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1 OBJETIVO

Esta Norma estabelece o procedimento para calibracdo de medidas materializadas de volume, de
construcdo metéalica, pelo método gravimetrico.

2 CAMPO DE APLICACAO

Esta Norma se aplica & Dimel e aos Orgaos delegados.

3 RESPONSABILIDADE

A responsabilidade pela revisdo e cancelamento desta Norma é da Dimel/Dflug.

4 DOCUMENTOS REFERENCIA

Resolucdo Conmetro n°11 de 12/10/1988 Regulamentacdo Metroldgica

Portaria Inmetro n°283 de 18/10/1948 Aprova 0 RTM sobre medidas de capacidade para liquidos
usadas nas transac6es comerciais na medi¢do do volume de
mercadorias liquidas

Portaria Inmetro n® 236 de 22/12/1994 Aprovacdo do Regulamento Técnico referente a fabricacéo,
instalacdo e utilizacdo de instrumentos de pesagem nao
automaticos

5 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

NIE-Dimel-043 Calculo da incerteza de medicdo na calibracdo de medidas materializadas de
volume pelo método gravimétrico

6 DEFINICOES
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6.1 Siglas

Dimel Diretoria de Metrologia Legal

Dfluq Divis&o de Fluidos e Fisico-Quimica

RBMLQ Rede Brasileira de Metrologia Legal e Qualidade

Inmetro Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia

Conmetro Conselho Nacional de Metrologia, Normalizagéo e Qualidade Industrial
RTM Regulamento Técnico Metroldgico

RBC Rede Brasileira de Calibracéo

6.2 Termos

Ajuste - Operacdo destinada a fazer com que um instrumento de medi¢cdo tenha desempenho compativel
COM 0 Seu Uuso.

Calibracdo - Conjunto de operacOes que estabelece, sob condicdes especificadas, a relacdo entre os
valores indicados por um instrumento de medicdo ou representados por uma medida materializada e os
valores correspondentes das grandezas estabelecidos por padroes.

Deriva - Variagdo lenta de uma caracteristica metrologica de um instrumento de medicao.

Medida do tipo “a conter” - Medida que possui escala graduada contendo linha de referéncia
correspondente ao valor nominal e que destina-se a conferir a exatiddo do volume escoado numa entrega,
cujo valor nominal foi previamente determinado.

Medida do tipo “a fornecer” - Medida construida de modo a fornecer um tnico volume nominal, cujo
plano de referéncia é geralmente definido por transbordamento.

7 EXIGENCIAS GERAIS

7.1 Consideracdes

7.1.1 Os procedimentos deverdo ser realizados em local onde as condicdes ambientais sejam estaveis,
ausente de correntes de ar ou vibracdes que possam influenciar nas medicgdes.

7.1.2 A medida a ser calibrada devera apresentar-se em condicdes, tais quais:

a) valvula de descarga sem vazamentos ou emperramentos e possibilitando selagem;

b) parte interna ausente de objetos estranhos, limpa e, quando aplicavel, comprovadamente
desgaseificada;

c) visor e escalas em boas condi¢es, tais como sem trincas, vazamentos, com boa legibilidade, etc.;

d) escalas possibilitando meios para ajuste e selagem;

e) em bom estado de conservacdo e operagéo; e

f) possuir nivel instalado.

7.2 Condigdes Ambientais

7.2.1 Temperatura Ambiente
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A temperatura ambiente sugerida é 20 °C. A variacdo da temperatura ambiente durante a calibracdo deve
ser<2°C.

7.2.2 Umidade Relativa

A umidade relativa do ambiente deve estar compreendida na faixa de 60 % + 15 %.

7.3 Instrumentos Utilizados

7.3.1 Todos os padrdes utilizados (com excecdo do definido em 7.4.3 “d”) devem estar calibrados pela
RBC, LNM ou organismos internacionais reconhecidos pelo Inmetro e selecionados de modo que estejam
compativeis com o volume a ser determinado e com a incerteza expandida esperada para esta
determinagé&o.

7.3.2 Os padrdes escolhidos deverdo atender aos requisitos regulamentados ou, no caso de ndo estarem
regulamentados, as especificacdes definidas pelo cliente.

7.3.3 A seguir séo listados os padrfes necessarios para execucdo deste procedimento:

a)
b)

c)
d)

Colecédo de massas padrdo, quando necessario;

Padrdo para determinacdo da massa especifica da agua, capaz de executar determinacGes na faixa de
0,9500 g/cm® a 1,0000 g/cm® + 0,0003 g/cm?;

Termémetro com resolucdo de 0,1 °C (para medir a temperatura da agua);

Cronémetro com menor divisdo igual a 0,1 segundo (admite-se certificado de conformidade do
proprio fabricante, em funcdo da natureza de sua utilizacao);

Proveta com resolucdo compativel com o valor de uma divisdo da escala da medida materializada;
Termbmetro (para medir temperatura do ar) com resolucédo de 0,1 °C;

Bardmetro;

Higrémetro; e

Balanca, cujas caracteristicas tais como fidelidade, sensibilidade e excentricidade estejam de acordo
com a Portaria Inmetro n® 236 de 22 de dezembro de 1994.

7.3.3.1 A balanca devera ser considerada como padrdo quando for utilizado o método de pesagem direta;
no caso de pesagem comparativa — AB ou ABBA, a mesma devera ser considerada como auxiliar.

7.3.4 Os materiais listados abaixo sdo auxiliares ao procedimento:

a)
b)

c)

Balanca, observando caracteristicas tais como fidelidade, sensibilidade, excentricidade e resolucao;
Proveta ou outro recipiente auxiliar;
Pipeta, paquimetro, lanterna e/ou quaisquer outros instrumentos conforme necessidade.

7.4 Verificacdo do Instrumental

7.4.1 Verificar a balanca a ser utilizada quanto a sua sensibilidade, fidelidade e excentricidade.

7.4.2 Inspecionar visualmente todo material auxiliar.

7.4.3 Tomar, quando necessario, todas as providéncias para adequagédo do local.
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8 CALIBRACAO
8.1 Climatizagao

A &gua a ser utilizada, a medida materializada de volume e todo instrumental necessario para calibracéo
deverdo estar climatizados nas condi¢6es do laboratério por um periodo de 24 horas.

8.2 Nivelamento
8.2.1 Nivelar a medida de volume, tendo como referéncia seus proprios niveis instalados.

8.2.2 Na auséncia de niveis instalados, definir local de nivelamento. Tal informacdo devera constar no
certificado de calibragao.

8.3 Verificacio da Estanqueidade

8.3.1 Introduzir &gua na medida de volume de forma que o menisco coincida com a ultima indicacdo da
escala (para medidas do tipo “a conter’’) ou até o transbordamento (para medidas do tipo “a fornecer”).

8.3.2 Observar se 0 menisco permaneceu na mesma referéncia ou se a medida ndo apresenta gotejamento
apos um intervalo de 1 hora. Caso tais condi¢cbes ndo tenham permanecido, a medida ndo estara apta a
calibracdo, devendo ser retirada de uso e submetida a reparos.

8.4 Ajuste da Capacidade Nominal (apenas para tipo “a conter”)

Estando a medida cheia, ndo utilizar a valvula de escoamento para ajustar 0 menisco da agua a referéncia
nominal; o ajuste devera ser efetuado pela parte superior, utilizando instrumentos adequados (proveta,
pipeta, etc).

8.5 Pesagem

Realizar a pesagem da medida conforme método apropriado e documentado, disponibilizado por ocasido
do servico. No caso de medida do tipo “a conter”, a propria medida devera ser pesada. Para medidas “a
fornecer”, deverd ser descarregado todo seu conteido em um recipiente auxiliar, o qual serd pesado
(adotar tempo de escoamento igual a 30 segundos, caso ndo seja definido de outra forma pelo solicitante
do servico ou informacédo da Gltima calibracdo).

8.5.1 Caso o laboratério utilize 0 método de pesagem AB (ou ABBA), devera adotar, como forma de
verificar a deriva da balanca, o critério abaixo, onde os indices correspondem a ordem de pesagem:

P+P L
L P17, <valordeumadivisdo
2 L

8.6 Medicdo da Temperatura da Agua e Condi¢des Ambientais

8.6.1 Quando possivel, verificar a temperatura da dgua na propria medida e registrar o valor. No caso da
impossibilidade de se verificar na prépria medida, retirar uma amostra do centro da medida, com auxilio
de um saca amostra, e fazer a verificagcdo imediatamente na amostra coletada.
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8.6.2 Verificar e registrar a temperatura do ar, pressdo atmosférica e umidade relativa do ar.

8.6.3 A massa especifica do ar sera calculada a partir dos dados registrados no item anterior, conforme a
seguinte expressao:

_ 034844 P— QR Q00252 T, —0,0205682
N €7315+T,

ar ~

par

onde:
T temperatura do ar

UR  umidade relativa do ar
P pressao atmosférica
8.7 Determinacéo da Massa Especifica da Agua

8.7.1 Recolher uma amostra de agua do centro da medida (cuja quantidade seja compativel com o método
a ser utilizado) utilizando um saca amostra ou outro meio.

8.7.2 Determinar a massa especifica da agua, conforme procedimento documentado, procurando
minimizar os efeitos de troca de calor.

8.8 Descarga da Medida

8.8.1 Tratando-se de medida “a conter”, escoar toda agua contida na medida de volume ¢ cronometrar o
tempo de 30 segundos apds cessar o fluxo principal, necessario para seu escorrimento. Caso seja
apresentado certificado com tempo diferente de 30 segundos, devera ser adotado o tempo constante no
certificado ou definido pelo solicitante do servi¢o. Independente do tipo, abrir e fechar a valvula
seguidamente por 3 vezes, para esvaziamento total da medida.

8.8.2 Para medida ““a fornecer”, pesar o recipiente auxiliar, apos esvaziamento total.

8.9 Determinacéo da Massa da Medida ou do Recipiente Auxiliar Vazio

Ap0s o descarregamento pesar a medida vazia ou o recipiente auxiliar para se obter a massa apenas do
recipiente.

8.10 Enchimento da Medida e Repeticao dos Ciclos

8.10.1 Com a valvula fechada, encher a medida de volume até um nivel proximo a capacidade nominal ou
até o transbordamento.

8.10.2 Repetir os itens 8.4 a 8.9 por mais duas ou quatro vezes.
8.11 Registro dos Valores

Os valores medidos deverao ser registrados em formulario padronizado, contendo, no minimo, as
seguintes informacoes:

a) dados do solicitante do servico;
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b) dados dos padrdes utilizados;

c) resultados de todas as medigdes realizadas;

d) data da execucéo do servigo;

e) identificacdo do executor do servico;

f) ndmero da ordem de servico;

g) identificacdo da medida materializada a ser calibrada;

h) caracteristicas da medida materializada a ser calibrada (ex.: tipo, capacidade nominal, material
construtivo, etc.) e

i) massa especifica da &gua utilizada.

j) outras informacg0es relevantes (ex..: nivelamento, tempo de escoamento, etc.)

8.12 Ajuste

Caso seja necessario, ajustar o volume da medida ao valor nominal, observando critérios de sensibilidade
e incerteza. Para o desempenho das atividades da RBMLQ, deve-se ajustar sempre que possivel. Para os
demais servigos, contatar o cliente para saber da viabilidade do ajuste.

9 CALCULOS E APRESENTACAO DOS RESULTADOS

9.1 Volume

9.1.1 O volume calculado sera obtido para uma temperatura de 20 °C.

9.1.2 Calcular o volume de acordo com a expressao:

Vy, =m,| —|[1-P= |y ¢, —20)]
! Pa, ~Par, Pp,

onde:

m massa de &gua (medida ou recipiente auxiliar cheio — medida ou recipiente auxiliar vazio)
n indice relativo a cada ciclo

p, Mmassa especifica da agua

p,, Mmassa especifica do ar
p, mMmassa especifica da massa padrao

y  coeficiente de dilatacdo volumétrica da medida
t  temperatura da dgua

9.1.3 Calcular a média dos volumes obtidos.

9.2 Incerteza de Medicao

Calcular a incerteza de medicdo conforme NIE-Dimel 043.
9.3 Apresentacéo dos Resultados

Os resultados devem ser apresentados em certificado, de acordo com critérios do Inmetro e requisitos da
NBR ISO/IEC 17025.
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10 HISTORICO DA REVISAO

Revisdo Data Itens Revisados

01 Julho/2014 » Adequacdo a NIG-Digeg-001 Rev06.
= Alteracdo da responsabilidade pela revisdo da Norma de Divol
para Dflug.




