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Objetivo

Desenvolvimento de um padrao gravimétrico de medicao de caudal
de fluidos com capacidade entre 10 mL/min e 10 nL/min no ambito
da participacao o IPQ no projecto EMRP — Metrology for Drug
Delivery.

Parceria entre o Laboratorio de Volume (LVO) do Instituto Portugués
da Qualidade (IPQ), e o Departamento de Engenharia Mecanica e
Industrial (DEMI) da Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da
Universidade Nova de Lisboa (FCT/UNL).
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Introducao

O caudal consiste na quantidade de fluido (massa ou volume) que
atravessa uma dada area por unidade de tempo.

O meétodo dinamico gravimétrico de medicao de caudal consiste na
medicao da massa de fluido obtida num determinado intervalo de tempo.

Existem trés elementos principais numa calibracao gravimétrica de caudal:

»Um gerador de fluxo
»Um dispositivo coletor
>Sistema de medicao e aquisicao de dados
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»Com o desenvolvimento da ciéncia e da nanotecnologia, o limite minimo
de medicao no ambito do caudal de fluidos € cada vez mais pequeno, na
ordem dos microlitros por minuto ou mesmo nanolitros por minuto.

»De forma a acompanhar a necessidade da industria e dos laboratorios,
em areas tao diversas como a saude, a biotecnologia, a engenharia ou a
fisica, dando rastreabilidade as suas medicoes, foi identificada a
necessidade, nao sO nacional mas também internacional, do
desenvolvimento de padroes de medicao de microcaudal.
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A EURAMET iniciou em 2007 um Programa Europeu de Investigacao em
Metrologia (EMRP).

Este programa permite a colaboracao entre os Laboratorios Nacionais
Metrologia, a investigacao cientifica académica (publica ou privada) e a
indUstria, através de projetos de investigacao conjuntos (JRP) em varias
areas onde a contribuicao da Metrologia € fundamental. Uma dessa areas
é a Saude.

EMRP

European Metrology Research Programme
P Programme of EUR AMET

The EMRP is jointly funded by the EMRP participating countries
within EURAMET and the European Union
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Um dos JRP do programa alvo (TP) “Metrologia para a Saude” consiste na
Metrologia para Administracao de Farmacos -MeDD e tem como objetivos:
> O desenvolvimento de um padrao primario de medicao de caudal
entre 150 pL/min a 1 nL/min
> A caracterizacao de caudalimetros
> A caracterizacao de geradores de fluxo existentes no mercado,
onde se inclui os equipamentos de infusao hospitalares

O projeto tém uma duracao de 3 anos com inicio a junho de 2012.

Parceiros: CMI, CETIAT, DTI, EJPD, IPQ, VSL, UME

O IPQ iniciou em abril de 2012 o desenvolvimento de um padrao
gravimétrico de microcaudal.
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»Geracao de fluxo

> Influéncias térmicas, absorcao e fugas
»Evaporacao

> Efeitos de capilaridade ou tensao superficial
»Contaminacao ou bolhas de ar na agua utilizada
»Medicao do tempo e aquisicao de dados

»Balanca
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Foi desenvolvido um modulo aplicacional emLZabView para automatizar a
recolha, a validacao, o tratamento estatistico de dados e a determinacao
em “run time"” dos erros e do respetivo calculo de incertezas.

s

LEITURAS |CJ'\LEULDS | PARAMETROS

efrolagi
Instituto M da gidade
u au

Tempo (s;L Massa (a) ik

0,156 | 542,245000
nnnnnnnnnnnnn
nnnnnnnnnnnnnn
nnnnnnnnnnnnnn
55555555 , 245000
0,677 | 542,247000
0,780 | 542,247000
0,880 | 542,247000
0,951 | 542,247000
1,083 | 542,247000
1,136 | 542,247000
1,290 | 542,24700

nnnnnn

1,606 | 542,247000
1,712 | 542,247000
1,816 | 542,247000
1,322 | 542,247000
2,024 | 542,247000
il | | | | | | | | | | | 2,130 | 542,247000
55555 - - ; ! ! ! . 2,236 | 542,247000

= o 2 a B0, | , B L0 L 2,340 R 0
2631248 mg femps - W] z47 542,247000 | ¥ |

& | n® pontos escolhidos | 2586
3 = 2 Inicio | &, 542,2
= B Fim | 308,0 1586,4 209150? le

| MEDIR. ‘| LIMPAR ‘| GRAVAR || STOP ‘

06-12-2012 Elsa Batista/SPMET 2012 10



Instituto Portugués da alidade

@ GOVERNO DE MINISTERIO DA ECONOMIA

E7 PORTUGAL | 32 Modelo de calculo

1 (1 - ﬂ) I:[1—y(T - 20)] (1 - p—*’) I;[1— y(T - 20)]
Q = P - Pe + aveva
tr—t; Pw—Pa Pw—Pa P

Q — Caudal volimico, em mL/s

tr — Tempo final em segundos

t;— Tempo inicial em segundos

Iy— Resultado da pesagem final, em g

I; — Resultado da pesagem inicial, em g

p.— Massa volumica do ar em g/mL

pp — Massa volumica de referéncia das massas dachadam g/mL

pw— Massa volumica da agua, em g/mL

T — Temperatura da agua utilizada no procedimergerarental, em °C

y — Coeficiente de expansao térmica do materiabdeédfeita a tubagem, /°C

8Vevap — Evaporacao em mL *mse — mean square error
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Componentes de incerteza

Incerteza- o Avaliagao L
Fonte de Incerteza . Processo de avaliagao . Distribuicao
padrao tipo
Massa inicial u(l) 1/2 mse* A Normal
Massa final u(l) 1/2 mse* A Normal
Massa volimica da agua u(p,,) Valor literatura B Rectangular
Massa volimica do ar u(p,) Valor literatura B Rectangular
Massa volumica dos pesos u(pg) Cert. calibragao B Rectangular
u(T) Cert. calibracao do B
Temperatura ) Rectangular
termometro
Coef. de expansao térmica do _ B
~ u(y) Valor literatura Rectangular
padrao
Evaporacao U(OV epap) Ajuste polinomial B Rectangular
Tempo inicial u(t) Estimativa (1ps) B Rectangular
. u(t)) L B
Tempo final Estimativa (1ps) Rectangular

*mse — mean square error
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Componentes de incerteza Labview

L 4
Instituto M daﬁygudade
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Calculo de incertezas - GUM

Incerteza Combinada

N =

_ P 2 P 2 P 2 P 2 F 2 d 2 .
(a_g) uz(m)+(a—g) w?(m) +(%) uZ(pw)+(afa) “2("")”(3_,?,,) uz(p3)+(£) w2 (y)

"o 29" aQ \’ 3Q\’ 3Q\2
+(3_T) w +(aavevap) “Z(‘Wevap)Jf(a—q) uz(tf)+(a—q) u?(ty)

Incerteza Expandida

U =u(Q)*K 4 =2 para um intervalo de confianca de 95%
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. . Incerteza Incerteza | Incerteza
Caudal nomimal | Caudal obtido o binad did did

(mL/min) (mL/min) Erro (%) | com m.'i\ a | expan | a | expandida
(mL/min) (mL/min) (%)
0,0349 5,6153 8,7x10-> 1,7x104 0,50
0,033 0,0346 4,7480 8,7x107 1,7x10 0,50
0,0347 5,2219 8,510~ 1,7x104 0,50
iy 0,1050 5,0089 5,8x107 1,1x104 0,11
£ 0,1 0,1048 4,8249 5,7x10~ 1,1x104 0,11
pl 0,1043 4,3289 5,7x10°5 1,1x10 0,11
2 0,3448 4,4962 1,9x10 3,8x104 0,11
5 0,33 0,3439 4,2008 1,9x10 3,8x10 0,11
@ 0,3448 4,4762 1,9x10 3,8x104 0,11
1,0286 2,8563 5,8x10* 1,1x103 0,11
1 1,0296 2,9633 5,6x104 1,1x103 0,11
1,0309 3,0943 5,7x104 1,1x103 0,11
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Resultados seringa 20 mL

| |
Caudal nomimal | Caudal obtido o Incel:teza Incerte_za Incerte_za
(mL/min) (mL/min) Erro (%) combmzflda expand!da expandida
(mL/min) | (mL/min) (%)
0,1007 0,7018 5,8x107 1,2x104 0,12
0,1 0,1002 0,1978 5,8x107 1,2x104 0,11
0,1005 0,5428 5,8x107 1,2x104 0,12
0,3331 0,9511 1,9x104 3,8x10 0,11
0,33 0,3336 1,0856 1,9x104 3,8x10* 0,11
7=-' 0,3319 0,5847 1,9x104 3,8x10 0,12
Q 1,0017 0,1703 5,8x10* 1,2x10-3 0,12
8 1 0,9982 0,1816 5,7x10* 1,2x103 0,12
k= 0,9983 0,1658 5,8x10* 1,2x103 0,12
§ 3,2602 1,2068 1,9x103 3,8x103 0,12
3,3 3,2714 0,8659 2,0x103 3,9x103 0,12
3,2742 0,7811 1,9x103 3,9x103 0,12
9,9349 0,6512 6,2x1073 1,2x1072 0,12
10 9,9167 0,8333 6,3x103 1,3x102 0,13
9,9796 0,2043 6,2x1073 1,2x102 0,12
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“»Rastreabilidade com tempo

<Utilizacao de valvula automatica de distribuicao de caudal
<*Aquisicao automatica de dados ambientais

< Utilizacao de varias balancas

< Utilizacao de duas seringas em paralelo
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OBRIGADA

ebatista@ipq.pt
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