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Resumo

Este trabalho apresenta uma sistematica de avaliagdo da incerteza na medicdo da
espessura de camada de zinco em conexdes de ferro fundido. Através de experimentos
praticos, sao apresentadas e comentadas as principais fontes que contribuem para a
incerteza da medigcdo do revestimento de zinco, bem como as estimativas e calculos
que leve a incerteza expandida.
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SYSTEMATIC FOR EVALUATION OF THE UNCERTAINTY OF MEASUREMENT OF
THE GALVANIZING COATING THICKNESS

Abstract

This work presents a systematic of evaluation of the uncertainty in the measurement of
the galvanizing coating thickness in cast iron fittings. Through practical experiments,
they are presented and commented on the main sources that contribute to the
uncertainty of the measurement of galvanizing coating, as well as the estimates and
calculations that light to the expanded uncertainty.
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1 INTRODUGCAO
1.1 Revestimento de Zinco

A galvanizagdo por imersdo a quente consiste em imergir o substrato com
superficie preparada e limpa em um banho de zinco fundido o qual reage com o ferro
formando uma camada de protecdo. Esta camada € composta de: (1) revestimento
externo de zinco e; (2) uma camada interfacial entre o revestimento externo e o
substrato de agco contendo uma série de compostos intermetalicos. O desenvolvimento
destes compostos intermetalicos € governado pelo fendmeno de difusdo do zinco puro
no substrato de aco e a formacao da camada mais externa, composta praticamente de
zinco puro, é funcéo da tens&o superficial do banho.!"?

As caracteristicas do produto dependem da presenca e distribuicdo desses
compostos intermetalicos zinco/ferro no revestimento e o desenvolvimento de cada um
dos compostos pode ser afetado pelo tempo de imersdo, temperatura, taxa de
resfriamento e composicdo quimica do banho e do substrato de ago.®*

A espessura do revestimento para pecas em geral varia de 75 a 125 um sendo
0s minimos especificados para o peso do revestimento equivalentes as espessuras de
40 a 80 um de acordo com a espessura da peca. Entretanto, as espessuras reais da
cobertura sdao muitas vezes maiores do que as minimas especificadas (sdo comuns
espessuras de 150 a 200 um em estruturas de ago), dependendo da composi¢cao do
metal-base e da aspereza da superficie.®

A estrutura e a espessura dos compostos intermetalicos zinco/ferro formados no
revestimento sdo principalmente determinados pela presenca ou auséncia de silicio no
metal a ser galvanizado. A presenga de silicio em certos niveis (acima de 0,3% em
peso) nos agos conhecidos como ago reativo pode resultar em um rapido crescimento
das camadas de compostos zinco/ferro, produzindo um revestimento de espessura
excessiva (200 a 300 um), com aparéncia acinzentada e com pobre aderéncia.®"%*)

Uma alternativa para eliminar a reatividade do silicio € adicionar elementos
quimicos ao banho de zinco que diminuam a reatividade deste com o ago. Além da
eliminagao da reatividade do silicio, adigdes especiais de elementos quimicos reduzem
a espessura do revestimento, aumentam a ductilidade, melhoram as propriedades
mecanicas, influenciam no comportamento em condi¢des corrosivas e no ataques das
cubas de galvanizacéo e reduzem o consumo do zinco."?

O chumbo é um elemento quimico frequentemente adicionado aos banhos de
galvanizagéao, pois favorece a formagao de espessuras de camada menores, auxiliando
no controle do crescimento dos compostos intermetalicos nos acgos reativos e reduzindo
o consumo de zinco, levando assim a beneficios financeiros importantes para a
industria de galvanizagéo.“o) Entretanto, o chumbo é considerado nocivo ao meio
ambiente, sendo, além disso, um elemento acumulativo no organismo humano,
aumentando sua concentracdo até alcancar niveis toxicos.

O banho de zinco com pequenas adigdes de bismuto tem a mesma propriedade
de tensdo superficial de um banho de zinco com adicbes de chumbo, portanto o
bismuto esta sendo proposto para substituir o uso do chumbo na galvanizagdo. O
bismuto aumenta a fluidez do banho proporcionando pegas galvanizadas sem excesso
de zinco e tem a vantagem de n3o ser nocivo ao meio ambiente.!"121%
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O niquel é adicionado ao banho de zinco por proporcionar um revestimento liso e
brilhante. Com a utilizagdo de niquel ndo é obtido excesso de revestimento, resultando
em uma economia de zinco e tornando as fases continuas e compactas.!'*1?

O objetivo da adi¢cado de estanho é obter cristais de zinco maiores e aumentar o
brilho. Os cristais das fases intermetalicas apresentam-se maiores que o usual tornando
a camada menos espessa e mais compacta.!'®)

Portanto, existem diferentes alternativas de adigcdo ao banho de zinco, cada qual
diminuindo a velocidade de formagdo das camadas zinco/ferro por diferentes
mecanismos. Com o objetivo de avaliar a influéncia destes elementos (bismuto, niquel,
estanho e aluminio) na espessura do revestimento galvanizado em ferro fundido
maleavel preto foram realizados experimentos praticos.

Neste caso, o resultado de uma medi¢cao (RM) expressa propriamente o que se
pode determinar com seguranga sobre o valor do mensurando (espessura da camada
de zinco), a partir da aplicagdo do sistema de medigdo sobre esta. E composto de duas
parcelas:

a) o denominado resultado base (RB), que corresponde ao valor central da faixa
onde deve situar-se o valor verdadeiro do mensurando (espessura da camada de
zinco);

b) e a incerteza da medicao (U), que exprime a faixa de duvida ainda presente no
resultado, provocada pelos erros presentes no sistema de medigdo (medidor de
espessura) e/ou variagbes do mensurando (espessura da camada de zinco), e deve
sempre ser acompanhado da unidade do mensurando. Assim, o resultado de uma
medi¢ao (RM) deve ser sempre expresso por:

RM = (RB + U) [unidade]

O presente trabalho tem como objetivo apresentar uma sistematica para
avaliagcao da incerteza de medigao da espessura de camada de zinco.

1.2 Sistematica para a Determinagao da Incerteza de Medicao

A incerteza de medicdo é a duvida acerca da validade do resultado de uma
medigdo."” Segundo o VIM (Vocabulario internacional de termos fundamentais e gerais
de metrologia) '®, define-se incerteza como: “parametro, associado com o resultado de
uma medig¢do, que caracteriza a dispersao de valores que podem razoavelmente ser
atribuidos ao mensurando”. A incerteza, portanto, esta associada ao resultado da
medigao. Nao corresponde ao efeito aleatorio do sistema de medigdo, embora este seja
uma das suas componentes. Outras componentes sido decorrentes da acdo de
grandezas de influéncia sobre o processo de medicdo, as incertezas da tendéncia (ou
da correg¢ao), numero de medigdes efetuadas, resolugao limitada, etc. Nao ha, portanto,
uma relacdo matematica explicita entre a incerteza de um processo de medigédo e a
repetitividade de um sistema de medigao.

Sem a indicacao da incerteza, os resultados da medigcdo da espessura da camada
de zinco n&do podem ser comparados, seja entre eles mesmos ou com valores de
referéncia ou norma. Portanto, ndo € suficiente expressar o valor numérico dos corpos
de prova medidos, mas também indicar quantitativamente a qualidade do resultado de
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uma medicdo (RM). Ou seja, ao resultado de medicdo deve ser acrescentada uma
declaracao sobre a confianga associada a ele, isto é a incerteza de medicdo expandida
(U).

A sistematica apresentada é baseada no Guia para Expressao da Incerteza de
Medicdo,'® e publicacdes no Brasil do INMETRO/ABNT®® e nas recomendacdes do
EA-4-02- Expression of the Uncertainty of Measurement in Calibration (1996), da
European Co-Operation for Acreditation®”). A sistematica adotada para a determinagao
da incerteza de medicao esta dividida em oito etapas:

1) caracterizacdo do processo de medigdo da espessura da camada de zinco em
conexdes de ferro fundido;
identificacao das fontes de incertezas;
estimativa da corregao (efeitos sistematicos);
calculo da corregcao combinada;
estimativa da incerteza de medi¢ao padrao (efeitos aleatérios);
célculo da incerteza combinada;
calculo da incerteza expandida (U) e
expressao do resultado da medicao.

O~NO O WN
N N N N N N N

2 MATERIAL E METODOS

21 Aplicacado da Sistematica para Avaliacao da Incerteza de Medicao da
Espessura de Camada de Zinco

A sistematica proposta foi aplicada em uma linha piloto de galvanizagdo da
empresa Tupy Fundi¢cbes. Para tal foram utilizados como corpos-de-prova conexdes de
%" (19,05 mm) fabricadas em ferro fundido maleavel preto. Os experimentos foram
realizados em uma linha piloto de galvanizagéo, imergindo as pegas em uma cuba de 7
toneladas de zinco (zinco SHG — Special High Grade — pureza de 99,99%). A cuba
provida de aquecimento elétrico foi mantida durante os experimentos em uma
temperatura de (450 % 5) °C.

Para este trabalho foram adicionados ao banho de zinco os seguintes elementos
quimicos: bismuto (concentragdo de 0,06 e 0,1%), niquel (concentracdo de 0,003 e
0,05%), estanho (concentragdo de 0,3 e 0,5%) e aluminio (concentragédo de 0,01 e
0,14%).

Apos a adicdo dos elementos, uma amostra do zinco fundido foi analisada em
Espectrofotdbmetro de Absorgdo Atdmica para que houvesse a confirmagao dos valores
de concentragao de cada elemento adicionado.

Para realizacdo da imersdo na liga preparada, os corpos-de-prova foram
decapados em uma solugdo de acido muriatico (34,02%), acido fluoridrico (1,78%) e
inibidor (2,96%) por aproximadamente 25 minutos. Apds a decapagem os corpos-de-
prova seguiram para um tanque de enxague e para um tanque contendo uma solugao
de cloreto de zinco e cloreto de amdnio por um periodo de 1 a 2 minutos (processo de
fluxagem). Apds o processo de fluxagem os corpos-de-prova foram galvanizados. As
acdes de imersao e retirada das pecas do tacho foram realizadas manualmente e o
tempo de imerséo foi estipulado em 60 segundos.
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Apos a retirada da gancheira contendo os corpos-de-prova, 0 excesso de zinco
foi removido das pegas mediante vibracdo e em seguida resfriado rapidamente em
agua a uma temperatura de 90°C. O tempo decorrido entre a retirada do banho de
zinco e o resfriamento foi de no maximo 30 segundos.

2.1.1 Caracterizagao do processo de medigao da espessura da camada de zinco
em conexodes de ferro fundido

Esta etapa compreende os diversos fendmenos envolvidos no processo de
medi¢ao da espessura da camada de zinco.

As medidas da espessura da camada de zinco foram realizadas utilizando o
sistema de medigao digital Deltascope MP2, o qual utiliza como principio de medi¢ao a
indugdo eletromagnética. O sistema de medigdo empregado possui uma faixa de
medicdo de 0 a 1 mm, resolucéo de 0,1 um, tendéncia de 0,43 pm e incerteza de 6,2
pum (K=2), segundo o certificado de calibragcdo emitido pelo Laboratério de Metrologia
da Tupy Fundigdes em junho de 2006. Para cada experimento foram utilizadas dez
amostras de conexdes de ferro fundido e para cada amostra a média dos valores foi
calculada a partir de dez medidas de espessura em diversas posi¢gdes das mesmas. A
tabela 1 apresenta os valores meédios e o desvio padrdo da medigcdo de trés
experimentos.

Tabela 1. Valores médios (MI) e desvio padrao (S) dos experimentos.

Experimento Composigao Valores (um)
A 0,10% Bismuto e 0,05% Niquel. MI = 99,5
S=10,5
B 0,10% Bismuto; 0,05% Niquel e 0,3% Estanho. Ml =94,8
S =87
C 0,10% Bismuto; 0,05% Niquel; 0,3% Estanho e 0,01% de | Ml = 87,9
Aluminio. S=84

2.1.2 Identificagado das fontes de incertezas

Nesta etapa é necessario identificar as varias fontes de incertezas que agem
sobre um processo de medigdo E fundamental conhecer muito bem o processo de
medi¢ao da espessura da camada de zinco. Com auxilio de um diagrama de causa e
efeito pode-se identificar tudo que pode trazer influéncias sobre o resultado deste
processo de medicdo. Normalmente as fontes de incertezas estao contidas nos meios e
métodos de medigdo, no ambiente e na definicdo do mensurando. Neste caso da
medi¢cdo da espessura da camada de zinco identificaram-se as seguintes fontes de
incerteza relevantes: tendéncia do sistema de medicdo, incerteza de calibracido do
sistema de medicao de espessura; resolugcédo do sistema de medigao de espessura; e a
nao repetitividade dos valores do mensurando (desvio padréo das indicagoes).

2.1.3 Estimativa da corregao (efeitos sistematicos):

Nesta etapa € necessario identificar os efeitos de natureza sistematica que
atuam no processo de medi¢cdo. A correcao é o parametro que deve ser adicionado a
indicagdo para corrigir os efeitos sistematicos da fonte de incertezas. Se fossem
perfeitamente determinadas, as influéncias dos efeitos sistematicos poderiam ser
exatamente compensadas por sua correcdo. Entretanto, como o valor da correcao
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nunca pode ser perfeitamente conhecido, a correcdo dos efeitos sistematicos ndo pode
ser perfeita, o que da origem a uma incerteza residual. O certificado de calibragdo do
medidor de espessura apresenta valores de tendéncia igual a 0,43 pm (para a faixa de
medigao utilizada). O que significa uma corregdo de — 0,43 uym (estimativa para corrigir
os efeitos de natureza sistematica).

2.1.4 Calculo da corre¢dao combinada

As componentes sistematicas de cada fonte de incertezas devem ser
combinadas por soma algébrica simples. Como explicado na etapa 2.1.3 foi possivel
estimar estes efeitos sistematicos somente para o medidor de espessura e
consequentemente a corregao combinada (C.) éigual a — 0,43 um.

2.1.5 Estimativa da incerteza de medigao padrao (efeitos aleatorios)

Nesta etapa estima-se a incerteza padrdo que € uma medida relacionada aos
erros aleatérios trazidos pelas fontes de incertezas identificadas na etapa 3.1.2. Esta
incerteza padréo (u) é definida como a faixa de dispersdo em torno do valor central
equivalente a um desvio padrdo. Portanto, corresponde ao desvio padrao do erro
aleatorio associado a fonte de incertezas. A estimativa da incerteza padrao associada a
uma fonte de incertezas pode ser efetuada através de procedimentos estatisticos - tipo
A (desvio padréo das indicagdes) ou por outros meios n&o estatisticos - tipo B, como
resolugcdo e a incerteza do medidor de espessura (obtida através do certificado de
calibragdo). O numero de graus de liberdade envolvidos na determinagcdo de cada
incerteza de medigao padrao (tipo A) é dado pelo numero de medigbes independentes
efetuadas menos um. Nos casos (tipo B) em que a forma da distribuicdo de
probabilidade é assumida como conhecida, como é o caso da distribuicdo retangular,
recomenda-se que o nimero de graus de liberdade adotado seja infinito.”)

2.1.6 Calculo da incerteza combinada

Os efeitos aleatérios de cada fonte de incertezas devem ser considerados para
compor a chamada incerteza padrdo combinada. A incerteza combinada (u;) de um
processo de medicdo da espessura da camada de zinco é estimada considerando a
acao simultanea de todas as fontes de incerteza e ainda corresponde a um desvio
padrao da distribui¢cao resultante. Ou seja:

(Uc)’= (Uc)® + (ur)* + (us)’

Onde:

Uc € a incerteza padrao combinada;

Uc € a incerteza padrao da calibracao;

Ur € a incerteza padrao da resolucgao;

Us € a incerteza padrao do desvio padrao das indicagdes.

Quando estas incertezas padréao sédo consideradas para estimar a incerteza

padrdo combinada, o numero de graus de liberdade resultante da incerteza padrao
combinada também deve ser estimado (ver referéncia INMETRO/ABNT, 2003).
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2.1.7 Calculo da incerteza expandida (U)

Estima-se a incerteza expandida multiplicando o fator de abrangéncia pela
incerteza padrao combinada.®” A denominada incerteza expandida (U) corresponde a
faixa de valores que enquadra a incerteza com nivel de confianga de aproximadamente
95%. E estimada por:

U= Kos * Uc

sendo

uc é a incerteza padrao combinada;

Kgs € o fator de abrangéncia para o nivel de confianga de 95%

U representa a incerteza expandida para o nivel de confianga 95%

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Expressao do Resultado da Medicao

Na determinacgéo do resultado de medi¢ao (RM) devem-se considerar além das
informagdes da correcdo combinada (Cc) e da incerteza expandida (U), as condigbes
reais do processo de medigao, incluindo o numero de medicdes efetuadas e os limites
de variagdo das grandezas de influéncia. No caso em que “n” diferentes medi¢des
forem efetuadas, o resultado da medicdo pode ser avaliado a partir da média das “n”

indicagdes disponiveis (Ml) por:
RM = MI + Cc = U [unidade]

No intuito de sistematizar o procedimento para estimar a correcdo combinada e a
incerteza expandida associadas ao processo de medicdo da espessura da camada de
zinco foi organizada em tabelas (ver tabelas 2, 3 e 4). Esta € denominada de balango
de incertezas do processo de medicao.

Tabela 2. Balango de incertezas na medigdo do experimento A.

Fontes de Incertezas Efeitos Efeitos Aleatorios
Sistematicos

Descricio Corregdo (um) | Valor Tipo de Divisor u v

Bruto Distribuicao (um)

(um)
Correcao — Cyp —0,43 - - - - -
Incerteza da Calibragao - Uc - 6,2 Normal 2 3,1 o
Resoluciio - R - 0,12 Retangular \3 0,03 o
Desvio padrio - S - 10,5 Normal V10 3,32 9
Correcao Combinada - C, —0,43
Incerteza Padriao Combinada - u,

Normal 4,5
Incerteza Expandida — U(95%)
K=2,08 Normal 9,5 32

RM=(99,5-0,43) £ 9,5 um

Resultado de Medicio (RM =MI + C. £ U) RM=99,1 £9,5 um
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Tabela 3. Balango de incertezas na medicao do experimento B.

Fontes de Incertezas Efeitos Efeitos Aleatorios
Sistematicos

Descricio Correcao (um) | Valor Tipo de Divisor u v

Bruto Distribuigao (pm)

(um)
Correcao — Cyp —0,43 - - - - -
Incerteza da Calibragao - Uc - 6,2 Normal 2 3,1 o
Resoluc¢ao - R - 0,1/2 Retangular \3 0,03 o
Desvio padrio - S - 8,7 Normal V10 2,75 9
Correcao Combinada - C, —0,43
Incerteza Padrio Combinada - u,
Normal 4,1
Incerteza Expandida — U(95%)
K=2,06 Normal 8,5 46

RM =(94,8-0,43) £ 8,5 um
Resultado de Medicao (RM =MI + C, £ U)

RM =944+ 8,5 um
Tabela 4. Balancgo de incertezas na medicdo do experimento C.
Fontes de Incertezas Efeitos Efeitos Aleatorios

Sistematicos

Descricao Corregdo (um) | Valor Tipo de Divisor u v

Bruto Distribuigdo (um)

(1m)
Corregao — Cyp —0,43 - - - - -
Incerteza da Calibragdo - Uc - 6,2 Normal 2 3,1 o
Resolugio - R - 0,12 | Retangular \3 0,03 | «
Desvio padrio - S - 8,4 Normal V10 2,26 9
Corre¢do Combinada - C, —0,43
Incerteza Padrdo Combinada - u,

Normal 4,1
Incerteza Expandida — U(95%)
K=2,05 Normal 8,4 50

RM=(87,9-0,43) = 8,4 um
Resultado de Medi¢ao (RM =MI + C, £ U)

RM =875+ 8,4 um

4 CONCLUSAO

O trabalho apresentou uma sistematica de avaliagdo da incerteza de medicao
que contribui para estimar as diversas fontes de incerteza durante o processo de
medicado da espessura da camada de zinco. Através desta sistematica determinou-se o
resultado de medicdo, que considera os efeitos de natureza sistematica e aleatoria,
com niveis de confiabilidade preestabelecidos e reconhecidos internacionalmente.

A fonte que mais contribuiu para a incerteza combinada (nos trés experimentos)
foi proveniente da né&o repetitividade nas medi¢des de espessura da camada de zinco,
representada pelo desvio padrdao. Analisando-se os valores médios obtidos (MI) para
os trés experimentos, ja com a devida corregcédo dos efeitos sistematicos, constatou-se
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que o do experimento C apresenta a menor espessura da camada de zinco. A
incerteza expandida encontrada pela sistematica adotada foi de 9,5, 8,5 e 8,4 uym
respectivamente para os experimentos A, B e C. Como busca-se conseguir menores
valores da camada de revestimento, o resultado de medicdo mais adequado foi obtido
pelo experimento 14. Ou seja, comprovou-se que a adicao de elementos quimicos ao
banho de zinco reduz a espessura da camada e consequentemente o consumo de
zinco.
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