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Resumo: Este trabalho apresenta o uso dos métodos GUM e GUM-S1 para avaliacao
das incertezas associadas a andlise de ponto de fluidez de 6leo combustivel com
objetivo fornecer suporte a um laboratério comercial de petréleo e gas no processo de
avaliagdo através da norma ASTM 97, configurando-se assim um aspecto
metodoldgico robusto no processo de tomada de decisdo por parte do pessoal do
laboratorio.
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Abstract: This paper presents the use of the methods GUM and GUM-S1 in an
uncertainties evaluation of the analysis of fuel oil pour point in order to support a
commercial laboratory for oil and gas in the evaluation process through ASTM 97,
thus configuring an aspect robust methodology in the decision-making process by the

laboratory staff.
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1. INTRODUCAO

O ponto de fluidez é definido como a menor
temperatura, na qual um liquido flui, apenas sob
forca da gravidade, quando sujeito a um
resfriamento sob condi¢cfes determinadas de teste
[1]. Ao atingir essa condicdo o fluido se
comporta como um semi-solido e tem suas
caracteristicas reolégicas completamente
alteradas, estando em condi¢fes nas quais,
geralmente, ndo sdo desejadas de serem atingidas
pelas industrias [2].

Este comportamento é observado,
principalmente, nos 6leos derivados do petroleo,

pois sdo formados por misturas de compostos
inorganicos e cadeias carbonica de diferentes
tamanhos. Devido a estas caracteristicas, 0 ponto
de fluidez é utilizado para antever problemas de
movimentacdo do petréleo, evitando que ocorra
incrustacbes e o entupimento de tubulagdes,
sistemas e motores, 0 que pode causar diversos
transtornos as industrias petroliferas, sendo que,
os limites operacionais do 6leo, com relacdo ao
ponto de fluidez, dependem das condicdes
climéticas das regides [3].

O método de determinacdo do ponto de
fluidez mais utilizado € definido na norma ASTM
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D97 onde estdo descritos os principais passos
para a realizacdo da medicéo.

Assim, como em todo processo de medicao,
na determinacdo do ponto de fluidez existe uma
parcela de davida envolvida e que deve ser
estimada para avaliar a qualidade da medicdo e
proporcionar uma andlise mais confidvel do
resultado obtido. Esta parcela de davida pode ser
estimada através do conceito de incerteza de
medic&o.

Atualmente existem diversos métodos para
avaliar a incerteza presente em uma medicéo,
contudo o método apresentado pelo Guia para a
expressdo de incerteza de medicdo (GUM) [4]
estd muito bem consolidado mundialmente. O
GUM e o0 seu suplemento, GUM S1 [5],
apresentam regras gerais para avaliar e expressar
a incerteza de medicdo, como também para
definir a propagacéo das incertezas oriundas de
diversas fontes.

Na literatura sdo encontrados poucos
trabalhos que realizam a abordagem da incerteza
na determinacdo do ponto de fluidez,
demonstrando uma lacuna na literatura sobre o
assunto. Neste contexto, destaca-se apenas dois
trabalhos, a saber. Em [6] verifica a viabilidade
para do O6leo de girassol e pinhdo manso em
climas tropicais através da avaliacdo do ponto de
fluidez, sendo considerado apenas a resolugdo do
termdmetro e variabilidade como fontes de
incerteza. Outro trabalho encontrado foi [1], um
Boletim Técnico da Petrobras que realiza a
estimativa da incerteza na analise do ponto de
fluidez conforme o GUM, apresentando com
mais detalhes a forma e quais foram os valores
utilizados para estimar a incerteza.

Este trabalho visa determinar o ponto de
fluidez de uma amostra de 6leo combustivel e
avaliar sua incerteza de medicdo associada, no
ambito de um laborat6rio comercial de petréleo e
gés, prestador de servigos na regido nordeste do
pais e que ndo tem executado esta tarefa de forma
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sistemética, seguindo as orienta¢fes contidas no
GUM e GUM - S1 (com auxilio de uma
avaliadora  gratuita, GEU, disponibilizada
gratuitamente em www.geu.ufba.br)
apresentando a influéncia do método, ASTM D97,
como fonte de incerteza.,

2. METODOLOGIA

Foi determinado o ponto de fluidez de uma
amostra de dleo combustivel utilizando o HCP
852 da HERZOG, um equipamento automatico
de andlise do ponto de fluidez que segue os
pardmetros da norma ASTM D97.

A norma descreve gue a amostra deve ser pré-
aquecida, em seguida resfriada gradativamente e
sua fluidez verificada a cada queda de 3°C. A
analise é finalizada quando néo é registrado mais
movimentacdo do fluido em uma dessas
verificagbes. O ponto de fluidez serd a
temperatura em que o teste foi finalizado somado
3°C, ou seja, a ultima temperatura em que foi
observada a movimentag&o do fluido.

Para avaliar a incerteza de medi¢do €
necessario levantar as fontes de incerteza que
podem interferir no processo de medicdo. Com
isso, apds o estudo tedrico do método e
realizagdo do experimento foram determinadas as
seguintes fontes de incerteza: resolucdo do
termdmetro (PT-100) da amostra, repetibilidade e
0 método de medicdo, que uma vez quantificada,
aplicasse a lei de propagagdo de incerteza
indicada no GUM para encontrar o valor de
incerteza-padrdo  combinada e  incerteza
expandida do ponto de fluidez.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

No experimento realizado foi possivel obter os
dados apresentados na tabela 1.

Entre as fontes de incerteza a repetibilidade é
encontrada a partir do desvio-padrdo da média
dos dados obtidos no experimento, enquanto que
a resolucdo do PT-100 é obtida a partir do
resultado disponivel no display do equipamento
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que é truncado na primeira casa decimal (%0,1)
podendo-se considerar uma distribuicdo de
probabilidade uniforme

Tabela 1. Dados obtidos no experimento.

y ] 1 2 T e
ensurando | \1odida | Medida | Medida | * o'
Ponto de

e | 270 | 270 | 330 | 290

A incerteza associada ao método de medicgdo
muitas vezes é a fonte mais dificil de ser avaliar e
guantificar [4], contudo ndo deve ser
negligenciada quando este valor for significativo
no procedimento de medigdo. Portanto, como a
movimentagdo do fluido s6 é analisada a cada
gueda de 3°C, existindo um desconhecimento do
comportamento do fluido entre o Ultimo ponto
em que foi notado movimento e o ponto em que
ndo é notada mais movimentacéo, esta fonte deve
ser contabilizada para determinagéo da incerteza.

Caso essa fonte de incerteza seja
negligenciada, como ocorre nas referéncias
encontradas na literatura, e as medidas obtidas
sejam iguais (situacdo possivel devido ao
intervalo de 3°C entre as medigdes e que ocorre
em duas das amostras de [1]) sO aparecerda a
incerteza referente a resolucdo do termdémetro,
gue possui um valor pequeno, 0 que ndo seria a
melhor estimativa para a dlvida existente na
medicéo.

Para caracterizar esta fonte de incerteza do
método foi adotado uma distribuicdo de
probabilidade  uniforme, pois ndo ha
conhecimento dentro do intervalo de 3°C.

Em seguida foi determinado o valor minimo
de -3°C e o valor maximo de 0°C. Contudo o
ponto inferior ¢ medido e analisado como ndo
sendo o ponto de fluidez, entdo a distribuicdo
uniforme usada tem um intervalo aberto em seu
limite inferior.

Portanto, para a analise do ponto de fluidez
foi construida a equacdo de medicéo (1)
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T=X+R+M, @

em que X representa as medidas, R a resolucéo
do PT-100, M o método e T é o ponto de fluidez.
Os valores das estimativas, das incertezas
avaliadas e seus respectivos graus de liberdade
sdo apresentados na tabela 2.

Tabela 2. Tratamento de dados.

Fonte de Estimativa Incerteza- | Graus de
incerteza padrdo (u2)| liberdade
X 29,0°C 2,0°C 2
R 0,00 °C 0,03°C 100
M -15°C 0,9°C 100

Com auxilio do software GEU, desenvolvido
pelo Grupo de Pesquisa em Incerteza da UFBA,
uma avaliadora generalizada de incertezas que se
encontra disponivel na internet, foi possivel
comparar os resultados avaliados pelo método
GUM e GUM-S1.

Na figura 1 é possivel visualizar a funcéo de
densidade de probabilidade (PDF) geradas no
GEU para o ponto de fluidez, sendo os valores de
estimativas, incerteza e intervalos (para 95% de
probabilidade de abrangéncia) apresentados na
figura 2.

Na figura 2, nota-se que as estimativas e
incertezas tem valores semelhantes. Contudo, o
intervalo de abrangéncia obtido pelo GUM foi
maior que o obtido pelo GUM-S1, consequéncia
das aproximacdes utilizadas pelo método GUM.
Como o GUM-S1 consiste na composi¢do de
PDF, o intervalo final é avaliado sobre a PDF
resultante, enquanto que o GUM ¢é sensivel ao
grau de liberdade efetivo, que nesse caso resultou
em 2, dessa forma o intervalo é majorado para
mesma probabilidade de abrangéncia.

Contudo, como ndo foi encontrado o
certificado de calibracdo e nem um valor de
corre¢do para o equipamento, foi somado o valor
do erro méximo [7] do PT-100, que corresponde
a 0,2°C, aos intervalos como forma de majorar,
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resultando em [17,9; 37,1], para 0 GUM, e [22,4;
32,5] para 0 GUM-S1

PDF empirica de T

0.20

probabilidade / (u'C')

dade de

Figura 1: PDF geradas no GEU.

GUM (MLPU) Monte Carlo (MLPP)

Incerteza-

Estimativa GL efetivo

Incerteza-
padrao

combinada

2.749e+1 2.170e+0
C (=

padrao

combinada

2.180e+0
C

Estimativa

2.750e+1 C 2

Intervalo de
abragéncia
[1.81193e+1

Intervalo de
abragéncia
[2.25759e+1 ;
3.22733e+1] C

Incerteza
expandida
9.381e+0 3
C 3.68807e+1]

(€

Fator de
abrangéncia
4.30

Figura 2: Tabela de resultados apresentada pelo GEU.

Além do uso do GEU, uma planilha eletronica
especifica para ponto de fluidez foi
disponibilizada para que o laboratério parceiro do
projeto possa avaliar a incerteza de medicdo nas
suas proximas medidas realizadas de forma
sistematica.

4. CONCLUSAO

Neste trabalho é apresentado uma avaliagdo da
incerteza de medigdo para o ponto de fluidez,
equacionando a ddvida que o préprio método traz
para o resultado de medicdo, em um laboratorio
no qual ndo havia uma avalia¢do sistematica da
incerteza. Dessa forma, o trabalho contribui para
aumentar e enriquecer a cultura metroldgica
existente no Brasil, podendo ser obtidos
resultados mais seguros e com melhor
confiabilidade, proporcionando uma melhor
informacdo para a tomada de decisdo perante o
resultado de medigéo fornecido.

Contudo, fica claro a necessidade da
realizacdo de trabalhos futuros com mais

PR
:“’

-
M 2O
INTERNATIONAL s nE - -
' YEAR OF LIGHT ri

2015 CONGREZS0 BRASILEIRD
DE METROLOBIA DAS

RADIACBCL IONIZANTES METROLOGIA
experimentos para que uma estimativa da
incerteza expandida seja encontrada com um
valor mais realista e o debate sobre a incerteza do
método de medicdo seja aprofundado. Além disso,
sugere-se  um estudo sobre o0s impactos
econdmicos ao se adotar a avaliacdo da incerteza
nesse tipo de analise.
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