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RESUMO

Visando as mudancgas acerca da produgdo de energia, e seus impactos no cendrio ambiental
global, por meio de desenvolvimento de inovagdes tecnoldgicas, a utilizagdo de residuos no
coprocessamento contribui com a diminui¢do da disposi¢do final inadequadas. Nesse sentido,
a analise por meio de poder calorifico tem-se mostrado uma atividade confiavel, segura e
alternativa para o aproveitamento energético, ja sendo adotada pela maioria dos paises do
leste europeus, Japdo e Estados Unidos, em menor escala. Dessa forma, ressalta-se que
qualquer empreendimento nesse ramo devera considerar uma combinacdo de melhorias nas
suas atitudes nos ambitos tecnoldgico, econdmico, ambiental e social, para a mitigagdo de
possiveis entraves no futuro, almejando a aplicagdo do mesmo na sociedade. Assim, este
trabalho tem como objetivo verificar se os ensaios realizados no laboratorios estdo em
conformidade com a ISO 17025, por meio de ensaios de poder calorifico. Portanto, utilizou-se
os procedimentos recomendados no manual disponivel pelo laboratério de residuos so6lidos e
efluentes (LARSE), e os guias GUM e ISOBudget. De acordo com os resultados obtidos,
obteve-se as incertezas expandidas para quatro tipos de amostras analisadas, 34,779 + 0,607,
11,814 £ 1,096; 25,354 + 0,854; 18,365 £ 1,215; respectivamente, tais valores representam

devido as diferengas na incerteza quanto a repetibilidade do experimento.

Palavras-chave: coprocessamento, ambiental, aproveitamento.



ABSTRACT

In the current context, with a view to changes in energy production, its use, and its impact on
the global environmental landscape, the use of waste in co-processing contributes to reducing
inadequate final disposal through the development of various studies, technological
innovations, and experimentation. In this sense, calorific value analysis has proven to be a
reliable, safe, and alternative method for energy recovery, already being adopted by most
Eastern European countries, Japan, and the United States, to a lesser extent. Therefore, it is
emphasized that any enterprise in this field must consider a combination of improvements in
its technological, economic, environmental, and social approaches to mitigate potential future
obstacles, aiming for its application in society. Therefore, this study aims to verify whether
the tests performed in the laboratories comply with ISO 17025, through calorific value tests.
Therefore, the procedures recommended in the manual available by the Solid Waste and
Effluent Laboratory (LARSE) and the GUM and ISOBudget guides were used. According to
the results obtained, the expanded uncertainties for four types of samples analyzed were
obtained:34,779 + 0,607; 11.814 + 1.096; 25.354 + 0.854; 18.365 + 1.215; respectively,
these values represent due to the differences in uncertainty regarding the repeatability of the

experiment.

Keywords: coprocessing, environmental, utilization.
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1 INTRODUCAO

No contexto da sociedade moderna, faz-se necessario a busca por novos meios de
reutilizacdo do residuo industrial e domiciliar descartados de maneira inadequada nas grandes
cidades, os quais vém se acumulando em locais como, aterros e lixdes. Nesse sentido, esse

trabalho contribui para a mitigagdo dessa problematica vigente nos centros urbanos.

Todos os espacos utilizados de forma legal ou ilegal ao aciimulo de rejeitos,
apresentam problemas de volume sélido descartado e de emissdes gasosas e liquidas. Dessa
maneira, esses lugares tornam-se potenciais agentes promotores de poluicao e contribuem
significativamente com altos teores de contaminagdo para a atmosfera, a agua, o solo, e
consequentemente, os lencois freaticos, acarretando em problemas de saude e desequilibrios

ecoldgicos no ecossistema.

Esses residuos urbanos necessitam receber uma destinagdo ambientalmente segura
e adequada. Para isso, existe uma possibilidade de remedia¢do por meio da técnica chamada
de coprocessamento, surgida no final da década de 80, em resposta a crise do petroleo
desencadeada no Oriente Médio, pelas industrias cimenteiras, com o intuito de aprimorar o
desempenho econdmico, reduzindo o consumo energético das mesmas e criando uma nova
destinagdo para os rejeitos por meio de um tratamento térmico. Esse tratamento, comegou a

ser utilizado inicialmente nas cimenteiras do municipio de Cantagalo, no estado do Rio de

Janeiro, sendo aprimorado ao longo dos anos (BIOCONSULTORIA, 2021).

A utilizagdo dessa técnica, permite avaliar a potencial aplicabilidade de diversos
tipos de matrizes de amostra, por meio da andlise do poder calorifico produzido por elas.
Assim, sendo uma alternativa na busca por novas aplicagcdes para os rejeitos acumulados nos
lixdes urbanos que ocupam grandes volumes, como por exemplo, o uso nas industrias de

cimento e construgao civil.

Existem dados obtidos por meio de estudos e experimentagdes a respeito do poder
calorifico de residuos urbanos, como por (MUZEL, 2014), onde os dados analisados sdo de
dois tipos de madeiras comuns no solo brasileiro, tais como: Hevea brasiliensis e Eucalyptus
grandis, as quais por meio da avaliagdo da técnica de andlise em questdo, demonstra um

elevado valor de poder calorifico.

Para este trabalho, aliado a esta técnica, além da utilizacdo do poder calorifico,

usaremos o principio de incerteza de medicdo, que tem como o objetivo verificar a
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proximidade dos valores obtidos no estudo, e consequentemente, expressar sua confianga
entre o valor real e o tedrico, sendo um critério bastante conhecido e utilizado por diversos

pesquisadores para verificar a qualidade de uma certa medigao ao redor do mundo.

Além disso, esse estudo se baseara na norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 e
sua aplicacdo. Tal norma, permite uma abordagem mais segura no que diz respeito a
amostragem e suas respectivas analises, € também procura introduzir uma padronizagdo no
sistema de estudo aplicado, sendo de extrema importancia para a acreditacdo de laboratorios,
uma vez que ¢ necessario conformidade, precisdo e exatidao entre os resultados obtidos, por
meio de diversos tipos de analises, o qual o laboratorio pode oferecer, respeitando o sistema

internacional de unidades (SI).

Este trabalho tem como objetivo realizar um estudo de caso, com o intuito de
verificar se os resultados dos ensaios realizados pelo laboratério de residuos soélidos e
efluentes (LARSE) localizado no Nucleo de Tecnologia e Qualidade Industrial do Ceara
(NUTEC), estdio em conformidade com a ISO 17025. O trabalho visa garantir que os
procedimentos adotados nas analises sigam os requisitos para uma futura acreditagdo. Para
essa avaliagdo, realizou medi¢cdes com material de referéncia certificado para a bomba
calorimétrica e avaliagdo do poder calorifico em diversas amostras. Além disso, procura
determinar as principais fontes que contribuem para as incertezas de medi¢do desse

equipamento e ensaios.
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral
e Verificar se os ensaios realizados no laboratorios estdo em conformidade com a ISO

17025.

2.2 Objetivos Especificos
e Realizar andlise de poder calorifico de diversas amostras;
e Realizar analise de poder calorifico superior (PCS) e poder calorifico inferior (PCI);
e Avaliar a incerteza de medicao associada ao poder calorifico superior;

e Comparar valores tedricos com os obtidos pelo experimento.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA
3.1 Calor de Combustao

Entende-se como calor de combustio: A quantidade de calor liberada quando uma
substancia ¢ queimada completamente em excesso de oxigénio, em condi¢cdes padrao
(CASTELLAN, 2010). Portanto, ¢ o conjunto de reacdes quimicas nas quais os combustiveis
se combinam de maneira estequiométrica com um comburente, liberando energia quando se

atinge a temperatura de ignigao.

Em um processo fisico-quimico, pela 1° lei da termodinamica a pressdo constante,
temos que o calor de combustdo ¢ numericamente igual a entalpia, como demonstrado a

seguir:
dU = 8q + 6W (M
Sabendo que: dH = dU + pdV + Vdp, tem-se que:
dH =6q + 8W + pdV + Vdp (2)
dH = 6q - pdV + pdV + Vdp 3)
A pressao constante, tem-se que: Vdp = 0, integrando os termos:

Hf
;{' dH = fsqp 4)

AH=Q, 5)

Um exemplo de uma reagdo quimica, a qual segue os pardmetros acima liberando

energia, tem-se como exemplar a seguinte reacao:
CH,(g) +20,(g) » CO, (g) + 2H,0(1)  AHcomps = - 890 KJ mol™!

Para a bomba calorimétrica, na qual ocorre o processo descrito acima, o seguinte

fluxograma acerca do funcionamento foi elaborado.

Figura 1: Fluxograma acerca do funcionamento da bomba calorimétrica.
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Fonte de ignicdo
( Chama e fio de algodio)

Camara de
combustio

Combustivel Comburente
(Amostra) (Oxigénio)

Fonte: Elaborado pelo autor

E de extrema importancia para o funcionamento do equipamento, que tenha o
combustivel, o comburente suficientemente disponivel e o fio de igni¢do em um objeto
completamente fechado e seguramente vedado, a cdmara de combustdo, para iniciar o

processo térmico, assim, possibilitando a ocorréncia da reagao.
3.2 Poder Calorifico

E entendido como poder calorifico a quantidade de calor que é transferida de um
equipamento que mede calor (calorimetro), onde realiza-se a combustdo completa da unidade
de massa ou volume de um determinado combustivel, e sendo o combustivel ¢ o ar
introduzido no calorimetro em combustio padrao (1 atm, 25 °C), e os produtos da combustao

levados a mesma condigdo padrao (IPT, 2001).

Dessa forma, tem-se que o calor é como sendo um fluxo de energia que pode
passar de uma regido para outra (CASTELLAN, 2010). No entanto, podem existir variagdes
quanto as limitagdes dos tipos de sistemas e quanto a origem, a qual essa energia esta atrelada,
no tocante ao, por exemplo: Poder Calorifico Superior (PCS) e Poder Calorifico Inferior

(PCI).
3.2.1 Poder Calorifico Superior (PCS):

Nesse sentido, segundo as definicdes previstas na ABNT (2004), “Poder
Calorifico Superior € o calor liberado pela queima de uma unidade de massa do combustivel
em uma bomba calorimétrica de volume constante com condensacao de toda a agua. Dessa
forma, esse tipo de poder calorifico deve ser expresso em cal g, e tem fundamentalmente

como caracteristica principal levar em consideragdo o calor de condensagdo da agua total no
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processo térmico. Portanto, considera que o calor perdido de 4gua no processo, serd recebido
pela condensagao, porém, esse tipo sistema ¢ considerado como ideal ou para efeitos praticos,

nao real, visto que nesse processo, ndo existiria uma porcentagem de perda energética.
3.2.2 Poder Calorifico Inferior (PCI):

Todavia, diferentemente do PCS, no tocante ao PCI, segundo defini¢do da ABNT
(2004), “Poder Calorifico Inferior ¢ o calor liberado pela queima de uma unidade de massa do
combustivel, a uma pressao constante de uma atmosfera, permanecendo a agua no estado
vapor”’. Por conseguinte, sendo esse dado obtido por meio de célculos a partir do PCS e sendo
expresso em cal g'. No entanto, apesar de se aproximar um pouco mais de uma situagio real,
devido a diminui¢do energética do calor de vapor de dgua nao aproveitado, o célculo do PCI

ainda ¢ um pardmetro matematico.
3.3 INCERTEZA DE MEDICAO ANALITICA (IMA)

Conforme o Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM), tem-se como
defini¢do do termo incerteza de medigdo, como um “Parametro ndo negativo que caracteriza a
dispersdo dos valores atribuidos a um mensurando, com base nas informagdes utilizadas”.
Dessa forma, trata-se de um método de carater quantitativo para verificar a confianga do

resultado medido.

Nesse sentido, esse parametro constitui uma importante caracteristica da
confiabilidade do resultado medido, o qual permite comparar e avaliar, verificando se o
resultado obtido segue e adequa-se de acordo com as normas estabelecidas para um
determinado processo em alguma industria. Portanto, a incerteza ¢ o principal dado

metroldgico possivel de obter-se na determinagao.

Apesar disso, em uma analise de rotina ¢ extremamente complexo a obtencdo de
dados correspondentes com o valor exato e de forma reprodutiva, dado que para determinado
método escolhido para ser realizar em uma andlise, possivelmente existird um erro associado
ao resultado obtido no tipo de estudo, sendo assim, qualquer resultado ndo inteiramente
confiavel. No entanto, € possivel estudar e prever certos tipos de erros conhecendo suas fontes

(UNIVERSITY OF TARTU, 2020)..

No tocante a incerteza, um exemplo para essas circunstancias: € possivel que trés
laboratorios tenham sido contratados para a avaliagdo do teor de contaminantes

organoclorados em frutas vermelhas, nesse sentido, sendo as medi¢des obtidas com valores
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diferentes quanto ao teor de contaminante, respectivamente (Ex: 6,1; 6,5 ¢ 6,9). A priori, ¢
perceptivel a diferenga entre os resultados, todavia, ndo ¢ possivel alegar que estes estdo em
discordancia entre si, visto que existe uma margem de erro associada a cada processo efetuado
por determinado laboratorio, os quais seguem determinados parametros de medi¢do e

procuram obedecer as normas de seguranca alimenticias vigentes no seu pais.

Dessa maneira, a incerteza de medicao deve ser avaliada e considerada juntamente
com todo o resultado de medicdo, visto que sua falta no processo, poderd ocasionar em
alguma falha do método ou do resultado final. Por conseguinte, a ISO 17.025 relata que a
incerteza de medicdo seja estudada ou pelo menos seus principais componentes sejam
estimados para consideragdes no resultado final, € consequentemente, uma possivel mitigacao

de possiveis erros.

Para fazermos uma estimativa de maior confianca de incerteza de medicao, ¢
preciso levar em conta alguns parametros, assim, para entendermos alguns conceitos € a parte
matematica por trds da incerteza e aplicarmos de maneira correta, tais conceitos estdo

dispostos abaixo:
3.3.1 Conceitos:

% Medigdo: Processo de obtencao experimental do valor de uma quantidade

% Mensurando: A quantidade que desejamos medir

% Analito: A entidade quimica que deseja-se quantificar

« Erro: E = Cmedido - Cverdadeiro (6)
Intervalo de incerteza: Cmedido - U ... Cmedido + U (7)

2
°

Uabsoluta
(8)

¢ Urel (Incerteza relativa): Urel = S (Valor Medido)

Figura 2: Diagrama relacionando a diferenga de erro, faixa de incerteza e valor medido
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Intervalo de Incerteza
Cuy—-U...Cy+U

Erro
E = C}_{ = C\-
|
4 N\
Cy-U CytU
| [«—| I
| | | |
Cy Cyr
| | Y,
Y‘
Valor Medido
Valor Verdadeiro

Fonte: Elaborado pelo autor.

E valido ressaltar que, jamais sera usado o erro para justificar a qualidade de certa
analise, dado que ¢ mais correto a realizacdo de uma criagdo de um intervalo em torno desse
valor medido, de maneira que o valor desejado esteja com alta probabilidade de presenca
nessa variacdo estimada (UNIVERSITY OF TARTU, 2020). A incerteza de medi¢do nao
expressa nem a magnitude nem o sinal da diferenca real entre o valor medido e o valor real.
Ela apenas define uma faixa dentro da qual essa diferenca em relagdo ao valor real se encontra

com alguma probabilidade.

No entanto, nem sempre a incerteza de medi¢do apresenta um unico tipo erro,
sendo assim, ela pode ser originada por diversos tipos de variagdes, visto que mais de uma

fonte de erro podem ser encontradas durante o processo de analise.
3.3.2 Origem da Incerteza:

E valido apresentar, que em sua grande maioria, os resultados obtidos das
medi¢des apresentam incerteza de medigdes pois, existem fontes de incerteza associada a
aquele determinado processo, porém se o procedimento for bem datado e conhecido pelo
operador, as fontes de incerteza mais significativas, via de regra sdo também conhecidas e
deve-se realizar esforcos para a mitigacdo das mesmas, se possivel, elimind-la, visando

garantir uma maior otimiza¢ao do método.
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No entanto, para as fontes que ndo se pode eliminar, deve-se levar em conta nos

futuros calculos realizados acerca da estimativa da incerteza abordada no procedimento.
Essas fontes de incerteza podem ser divididas em dois tipos de acordo com sua
previsao:

+« Efeitos aleatdrios: Sdo os tipos de erros imprevisiveis, no entanto, podem diminuir
aumentando o niimero de repeti¢des.
+ Efeitos sistematicos: Sao as espécies de erros previsiveis, os quais causam desvios na

mesma direcao e pela mesma magnitude

Figura 3: Ilustra¢do de como os efeitos afetam uma medida em diferentes situacdes.

Casos Efeitos aleatorios Efeitos sistematicos Incerteza

Forte Forte Alto
®

Forte Fraco Meédio

@ (ou ausente)
Fraco Forte Medio

L ]

Fraco Fraco Baixo

L] (ou ausente)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Dessa forma, nota-se pela figura que dependendo da situagdo da medida e do tipo
de efeitos, seja ele sistematico ou aleatorio, o nivel de incerteza ira variar, sendo essa etapa de
reconhecimento determinante no processo de avaliacdo para investigar a confianga do

resultado medido, e consequentemente, a qualidade do mesmo.

Os efeitos chamados de aleatdrios, podem causar diferengas entre os resultados
obtidos por meio de medi¢des repetidas, todavia, se um grande volume de analises for
efetuado, o valor médio obtido tera uma influéncia minima. Os efeitos tidos como,
sistematicos causam desvio de todas as medi¢cdes da série na mesma dire¢do pela mesma

magnitude, ndo sendo minimizados pelo aumento de andlises realizadas, a priori, a
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determinagdo da magnitude e a direcdo destes podem corrigir os resultados de medigdo,
porém em muitas das vezes, torna-se impraticavel, sendo necessario realizar uma estimacao

(UNIVERSITY OF TARTU, 2020).
3.3.3 Tipos de incertezas.

Para avaliar a incerteza de medigdo, pode-se utilizar dois tipos de perspectivas
quanto as suas fontes: a analise dos dois casos, geralmente, ¢ fundamental para o segmento do

Processo.

Incerteza do tipo A — sdo uma espécie de afericao estipulada a partir de diversas medigdes em
uma distribuicdo estatistica, por exemplo: o célculo do desvio padrdo de varias medidas

independentes, como o desvio padrao de 30 medidas de volume obtidas em uma micropipeta.

Incerteza do tipo B — Incerteza estimada de uma forma ndo estatistica, por exemplo: as

especificagdes de fabricantes nos instrumentos, em materiais certificados e etc.
3.3.4 Tipos de incerteza associada.

Tomando como exemplo, uma pipeta volumétrica, alguns parametros associados a
medida podem causar uma influéncia no volume total obtido no fim de uma analise, tais

COmo.:

% Incerteza associada a temperatura: todas as vidrarias sdo majoritariamente
calibradas a 20 °C, dessa maneira, se a pipetagem nao for realizada na mesma
temperatura, por causa da dilacdo, a densidade do liquido e a vidraria podem
sofrer mudangas significativas com a diferenca de temperatura, afetando o

volume medido, e consequentemente, contribuindo com a incerteza.

L)

» Incerteza associada a repetibilidade: em um processo que necessite de mais de

<,

uma medi¢do, ¢ comum que exista diferengas entre os valores obtidos, por
meio da fadiga no processo, ainda sim, esse tipo de incerteza pode ser

minimizada realizando medi¢des repetidas, mas nunca eliminada.

L)

<,

* Incerteza associada a calibragdo do instrumento: para uma vidraria

volumétrica, a incerteza se faz presente nas posigdes das marcas no
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instrumento volumétrico. Para as pipetas automaticas, esta incerteza ¢
ocasionada pelo deslocamento variavel do pistdo dentro da pipeta a cada

medida.

3.3.5 Parametros de estatistica mais utilizados para o calculo de incerteza.

Para a realizacdo de calculos acerca da incerteza de medigdo neste estudo, é
preciso reconhecer a utilizacao de determinados conceitos e estudos estatisticos, por exemplo,
o modelo estatistico de distribui¢do, o qual trata-se de uma fun¢do matematica que descreve a

probabilidade de ocorréncia de um parametro estipulado em um conjunto de valores.

Varios exemplos de distribuicdo existem para descrever certo critério abordado

em um estudo, alguns desses estdo representados abaixo.

Figura 4: Tipos de distribui¢do de probabilidade mais comum e suas respectivas

equacoes.

Distribuicdo Normal Distrihuin;é?( I?etangular
) Je

U= u =

.=
sls

H, —a 0 a
Distribuigao Triangular
fix)

u; =

SI=

Fonte: Adaptado do ISOBudgets 2024.

Para os modelos apresentados, embora cada andlise de incerteza utilize o método
do guia de incerteza de medi¢do, o modelo de distribui¢do retangular ¢ a que mais

aproxima-se do estudo abordado neste trabalho por apresentar uma auséncia de possiveis
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informagdes nas variaveis de uma grandeza e quando assume-se que os valores minimo e

maximo possiveis sao igualmente provaveis de ocorrer no estudo.

Dentre esses modelos de distribuicoes também, a distribuicdo normal, também
conhecida como distribuicdo gaussiana, ¢ a que melhor descreve fendomenos probabilisticos
no geral, essas distribuigdes sdo de extrema importancia para o estudo de determinado
parametro, dado que elas ocorrem frequentemente em situagdes reais € apresentam papel

fundamental nos métodos de inferéncia estatistica.

Nesse tipo de estudo, pode-se inferir que nunca podemos dar incertezas de uma
medi¢do com 100 % de probabilidade, dado que temos que mesmo para valores localizados na

extremidade da curva, sempre existird um valor diferente de zero e positivo.

Figura 5: Gréafico padrao de distribui¢cao normal.

0.3 0.4

0.0 0.1 0.2

Fonte: Monolito Nimbus.

Sendo assim, por menor que seja esse valor, ele ainda existird, demonstrando uma
pequena probabilidade do seu acontecimento expresso pela densidade. Ainda no grafico,
pode-se inferir que o maximo da curva de distribui¢do normal corresponde numericamente ao
valor médio dos resultados obtidos por meio das medigdes repetidas, mas apenas se um

grande nimero de repeti¢des for realizado pelo analista.

Nesse contexto, a distribuicdo normal e o desvio padrdo sdo um suporte para
defini¢do da incerteza padrao (Up), tendo essa medida ¢ possivel calcular a incerteza
expandida (Ue), que matematicamente corresponde a incerteza padrao multiplicada por um
fator, denominado de fator de cobertura (k), dado que essa incerteza condiz com um intervalo
ao redor do resultado obtido pela medi¢cdo, o qual presume-se que esteja com um valor de

confianca satisfatorio.
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Ue = Upxk (9)

Esse fator de cobertura, também conhecido como fator de abrangéncia, ¢ um
multiplicador que € utilizado para aumentar o intervalo de confian¢a de um dado experimento.
Dessa forma, ele pode ser escolhido de maneira arbitraria sendo um nimero positivo € maior
que zero, e assim ¢ possivel indicar a confiabilidade de um dado resultado obtido pelo

experimento.
> Meédia, desvio padrdo e incerteza padrao

Média - E o somatorio das observagdes, divididas pelo nimero delas (MORETTIN, 2013).

S
- (10)

Xm =

Variancia - E a média dos quadrados dos desvios dos dados em relacdo a média. Ela fornece

uma medida da variabilidade ou dispersao dos dados (MONTGOMERY, 2003).

§ Xi—Xm)
i=1

6=t — (11)

n—1

Desvio padrio - E definido como a raiz quadrada positiva da variancia (MORETTIN, 2013).

(12)

O desvio padrao ¢ fundamental para a definicao de incerteza padrdao, dado que,
por meio deste podemos ter uma no¢do matematica mais segura da distancia dos valores entre
si. Assim, com esses parametros, faz-se necessario ressaltar dois fatores possiveis de

acontecimento.

Se a média aritmética (X,,) € o desvio padrao (S(x)) foram obtidos por meio de um
nimero suficiente de medigdes, entdo a probabilidade de cada proxima medida estar no
intervalo X, + S(x) ¢ de 68,3 %. Por conseguinte, outro fator ¢ se no estudo, foram
realizadas diversas medidas em série, de maneira reprodutiva, entdo podera ser observado que

o desvio padrdo obtido, caracteriza a incerteza padrao. Dessa forma, a incerteza padrao, sendo
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elas do tipo A ou do tipo B, podem ser combinadas por meio da soma quadratica e o resultado

dessa soma quadratica ¢ a incerteza padrao combinada (Uc).

As incertezas padrdao do tipo A sdo uma espécie de afericdo obtida por repetidas
medigdes, nesse caso, calcula-se a média aritmética e o desvio padrao. Todavia, as incertezas

padrao do tipo B sdo estimadas por limites inferiores e superiores da incerteza
> Soma Quadréatica

Adigao ou subtragdo: Devemos utilizar esse método de soma quadratica em casos quando o
resultado ¢ obtido por meio da adigdo ou da subtra¢do de uma sequéncia de valores medidos.
Por exemplo, para saber o comprimento de alguma parede constituida por pedras polidas de
diferentes larguras e tamanhos. Considerando que a incerteza-padrdo (em metros) de cada

pedregulho que constitui a cerca seja a, b, c... tem-se que:

WA =V + b+t 0 (13)

Multiplicagao ou divisao: Outra maneira ¢ a utilizacao de incertezas relativas ou fracionarias
para facilitar os célculos. Como por exemplo, pode-se citar o calculo de uma area S em uma
toalha de mesa retangular, multiplicando as suas dimensdes (largura e comprimento). A
incerteza relativa ou fraciondria pode ser determinada a partir das incertezas fracionarias
dessas dimensoes, visto que para um comprimento L; com incerteza sendo u(L,), a incerteza
relativa € u(L,)/L,;. Dessa maneira, nota-se que a incerteza relativa u(A)/A da éarea ¢ dada pela

equacao.

u(4) u(l‘1) 2 u(l‘z) 2
A\/(L)+(L) (14)

1 2

> Correlagao

A correlacdo mede o grau de associagdo linear entre duas varidveis quantitativas,
indicando a intensidade e o sentido dessa relacio (MORETTIN, 2013). Nesse contexto, ¢
necessario que para a aplicacdo do calculo da incerteza-padrdo combinada, somente podem
ser utilizadas se as incertezas-padrao de entrada nao estiverem correlacionadas, dado que

podera gerar grandes implicagdes nos erros.

> Incerteza Expandida (Ue)
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O principio de incerteza expandida, refere-se a uma estimativa, a qual tem como
objetivo definir um intervalo de confianca (p) em torno do valor obtido na medi¢do. Nesse
contexto, aliado ao desvio, esse valor medido apresenta uma certa faixa de abrangéncia k, que
se for multiplicada pelo valor medido, tem-se a incerteza expandida, na qual estd denominada

como Ue abaixo.
Ue = kxw (15)

A incerteza nesse caso, ¢ confidvel se tiver ao menos um valor superior ou igual a
95%, sendo intimamente dependente de k. Dessa maneira, a utilizagdo desse pardmetro serve
para dar garantia e seguranga acerca da qualidade dos resultados obtidos no experimento,

sabendo do funcionamento do mesmo, € possivel ter mais precisao nos calculos.

3.41SO 17025

A ISO 17025, ¢ uma diligéncia importante e reconhecida no mundo, essa regra ¢
desenvolvida e monitorada pela International Organization for Standardization (ISO) e
pela International Electrotechnical Commission (IEC) e tem como principais objetivos
estabelecer os principais requisitos para os laboratorios realizarem ensaios e calibragdes com
qualidade, ela assegura que esses laboratorios tenham competéncia na realizagao de medigoes

confiaveis (HOWTOLAB).

Nesse sentido, a ISO 17025, tem como prioridade, definir critérios para uma
gestdao segura e com qualidade do laboratdrio, para a competéncia dos analistas envolvidos no
processo de medicdo, para a validagdo de métodos utilizados, para a calibracdo de
equipamentos para andlise e também para o padrdo de resultados obtidos pelas andlises

realizadas (ABNT NBR).

Portanto, se um laboratdrio consegue atender os requisitos previstos pela ISO, ¢
muito possivel que esse seja um local creditado, seguro e confidvel para a ocorréncia das
analises realizadas, sendo uma 6tima referéncia no quesito de atestar quantitativamente e

qualitativamente um parametro.

Nesse contexto, no ano de 1978, foi realizada a criagdo de um guia que tinha
como objetivo, a padronizacao das atividades dentro de um laboratorio, esse guia € o ISO/IEC

GUIA 25:1978. Mais tarde, a ISO reconheceu que os requisitos previstos anteriormente no
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Guia 25 poderiam ser aplicaveis também nos casos dos laboratdrios de calibragdo, entdo foi
solicitado que os proprios laboratorios envolvidos se reunissem para analisar € para propor
uma revisdo, foi entdo que os laboratdrios europeus publicaram em 1982 segunda edi¢ao do

guia.

Na década de 90, ainda foi langada sua terceira versao, dado que restavam
algumas importantes especificidades que permitissem a interpretagdao e aplicacao de certos
requisitos. Tal via foi publicada e intitulada no Brasil como ABNT NBR ISO IEC Guia
25:1993. No entanto, apenas em 1999, a guia tornou-se norma, sendo ela a ISO/IEC
17025:1999, sendo emitida a primeira edi¢cdo no Brasil em fevereiro de 2001 apos recursos e

revisOes da mesma.

Posteriormente, a norma foi atualizada e revisada em anos seguintes, sendo
atualmente a revisao de 2017 como a norma vigente seguida pelos laboratérios. Dessa forma,
a execucao da ISO 17025 ¢ de extrema relevancia, visto que tem como principais objetivos,
assegurar a confianca nos resultados obtidos em andlises e calibragdes realizadas pelos
laboratérios. Dessa forma, se o local utiliza essa norma, ele demonstra que detém um sistema
de controle de qualidade eficaz e total competéncia técnica para o fornecimento de resultados
com alta confianga, seguranga e precisao, o que corrobora diretamente para o aumento de seu

prestigio no mercado.
Segue-se os passos para a implementagdo da ISO:

1. Conhecimento da norma: E de extrema importancia conhecer todos os
requisitos e diretrizes previstos na ISO, para possibilitar sua aplicacdo e seu entendimento
uma maneira facilitada dentro do processo de analise;

2. Avaliacdo da situaciio atual: E importante realizar uma analise interna para
identificar o que deve ser alterado nas praticas do laboratorio, as quais podem ndo estar de
acordo com a norma. Sendo assim, esse tipo de avaliacdo ¢ somente valida para montar uma
estratégia de implementagao;

3. Desenvolvimento de um sistema para gestio de qualidade: A criacdo e a
execugdo de um sistema de gestdo de qualidade abrangente ¢ de extrema importancia, tal
medida deve incluir: detalhes dos procedimentos, politicas documentadas, controle de
documentos, controle de registros e gestdo de riscos. De forma que permita que todos os

processos e procedimentos do laboratorio sigam os requisitos previstos pela norma.
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4. Capacitacio técnica: Faz-se necessdrio a existéncia de uma equipe técnica
presente no laboratorio, essa equipe deve apresentar treinamentos eficazes e capacitagdo para
operar os diversos tipos de equipamentos, para realizar os testes de calibracao e nogdes para
contornar possiveis problemas existentes no método.

5. Controle de equipamentos e calibracio: E preciso realizar procedimentos de

rotina, com finalidade de monitorar, calibrar e manter os equipamentos de medi¢ao

em condi¢des adequadas. Para que os equipamentos estejam calibrados e que sua

rastreabilidade esteja de acordo com os padrdes internacionais reconhecidos e

exigidos.

6. Validacdo de métodos e garantia da qualidade dos resultados: Faca a
validacdo de métodos de teste e calibragdo, garantindo que estejam nos conformes aos
propositos pretendidos para as andlises. A criacdo programas de controle de qualidade
internos, uso de MRC e ensaios de proficiéncia para conferir uma maior seguranga dos
resultados;

7. Auditoria interna: A realizacdo de auditorias internas em rotinas sao
necessarias para avaliar a conformidade do laboratorio com os requisitos da ISO 17025. Para
reconhecer as ndo conformidades que podem ser mudadas para continuar com a ISO 17025 no

seu laboratorio.
3.5 COPROCESSAMENTO

Coprocessamento ¢ o nome da técnica que busca utilizar residuos como fontes de
matéria prima, sem modificar a qualidade final do produto, ou como fonte de energia
(LAMAS, 2013). Dessa maneira, esse processo tem como finalidade o reaproveitamento de
materiais utilizados, tornando-se uma importante ferramenta para a substituicdo no consumo

de recursos nao renovaveis, destinando outra finalidade para os mesmos.

Por conseguinte, essa técnica ja € utilizada em grande parte do leste europeu e no
Japao como uma fonte alternativa de energia (POLI, 2013), dado que esses paises, desde o
século XX, iniciaram uma busca por substituicdo de sua matriz energética, sendo uma das
alternativas a aplicag@o dessa técnica. No Brasil, a mesma foi introduzida e regularizada nos
anos 90, sendo assegurada pela resolu¢ao 262 do Conselho Nacional do Meio Ambiente

(CONAMA).

Esse processo, por meio da reutilizacdo de materiais, dependendo da origem do

mesmo, permite que exista um dominio acerca dos niveis de poluentes liberados,
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corroborando para uma melhora na questdo ambiental. No entanto, certos materiais sao mais
adequados para o uso dessa técnica, em sintese, aqueles que demonstram um alto poder

calorifico, dado que permitem uma boa aplicacao energética.

Todavia, apesar da técnica ser conhecida desde a década de 90, existem alguns
problemas que viabilizam o seu uso, por exemplo, ndo se pode utilizar em amostras que exista
a presenca de teores de cloro e merctrio, visto que, pode haver a geragdo de subprodutos

nocivos na queima, sendo assim, invidvel seu uso de maneira ambiental.

Nesse contexto, outra limitacdo, ¢ que seja necessario no minimo que a amostra
analisada por essa técnica tenha 2775 kcal kg', para que seja viavel a aplicacio do
coprocessamento, sendo um requisito e uma limitacdo importante do método, dado que

comprova que nem toda amostra pode ser utilizada.

Entre as possiveis amostras que podem ser analisadas, tem-se como por exemplo:
as podas e os cavacos de madeira, e tipos de gorduras ou materiais dopados com uma
porcentagem de gordura. Desse modo, a utilizagdo desse tipo de material como fonte para o
coprocessamento ¢ bastante comum, na regido metropolitana de Fortaleza, os briquetes sao

bastante utilizados para atender a demanda energética de industrias em caldeiras e fornos

(PAIVA, 2022).

Dentre as outras possiveis amostras para a utilizagdao dessa técnica, tem-se que as
gorduras, 6leos residuais, e algumas graxas originadas de restos de carne e ossos de alguns
animais podem receber alguma destinacao com fins energéticos, apds o devido tratamento de

esterilizagdo e armazenamento de residuos finais de maneira correta (REBOUCAS, 2010).
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4 METODOLOGIA
Este trabalho foi realizado no Laboratério de Residuos Solidos e Efluentes
(LARSE) do Nucleo de Tecnologia e Qualidade Industrial do Ceara (NUTEC). Utilizou-se o

padrao &cido benzoico em 2 pastilhas e realizou-se a analise poder calorifico durante 12 dias.

Os resultados obtidos pelas analises de PCS, foram realizados utilizando o
calorimetro IKA C-200 (Figura 09), para essas medi¢des utilizou-se um cadinho de metal

acoplado a um sistema de ignicdo, fechado e pressurizado, o combustor.

Figura 6 Calorimetro IKA C-200 em analise de poder calorimétrico.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os experimentos foram realizados seguindo as metodologias descritas no
“Determinacao do Poder Calorifico Pela Bomba Calorimétrica (IKA - C 200)” do Nucleo de
Tecnologias e Qualidades Industrial do Ceara (NUTEC).

4.1 Preparo da amostra sem tratamento térmico.

e Pesou-se aproximadamente 1,0000 g de amostra;
e Conectou-se o fio de igni¢gdo com a amostra no cadinho;
e Em seguida fechou-se o sistema da cdmara;

e Posteriormente, pressurizar-se o reator por 30 segundos até a pressao atingir 30
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kgf/em?;

Vedou-se o sistema;

Acrescentou-se cerca de 21 de dgua a 25 °C no tanque da bomba calorimétrica
até a faixa indicada pelo equipamento;

Colocou-se o reator no equipamento € iniciou-se 0 processo;

Apo6s o 17 min, o resultado foi expresso no visor do equipamento.

4.2 Preparo da amostra com tratamento térmico.

Deixou-se a amostra secar em uma estufa a 115 °C por cerca de 48h;

Pesou-se aproximadamente 1,0000 g de amostra previamente seca;
Conectou-se o fio de igni¢do com a amostra no cadinho;

Em seguida fechou-se o sistema da cdmara;

Posteriormente, pressurizar-se o reator por 30 segundos até a pressao atingir 30
kgf/cm?;

Vedou-se o sistema;

Acrescentou-se cerca de 21 de agua a 25 °C no tanque da bomba calorimétrica
até a faixa indicada pelo equipamento;

Colocou-se o reator no equipamento € iniciou-se 0 processo;

Apb6s o 17 min, o resultado foi expresso no visor do equipamento.

Os fluxogramas abaixo, expde de maneira sucinta a forma adotada para a

realizagdao das medidas do poder calorifico em diversas amostras:

Figura 7: Fluxograma acerca da metodologia do preparo de amostras sem o

tratamento térmico.



34

&
o= — ,
-
-
Pesou-se Ig Montou-se o sistema Fechou-se e pressurizou-se o sistema

Ca—— 5
t=17 min

Realizou-se a leitura

@
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Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 8: Fluxograma acerca da metodologia do preparo de amostras com o

tratamento térmico.
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T=105°C Pesou-se 1g Montou-se o sistema

t=24h Fechou-se e pressurizou-se o sistema

T
A
| —— —
t=17 min
Realizou-se a leitura Adicionou-se 21 de dgua ao equipamento Vedou-se 0 combustor

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3 Metodologia para o calculo de Incerteza de Medicao.
Faz-se necessario, também analisarmos os tipos de incertezas presentes no
processo e quais métodos serdo realizados para suas determinacdes e consideragdes nos

calculos. Abaixo segue um fluxograma definindo a metodologia empregada.
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Figura 9: Fluxograma da metodologia empregada para o calculo da incerteza de

medigao.

Identificacdo das —' Definicdo do — .
fontes de incerteza I mensurando 1hicio

!

Quantificacdo das
fontes de incerteza

!

Caracterizagdo das
fontes de incerteza

| 1

Calculo das fontes - Calculo da Calculo da incerteza - Calculo da
de incerteza incerteza padrao ‘ combinada incerteza expandida

Fim

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.4 Fontes de Incerteza de Medicao no ensaio de PCS.

Ap6s a definicdo do cronograma para o calculo de incerteza, posteriormente, €
importante realizar um mapeamento das principais possiveis fontes de incerteza associadas ao
experimento, para isso, construiu-se um diagrama de causa e efeito para melhor visualiza¢do
do mesmo (Figura 10).

Figura 10:Fluxograma sequencial acerca das fontes previstas no experimento.

Material de referéncia
* Pureza

» Temperatura

Repetibilidade
» (Calibracdo

Equipamento

* Resolugdo
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Portanto, seguir essa metodologia descrita € essencial para uma defini¢dao correta
do caso, dado que um mapeamento eficiente acerca das fontes de incerteza facilitam o
processo de experimentacdo, e consequentemente, ¢ essencial para o €xito em resultados

adequados.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Apos os ensaios realizados, os dados obtidos foram dispostos e organizados em

uma tabela, a qual estd representada a seguir:

Tabela 1: Dados de poder calorifico superior e suas massas pesadas.

Amostras Mg, (g) m,., (g) Qpsc MI/Kg) T (°C)
Gordura 10,7032 1,0435 34,360 25,5823
Gordura 10,7028 1,0505 35,198 25,3221

Borra 10,7035 1,0122 10,746 25,6325
Borra 10,7025 1,0111 11,429 26,3421
Borra 10,7015 1,0020 13,268 27,6043

Residuos de 10,7026 1,0484 24,593 26,3128
carviao

Residuos de 10,7080 1,0160 25,186 27,8051
carvio

Residuos de 10,7070 1,0286 26,283 24,9457
carvio

Briquete 10,7030 1,0168 17,510 25,4870
Briquete 10,7024 1,0286 19,214 26,4321

Padrao ac.benz. 10,7052 1,0123 26,465 25,6891
Padrao ac.benz. 10,7024 1,0190 26,475 25,7890

Fonte: Elaborado pelo autor.

E valido ressaltar que o equipamento calcula o PCS de maneira automética,
seguindo uma féormula ja definida em seu sistema e prevista no “Determinacdo do Poder
Calorifico Pela Bomba Calorimétrica (IKA - C 200)” do Nucleo de Tecnologias ¢ Qualidades

Industrial do Ceara (NUTEC), essa formula segue abaixo:

PCS = [(€xDT) — Q;’lxtl — Qext2] (]6)

Em que:

C: Capacidade calorifica;
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DT: Aumento da temperatura calculada de d4gua no vaso interior da célula;
m: Massa da amostra;
Q.x1: Correcdo para a energia térmica gerada pelo fio de ignicao
Q.xo: Correcdo para a energia térmica de auxiliares;
PCS: Poder calorifico superior.
Sendo assim, tem-se que os valores de PCS das amostras analisadas sao bastantes
diferentes entre si, tal fato pode ser explicado pelas diferengas da origem e composi¢des das
amostras, algumas sendo dopadas com gordura e carvao para elevar o poder calorifico,

viabilizando o processo energético.
5.1 Calculo do poder calorifico inferior.

Para o célculo de poder calorifico inferior utilizou-se o padrao de acido benzdico
IKA C 273, dado que ¢ necessario saber o teor de hidrogénio presente na amostra para a

realizacdo do calculo do PCI.

Figura 11: Formula estrutural, massa molar e formula molecular do &cido

benzdico.

FM: C;HgO,
OH

MM: 122,12 g mol™

Fonte: Elaborado pelo autor.

No que diz respeito a massa do acido benzdico e o teor de hidrogénio, tem-se que

para o composto citado:

M% =4,9515 %

Logo, obtém-se cerca de 4,9515% de teor de hidrogénio. Nesse sentido, pode-se

obter o PCI por meio da seguinte féormula presente em (FERREIRA,2014), a qual relaciona os
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valores obtidos de PCS com o teor de hidrogénio presente na amostra, expressa abaixo:

PCI = PCS - 600 x -S54 (17)

Onde:
H :Teor de hidrogénio presente no combustivel (% de massa)

Sendo assim, pode-se calcular o PCI, realizando a média das duas medicoes de
PCS do padrao acido benzdico, e aplicando na equagdo a seguir, tem-se que:

(9 x 4,95)

PCI =26.470 MJ kg'' - 600 x =>4 (18)

PCI = 26,468 MJ kg (19)

Dessa maneira, obteve-se que o PCI para o acido benzdico é de 26,468 MJ kg™,
nota-se que existe uma pequena diferenca entre os valores obtidos pelo experimento do PCS e
o valor obtido pelos calculos do PCI, dado que na formula do 4cido benzodico o teor de
hidrogénio calculado ¢ muito baixo, menor que 5%, o que faz com que a diferenga seja

pequena entre esses valores.
5.2 Calculos da Incerteza de Medicao
5.2.1 Incerteza de medi¢do relacionada ao reagente.

Inicialmente, para a realizagdo dos calculos de incerteza de medigdo, ¢ preciso
definir em qual tipo de incerteza se insere o método analisado, sendo ela do tipo A ou tipo B.
Dessa forma, para essa conclusdo, foi elaborado um fluxograma para melhor visualizagdo e

entendimento do problema e assim, possibilitar a defini¢cao do tipo de incerteza.

Figura 12: Fluxograma para defini¢do do tipo de incerteza.
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NAO Os dados foram por obtidos SIM
por testes e experimentacao?

TIPO B NAO Os dados sio maiores SIM
que 1 ano?

TIPO B

Fonte: Adaptado do ISOBudgets 2024.

Posteriormente, apds a analise pelo fluxograma, pode-se concluir que o método
baseia-se em uma incerteza do tipo B. Dessa maneira, ¢ cabivel que os dados obtidos possam
se enquadrar no tratamento de uma distribui¢do retangular, sendo mais adequado a utilizacao

desse método.

A priori, ¢ necessario levar em conta as incertezas associadas quanto as pesagens
realizadas na balanca analitica, bem como a massa molar e a pureza do padrdao acido
benzoico. Nesse sentido, no tocante a incerteza atribuida a massa obtida pela pesagem, foi
possivel por meio do certificado de calibragdo da balancga, disponibilizado pelo laboratorio, o
qual declara como sendo de £+ 0,0001 g, referente a incerteza da pesagem na faixa utilizada.
Assim, sabendo o valor da diferenga maxima da massa real no recipiente e a leitura realizada

na balanca, considerando que esta fonte de incerteza segue uma distribui¢do retangular, temos

que:
0,0001
Ump) — T (20)
U mpy =577 X 10°° 1)

No entanto, a incerteza relacionada a massa pesada deve ser considerada duas

vezes, dado que primeiramente existe a tara do cadinho sem amostra e posteriormente,
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contendo a massa pesada da amostra desejada, assim:

U ey =V 2X (u(m, b)) 22)

Umy=8,16 X 10~ (23)

Para a realiza¢do do calculo de incerteza referente a pureza do reagente utilizado
na bomba calorimétrica, utilizou-se a pureza descrita na embalagem do acido benzo6ico IKA C
273. A pureza descrita na embalagem ¢ de 99,97%, como ndo ha informagdes sobre o tipo de

distribuicdo ¢ nem o nivel de confianga, assume-se uma distribui¢do triangular para os

calculos.
0,0003
U m,p) ZT (24)
Ump =7,38 x 10" (25)

Para o calculo da incerteza relacionada a massa molar do acido benzoico,
realizou-se o célculo por meio da incerteza individual relacionada a cada elemento no
composto, todos esses valores sdo conhecidos e dados pela IUPAC, elaborou-se uma tabela

correspondendo cada elemento com sua incerteza individual.

Tabela 2: Elementos constituintes do acido benzdico associado a sua incerteza

individual.
Elemento Peso Incerteza Expressa
7C 84,077 1% 10>
6H 6,0468 16 x 10>
20 31,998 4 x 103

Fonte: JTUPAC.

Dessa maneira, para os elementos demonstrados, admitindo-se que os dados
seguem uma distribui¢do retangular, a incerteza padrdo para cada elemento quimico foi

disposta em uma tabela.

Tabela 3: Elementos constituintes do 4dcido benzoico e sua incerteza padrao.
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Elemento Incerteza Padrao
7C 5,77 x 10 "
6H 9,23 x 10
20 2,31 x 10"

Fonte: Elaborado pelo autor.

Para o célculo de incerteza molar, pode-se realizar por meio da equagdo da raiz da
soma os quadrados de incerteza padrdo de cada elemento quimico constituinte do acido

benzdico.

W=\ (70 + (6H)? + (20)° (26)

Uy=9,53 x 10 27)

Na determinagdo da incerteza combinada, referente ao reagente utilizado e suas

pesagens, pode-se ser calculada por:

Uc(Ac.B) = \/( w )y )y (28)

MM

uc(Ac. B)=7,47 x 10" (29)

Tabela 4: Dados de incerteza relacionada ao ensaio

Fontes de Valor Tipo  Distribuicdo  Divisor Incerteza Incerteza
Incerteza Padrao Relativa
Pureza 0,9997 B Triangular \/g 738 x10 7 738 x 10"

Massa Pesada  1,0236 B Retangular 3 816 x 10> 7.82 x 10~

5

Massa Molar 122,12 B Normal 1 9,53 X 107> 7,81 x 10

5

Fonte: Elaborado pelo autor.

Dessa forma, com os resultados obtidos pode-se calcular a incerteza expandida.
Portanto, admitindo-se o fator de abrangéncia como k = 2, tem-se que a incerteza expandida

pode ser calculada da seguinte forma:



43

Ue = 2% (7,47 x 10 (30)

Ue = 1,49 x 10 ° 31)

Portanto, o nivel de confianga ¢ de 95,5% Nota-se que para os parametros
analisados, a incerteza expandida foi muito pequena. Tal fato pode ser justificado por
medicoes realizadas com uma alta precisdo € um bom controle dos parametros entre elas,
dado que o reagente tem uma estabilidade elevada, assim como instrumentos com a calibragao

adequada e procedimentos de pesagem bem definidos e seguidos corretamente.
5.2.2 Incerteza de medigdo associada ao ensaio.

Para a incerteza de medicdo que esta associada ao ensaio, primeiramente
consultou-se o manual do calorimetro C 200 IKA — Biovera para saber a resolu¢ao do
equipamento usado durante as medigdes no experimento, sendo assim, utilizou-se o valor por

meio do certificado de calibracdo, adotando-se uma distribui¢@o retangular, tem-se que:

_0,0001
U (Res,T) = 5

(32)

Ugen=57 X 107 (33)

Com o resultado desse célculo, basta realizar os célculos de repetibilidade, assim
usando-se os valores obtidos por meio dos testes de poder calorifico superior no equipamento.
Nesse sentido, para fins estatisticos utilizou-se os dados dispostos na tabela 1 e calculou-se a

média e o desvio padrao para o padrao acido benzoico, por meio das formulas abaixo:

ZXi
Xn =" (34)
§ (Xi—Xm)
S ="\ =— (35)
X, (Ac. benzodico) = 26,470 (36)
S(x/Ac. benzoico) = u(rep) = 7,07 x 10" (37)

Dessa maneira, calculou-se em seguida para os quatro grupos de amostras
gorduras, borras, carvao e briquetes, a média aritmética e desvio padrdo, por meio das

equagoes 34 e 35, respectivamente. Posteriormente, os dados obtidos por meio dos céalculos
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estatisticos de cada grupo de amostras foram dispostos na tabela a seguir:

Tabela 5: Dados do grupo de amostras agrupados a partir da média aritmética e

desvio padrao.

Média (Xm) Desvio Padrao (S(x))
Gorduras 34,779 0,593
Borras 11,814 1,082
Carvao 25,354 0,840
Briquetes 18,365 1,201
Acido Benzdico 26,470 0,007

Fonte: Elaborado pelo autor.

Assim, o desvio representa o quao disperso os valores dos dados estdo na média,
ou seja, identificar o qudo conjunto de dados ¢ uniforme. Logo, esse parametro depende da

ordem de grandeza em relagdo a média.

Desse modo, percebe-se que temos um desvio padrao baixo em relacdo a média
para o padrao de acido benzodico utilizado, tal fato pode ser explicado devido ao fato da
proximidade entre as duas medig¢des realizadas de PCS. Todavia, para as demais medi¢des dos
grupos, pode-se observar um desvio maior, tal fato pode-se dever a diferenga entre o nimero

de andlises, origens das amostras e diferencas significativas na pesagem das amostras.

Portanto, pode-se calcular a incerteza combinada associada ao ensaio de poder

calorifico, sendo que, S(x) = u(rep), logo:

) 2
u, (ensaio) = \/ (Lgl;L) + u(res)2 + u(rep)2 (38)
u, (ensaio) = 7,08 X 107 (39)

Assim, € possivel montar uma nova tabela com as incertezas combinadas

associadas ao ensaio de PCS para o padrao de cada um dos grupos.

Tabela 6: Dados de incerteza relacionadas ao acido benzoico.
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Fontes de Incerteza Tipo Distribuicao Divisor Incerteza Padrao
Resolu¢io B Retangular \/§ 5,7 X 107°
Repetibilidade B Normal 1 707 x 10"
Material. de Referéncia B Retangular \/§ 7,47 X 107"
interno
Incerteza Combinada T 7,08 X 1073
Incerteza Expandida t 1,41 x 10 °

Fonte: Elaborado pelo autor.

Considerando um fator de abrangéncia (k=2), obteve-se uma incerteza expandida
de 0,014168 para o ensaio realizado, isso significa que com esse dado obtido e o fator

utilizado, tem-se 95,5% de nivel de confianca.

Posteriormente, organizou-se os dados obtidos por meio de célculos estatisticos,
com a incerteza associada em relacdo ao padrao e com a incerteza total, a qual se baseia o

somatorio da incerteza associado com o respectivo desvio padrao de cada amostra analisada.

Tabela 7: Dados de incerteza das amostras em relacdo ao acido benzdico em

megajoules por quilograma.

Amostras Média Incerteza associada Incerteza total
Gorduras 34,779 34’779 +1,41 % 10_2 34,779 + 0,607
Borras 11,814 11.814 4+ 1 41 % 10_2 11,814 + 1,096
Carvao 25,734 25,354 + 1,41 X 10_2 25,734 T 0,854
Briquetes 18,364 18365 + 1,41 X 10_2 18,364 + 1,215

Fonte: Elaborado pelo autor.

Portanto, os diferentes valores obtidos por meio dos calculos, podem ser
explicado pela diversidade das origens de amostras e as elevadas varia¢des de poder calorifico
entre elas, dado que nos dois grupos temos amostras com alto e baixo PCS, tais como: as

gorduras e as borras, respectivamente, o que nao invalida o método, mas que apenas expde
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que com grandes diferengas presentes, tem-se uma incertezas distintas em valores.

Para a utilizagdo desses materiais na atividade de coprocessamento, por meio de
(Verdiani et al, 2025), pode-se verificar que esse material apresenta 16,08 MJ kg e para o
carvio vegetal tem-se 30,9 MJ kg' por (MONTEIRO, 2019). Dessa forma, os valores
analisados estao proximos dos esperados, sendo possivel sua utilizagdo, mesmo a amostra de
carvao apresentando um valor abaixo da referéncia, tal fato pode ser explicado devido o
material ser apenas dopado com a amostra de carvao, ndo sendo somente constituido por um

unico material.

Por fim, para a analise de PCS, levando em conta apenas as variagdes
apresentadas de incerteza de medi¢do, as incerteza total para os grupos de amostras sio
respectivamente: 34,779 + 0,607; 11,814 £ 1,096; 25,354 + 0,854; 18,365 £+ 1,215. Nesse
sentido, como utilizou-se o fator de abrangéncia (k=2), tem-se que o nivel estimado de

confianga para o ensaio ¢ de 95,5%.
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6 CONCLUSAO

Com relagdo aos experimentos realizados neste estudo, ¢ possivel concluir que
para a incerteza de medicdo, a repetibilidade ¢ um das principais fontes que contribuem para a
incerteza nos experimentos, sendo necessario assegurar condigdes iguais ou proximas nos

testes, buscando garantir uma uniformidade nas medidas.

Apesar do laboratério ndo estar enquadrado na norma, 0 mesmo busca meios para
uma aplicacdo segura da ISO 17025, a fim de aumentar a confiabilidade dos seus
experimentos e resultados obtidos durante os estudos, e consequentemente, atrair mais

clientes.

No tocante ao coprocessamento, ¢ possivel concluir que as amostras que
apresentam o valor minimo suficiente para a liberacdo de energia e ndo apresentam
interferentes como mercurio e cloro, podem ser utilizadas nesse tipo de tratamento,

viabilizando uma diminui¢ao dos residuos.

Dessa forma, também pode-se concluir que o mesmo foi relevante para entrar em
contato com os conceitos tedricos e aplicacdes praticas de poder calorifico superior e inferior,
tomar conhecimento acerca da norma ISO 17025, importancia dos calculos de incerteza para a
creditacdo de dados confidveis e nocdes acerca da relevancia do coprocessamento como

alternativa energética.

Como sugestdo para projetos futuros, pode-se criar uma base de dados com as
amostras analisadas pelo ensaio, ¢ importante também que realize o monitoramento da bomba
calorimétrica, a fim de observar futuros desvios, deve-se levar em consideracao as fontes de
incerteza que cercam o método, e o desvio relacionado a diferenca das origens da amostras

para assegurar os dados obtidos.
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