaio Charpy (KV2) é medida diretamente em

uma escala analdgica. Ou seja, assume-se que:

KV2 = Enedida

Onde o valor de Emedida representa a média de n corpos de prova, quando o ensaio é

replicado.

Definir os componentes de incerteza:
Foram considerados como componentes de incerteza relacionados a variavel Emedida:

e Incerteza herdada: valor de incerteza herdada do certificado de calibragdo do
equipamento. Conforme o certificado de calibracdo mais recente do equipamento
utilizado nesse trabalho, a incerteza herdada para a faixa de 0 a 400 J € de u = 0,47 J,
com um coeficiente de abrangéncia k = 2,00 e infinitos graus de liberdade (Veft = o).

e Resolucdo: resolucdo do leitor analdgico, equivalente a 2,00 J para a faixa de medicéo
de 0 a 400 J. Como estimativa relacionada a esse componente, utiliza-se a metade da

menor divisdo de escala, ou seja, 1,00 J.
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e Desvio padréo de repetitividade: desvio padrdo (o) dos valores de energia absorvida

medidos entre n amostras.

Estimar as incertezas padréao:
Para obter as incertezas padréo, deve-se dividir a estimativa de incerteza de cada fonte
por um divisor apropriado, o qual esta associado a distribuicdo de probabilidade de cada

componente. Os divisores de cada componente de incerteza sdo apresentados na Tabela A.1.

Tabela A.1 — Estimativa das incertezas padréo do ensaio de impacto.

Distribuicéo de L . Graus de
Componente Probabil?dade Estimativa Divisor Liberdade
Incerteza herdada t-Student u=0,47J k=2,00 Veff = 00
Resolucéo Retangular resolucdo = 1,00 J \3 0
Desvio padrdo t-Student G \n n-1

Calcular os coeficientes de sensibilidade:
O coeficiente de sensibilidade de cada variavel do modelo de medicdo corresponde a
derivada parcial do modelo em relacdo a variavel correspondente. Nesse caso, hd somente

uma variavel (Emedida), Cujo coeficiente de sensibilidade é calculado conforme segue:

OKV2  0Emediaa

aEmedida aEmedl’da

=1,00

Emedida —

Avaliar possiveis correlacGes entre as variaveis:
Como a medicdo é direta, 0 modelo possui apenas uma variavel (Emedida). Portanto, nao

é aplicavel o conceito de correlacdo entre variaveis nesse caso.

Obter a incerteza combinada:
A incerteza combinada € obtida através da Lei de Propagacdo das Incertezas:

ud() = Z (—f) wA(x) + 22 Z L2 7 L03)

i=1 i=1 j=i+1

Na Equagdo, uc(y) representa a incerteza combinada; Of/Ox o coeficiente de

sensibilidade de cada variavel, calculado a partir das derivadas parciais do modelo de medicao
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em relacdo a cada variavel; u(x) as incertezas padrdo de cada variavel; e u(xi,x;) a covariancia
estimada com Xi, X;j.

Para o0 caso em que ndo ha correlacdo entre as variaveis, o0 segundo termo da Lei de
Propagacdo das Incertezas pode ser desprezado. Assim, no caso do ensaio de impacto, a

equacéo reduz-se a:

WE(KV2) = ZN: (%)2 w2 (x;)

=1

2 2 2
= (CEmedidauherada) + (CEmedidaurQSOlucéo) + (CEmedidaudesviO)

Obter a incerteza expandida:

Ao final, a incerteza expandida U é calculada através da multiplicacdo da incerteza
combinada por um fator de abrangéncia k. O valor de k é obtido a partir dos graus de
liberdade efetivos (Ver), 0s quais sdo calculados a partir da férmula de Welch-Satterthwaite,

considerando os graus de liberdade de cada componente de incerteza (Vvi):

- ui(y)
4 v (u)*
i=1 vl

Com o valor vess € a probabilidade de abrangéncia especificada (usualmente, 95,45%),
consulta-se a tabela de distribuigcdo de probabilidade t-Student para se obter o valor de k. Esse

valor pode ser obtido também automaticamente a partir de planilhas eletrdnicas.

Relato da incerteza e do resultado da medig&o:

O GUM recomenda que a incerteza calculada e o resultado da medigcdo sejam
fornecidos com no maximo dois algarismos significativos, devendo-se relatar também a
unidade de medida. A incerteza expandida (U) vale para cima ou para baixo do valor medido,

ou seja:
KV2 = (Emedida + U) J

A Figura A.l.a apresenta 0 modelo de formulario de incerteza do ensaio de Charpy
que foi desenvolvido para esse trabalho. Na Figura A.l.b, é apresentado um exemplo de
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aplicacéo da planilha, utilizando-se os dados de energia absorvida da Tabela 4.9 referentes ao

Operador 1.

Figura A.1 — (a) Modelo da planilha de incerteza elaborada para o ensaio de impacto Charpy. (b) Exemplo de

aplicacéo.
n® amostras 0
Fonte Valor nominal  Incerteza Divisor (?O,e,f C.Ontl'lbUI(;aO GDL u*/GDL Incert comb #DIV/O!
sensibilidade incerteza
Incert herdada [J] h 100 #ovol [ ] #wo GDL efetvo  #DIV/O!
Resolugéo [J] 2 1,0000 1,73205 1,00 0,57735 1E+99 1,1111E-100 Coef. abrang. #DIV/0!
Desvio [J] NA 0,00000 1,00 #VALOR! -1  #VALOR! Incert expand. #DIV/0!
(@)
n° amostras 3
Fonte Valor nominal  Incerteza Divisor (T,o.e.f anmbum;ao GDL u*/GDL Incert comb 1,8707403,
sensibilidade incerteza
Incert herdada [J] 144,667 0,4701 2,0001 1,00 0,23500 1E+99| 3,0498E-102 GDL efetivo 2,53
Resolugéo [J] 2 1,0000 1,73205 1,00 0,57735 1E+99 1,1111E-100 Coef. abrang. 4,5265508
Desvio [J] NA 3,0551 1,73205 1,00 1,76383 2 4,839506173 Incert expand. 8,4680011

(b)
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APENDICE B - INCERTEZA DE MEDICAO DO ENSAIO DE ANISOTROPIA

Para calcular o erro normalizado do ensaio de anisotropia, segundo apresentado no
item 4.3.6, é necessario estimar a incerteza de medi¢do do ensaio. Para se executar esse
calculo, foi estruturada uma planilha eletronica segundo as etapas do GUM. O processo de
estimativa da incerteza de medicdo associada ao indice de anisotropia (r) de cada corpo de

prova é descrito a seguir.

Definir o modelo matematico da medicao:
A partir da Equacéo 2.10, o modelo de medicéo de r é dado por:

Ou seja, r € uma relacdo de variaveis dimensionais, as quais sao medidas diretamente:
largura inicial (wo), comprimento inicial (lo), largura final (ws) e comprimento final (l). Para o
calculo do desvio de repetitividade, cada medi¢do dimensional é repetida trés vezes, sendo

calculada a média e o desvio padrdo de cada uma delas.

Definir os componentes de incerteza:
Sdo considerados como componentes de incerteza relacionados a média de cada
variavel dimensional (lo, Wo, lf, Ws):
e Desvio padrao de repetitividade: desvio padrio (o) entre as n = 3 repeticOes das
medidas.
e Incerteza herdada: valor de incerteza herdada (Ucertificado) dO certificado de calibracéo
do equipamento dimensional, com seus respectivos valores de graus de liberdade

associados (Vcertificado) € coeficiente de abrangéncia (Kcertificado).
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e Resolucdo: resolucdo do equipamento dimensional, segundo descrito no item 3.2.
Como estimativa relacionada a esse componente, utiliza-se a metade da menor divisdo

de escala, ou seja, 0,005 mm no caso de paquimetro digital.

Estimar as incertezas padréo:

Para obter as incertezas padréo, deve-se dividir a estimativa de incerteza de cada fonte
por um divisor apropriado, o qual esta associado a distribuicdo de probabilidade de cada
componente. Os divisores de cada componente de incerteza sdo apresentados na Tabela B.1.

Tabela B.1 — Estimativa das incertezas padrdo do ensaio de anisotropia.

Distribuicéo de L . Graus de

Componente Probabilci; dade Estimativa Divisor Liberdade
Desvio padrio t-Student G \n n-1

Incerteza herdada t-Student Ucertificado Kecertificado Veertificado
Resolucéo Retangular 0,005 mm \3 0

Calcular os coeficientes de sensibilidade:
O coeficiente de sensibilidade de cada variavel do modelo de medicdo corresponde a

derivada parcial em relagdo as variaveis. O coeficiente de sensibilidade para w, é dado por:

Wo 1o (w1 (w,
or _ 0 ‘“(wf> Wln(zowo>+w—o‘“(w—f>
CWO: = =

ow, 0Ow, lew l 2
M n () [ (75|
o"vo

O coeficiente de sensibilidade de ws é dado por:

In (WO) _ iln <_lfwf> _ iln (%)
or 0 Wy wr \l,w, wr o \Wp
Cowr = P = P T, = R
T () I (Z5)
oo oWo

O coeficiente de sensibilidade de I, é dado por:

Wo 1, (%
or 9 ln<Wf> B llﬂ( f)

Low, oWo [n<l Wo)]
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O coeficiente de sensibilidade de I € dado por:

Wo 110 (Ye
l = —-—m———-—m——— - —_—
oWo lOWO

Avaliar possiveis correlacfes entre as variaveis:

Eventuais correlacdes entre as variaveis foram consideradas despreziveis.

Obter a incerteza combinada:
A incerteza combinada ¢é obtida através da Lei de Propagacdo das Incertezas. Como

correlagdes foram desprezadas, a equacédo reduz-se a:

N oF\2
w) = (5) we

i=1
Onde uc(r) representa a incerteza combinada; 0f/0x o coeficiente de sensibilidade de

cada variavel e u(x) as incertezas padrao de cada variavel.

Obter a incerteza expandida:

Ao final, a incerteza expandida U é calculada através da multiplicacdo da incerteza
combinada por um fator de abrangéncia k. O valor de k é obtido a partir dos graus de
liberdade efetivos de todas as fontes de incerteza (Vefr), 0 quais sdo calculados a partir da

férmula de Welch-Satterthwaite:

o ug(y)
efr N (ui)4

i=1 vl

Com o valor vefr e a probabilidade de abrangéncia especificada (usualmente, 95,45%),
consulta-se a tabela de distribuigcdo de probabilidade t-Student para se obter o valor de k. Esse
valor pode ser obtido também automaticamente a partir de planilhas eletrdnicas.
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Relato da incerteza e do resultado da medicao:

O GUM recomenda que a incerteza calculada e o resultado da medicdo sejam
fornecidos com no maximo dois algarismos significativos, devendo-se relatar também a
unidade de medida. A incerteza expandida (U) vale para cima ou para baixo do valor medido,
ou seja:

r= (rcalculado +U)
A Figura B.1.a apresenta 0 modelo de formulario de incerteza do ensaio de anisotropia

que foi desenvolvido. Na Figura B.1.b, é apresentado um exemplo de aplicacdo da planilha,

utilizando os dados relativos ao Operador 1 da Tabela 4.11.

Figura B.1 — (a) Modelo da planilha de incerteza elaborada para o ensaio de anisotropia. (b) Exemplo de

aplicacéo.
Variavel Fonte de incerteza Incert(?za Divisor Ooeficier.ng Comp de GDL u*/GDL
padréo de Sensibil  Incerteza
L, [mm] Desvio padréo #DIV/0! 0,0000000  #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0! Incerteza combinada  #DIV/0!
Lo [mm] Incerteza herdada 0,0100000 2,0000000 #DIV/0! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O! GDL efetivo  #DIV/0!
Lo [mm] Resolugéo 0,0050000 1,7320508  #DIV/0! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O! Coef de abrangéncia  #DIV/0!
L¢ [mm] Desvio padréao #DIV/O! 0,0000000  #DIV/O! #DIV/0! #DIV/O! #DIV/0! Incerteza expandida ~ #DIV/0!
L [mm] Incerteza herdada ~ 0,0100000 2,0000000  #DIV/0! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O!
L¢ [mm] Resolugéo 0,0050000 1,7320508  #DIV/0! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O!
W, [mm] Desvio padréo #DIV/0! 0,0000000  #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
W, [mm] Incerteza herdada ~ 0,0100000 2,0000000  #DIV/O! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O!
W, [mm] Resolugao 0,0050000 1,7320508  #DIV/O! #DIV/O! 1E+99  #DIV/O!
W [mm] Desvio padréo #DIV/0! 0,0000000  #DIV/O! #DIV/0! #DIV/0! #DIV/0!
W [mm] Incerteza herdada 0,0100000 2,0000000 #DIV/O! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O!
w ¢ [mm] Resolugéo 0,0050000 1,7320508 #DIV/0! #DIV/0! 1E+99  #DIV/O!
(a)
Variavel Fonte de incerteza Incertgiza Divisor Coeficierjtt_e Comp de GDL u*/GDL
padrao de Sensibil  Incerteza
Lo [mm] Desvio padréo 0,0000000 1,7320508 0,0813058 0,0000000 1E+99 0 Incerteza combinada  0,0161927
Lo [mm] Incerteza herdada 0,0100000 2,0000000 0,0813058 0,0004065 1E+99 2,73E-113 GDL efetivo  3,4730708,
Lo [mm] Resolucéo 0,0050000 1,7320508 0,0813058 0,0002347 1E+99 3,03E-114 Coef de abrangéncia  3,3068299
L [mm] Desvio padréo 0,0000000 1,7320508 -0,0746756 0,0000000 1E+99 0 Incerteza expandida  0,0535464|
L¢ [mm] Incerteza herdada 0,0100000 2,0000000 -0,0746756 -0,0003734 1E+99 1,94E-113
L¢ [mm] Resolugéo 0,0050000 1,7320508 -0,0746756 -0,0002156 1E+99 2,16E-114
W, [mm] Desvio padréo 0,0305505 1,7320508 0,4231937 0,0074644 2 1,552E-09
W, [mm] Incerteza herdada 0,0100000 2,0000000 0,4231937 0,0021160 1E+99 2E-110
W, [mm] Resolugéo 0,0050000 1,7320508 0,4231937 0,0012217 1E+99 2,23E-111
W [mm] Desvio padrao 0,0458258 1,7320508 -0,5223754 -0,0138208 2 1,824E-08
W [mm] Incerteza herdada ~ 0,0100000 2,0000000 -0,5223754 -0,0026119 1E+99 4,65E-110
w [mm] Resolugdo 0,0050000 1,7320508 -0,5223754 -0,0015080 1E+99 5,17E-111

(b)




