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Resumo 

A presente dissertação, teve como principais objetivos o desenvolvimento de um método interno para 

previsão de resistências mecânicas à compressão a 28 dias de cimentos com base na medição da 

condutividade elétrica e a validação de um equipamento inerente a esse método. Foi avaliada a 

capacidade do equipamento em prever resistências mecânicas de cimentos da fábrica A e da fábrica 

B da SECIL com um desvio absoluto médio inferior a 3 MPa. Foram desenvolvidos modelos preditivos 

multivariáveis lineares e redes neuronais. 

O desenvolvimento do método foi realizado através de um desenho de experiências fracionado. Desta 

análise conclui-se que, apenas a temperatura da solução influencia de forma significativa a 

condutividade. Os parâmetros “Tempo de agitação”, “Agitação”, “Temperatura” e ”Tempo de espera” 

foram fixados, respetivamente, em, 50 segundos, 7 rotações por segundo, 20oC e 5 minutos. 

A repetibilidade, a precisão intermédia e a reprodutibilidade das variáveis de resposta “Condutividade 

aparente a 20oC” e “Resistência mecânica à compressão a 28 dias” foram avaliadas pelo coeficiente 

de variação (CV). Na validação do método obtiveram-se os seguintes resultados para a resistência 

mecânica: repetibilidade com CV de 0,15% para a amostra-padrão da fábrica A e 0,20% para a da B; 

precisão intermédia de 0,36% para a fábrica A e 0,29% para a B e reprodutibilidade de 3,16% para a 

fábrica A e 1,04% para a B. Para condutividade: repetibilidade com CV de 1,70% para a fábrica A e 

2,31% para a B; precisão intermédia com 3,02% para a fábrica A e 4,32% para a B e reprodutibilidade 

com CV de 15,18% para a fábrica A e 14,45% para a B. A estimativa da incerteza foi avaliada pelo 

método top-down com uma incerteza expandida para a resistência mecânica de 0,43 MPa para a 

fábrica A e 0,35 MPa para a fábrica B, e em relação à condutividade, de 2,29 para a fábrica A e 2,78 

para a B. A robustez foi estudada, com base num desenho fatorial de Youden, recorrendo 

exclusivamente à amostra-padrão da fábrica A. Nenhum dos parâmetros analisados foi significativo. 

Relativamente à aptidão do equipamento em prever a resistência mecânica à compressão a 28 dias, 

foram estudados os cimentos CEM I 42,5R, CEM I 52,5R, CEM II/A-L 42,5R e CEM II/B-L 32,5N da 

fábrica A. Obtiveram-se desvios absolutos médios de 1,72 MPa, 3,35 MPa, 2,70 MPa e 3,44 MPa, 

respetivamente. Foram também estudados os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da fábrica B 

que apresentam desvios absolutos médios de 1,30 MPa e 1,56 MPa, respetivamente.  

Por último, foram desenvolvidos modelos preditivos para os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R 

da fábrica A. As redes neuronais implementadas apresentaram resultados mais satisfatórios para 

ambos os cimentos estudados, com um R2=0,96 e RMSE=0,64 MPa e R2=0,92 e RMSE=0,79 MPa, 

respetivamente. Através do acompanhamento de novas previsões, verificou-se a existência de 

overfitting em ambas as redes neuronais. Foram redesenhadas as redes neuronais com um menor grau 

de complexidade, apresentando R2=0,84 e RMSE=1,34 MPa e R2=0,73 e RMSE=1,47 MPa para o CEM 

I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R, respetivamente. Não se conseguiu resolver por completo o problema de 

overfitting mas o desempenho das redes neuronais foi superior ao do método interno. 

Palavras-chave: cimento; resistência mecânica à compressão a 28 dias; validação; condutividade; 

previsão; redes neuronais  
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Abstract 

This dissertation had as main objectives the development of an internal method for predicting the 

mechanical strength to compression at 28 days of cements based on the measurement of electrical 

conductivity and the validation of equipment inherent to this method. The equipment's ability to predict 

the mechanical strength of cements from factory A and factory B of SECIL with an average absolute 

deviation of less than 3 MPa was evaluated. Linear multivariate predictive models and neural networks 

were also developed. 

The development of the method was carried out through a fractional design of experiments. From this 

analysis it is concluded that only the temperature of the solution significantly influences the conductivity. 

The parameters “Stirring time”, “Stirring”, “Temperature” and “Waiting time” were set, respectively, at 50 

seconds, 7 rotations per second, 20oC and 5 minutes. 

The repeatability, intermediate precision, and reproducibility of the response variables “Apparent 

conductivity at 20oC” and “Mechanical compressive strength at 28 days” were evaluated by the 

coefficient of variation (CV). In the validation of the method, the following results were obtained for 

mechanical strength: repeatability with a CV of 0,15% for the standard sample from factory A and 0,20% 

for the standard sample from B; intermediate precision of 0,36% for factory A and 0,29% for B and 

reproducibility of 3,16% for factory A and 1,04% for B. For conductivity: repeatability with CV of 1,70% 

for factory A and 2,31% for B; intermediate precision with 3.02% for factory A and 4,32% for B and 

reproducibility with a CV of 15,18% for factory A and 14,45% for B. The uncertainty estimate was 

evaluated by the top-down method with an expanded uncertainty for the mechanical strength of 0,43 

MPa for factory A and 0,35 MPa for B, and in relation to conductivity, 2,29 for factory A and 2,78 for B. 

Robustness was studied, based on a Youden factorial design, using the factory A standard sample 

exclusively. None of the analyzed parameters were significant. 

Regarding the equipment's ability to predict the mechanical compressive strength at 28 days, factory A 

CEM I 4,.5R, CEM I 52,5R, CEM II/AL 42,5R and CEM II/BL 32,5N cements were studied. Mean 

absolute deviations of 1,72 MPa, 3,35 MPa, 2,70 MPa and 3,44 MPa were obtained, respectively. The 

cements CEM I 52,5R and CEM II/A-L 42,5R from factory B were also studied, with mean absolute 

deviations of 1,30 MPa and 1,56 MPa, respectively. 

Finally, predictive models were developed for the cements CEM I 52,5R and CEM II/A-L 42,5R from 

factory A. The implemented neural networks showed more satisfactory results for both cements studied, 

with a R2=0,96 and RMSE=0,64 MPa and R2=0,92 and RMSE=0,79 MPa, respectively. By following 

new predictions (test set), it was verified the existence of overfitting in both neural networks. Neural 

networks with a lower degree of complexity were redesigned, with R2=0,84 and RMSE=1,34 MPa and 

R2=0,73 and RMSE=1,47 MPa for CEM I 52,5R and CEM II/AL 42,5R, respectively. It was not possible 

to completely solve the overfitting problem, but the performance of the neural networks was superior in 

comparison with the internal method. 

Keywords: cement; mechanical compressive strength at 28 days; validation; conductivity; prediction; 

neural network 
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1. Introdução 

1.1 Enquadramento Geral 

A norma NP EN 197-1 considera o cimento um material inorgânico fino, que misturado com água, forma 

uma pasta que ganha presa e endurece por meio de reações de hidratação e que, depois de 

endurecida, mantém a sua resistência e estabilidade mesmo submersa. O cimento, quando misturado 

em proporções definidas de areia normalizada e água origina argamassa. É importante não confundir 

a definição de cimento com a de betão. Este último é considerado um material de construção composto 

por uma mistura de cimento, água, areia e outros agregados, como por exemplo britas. 

O desempenho de um determinado cimento tem em conta diversos parâmetros, definidos por normas 

regulamentadas. Dentro de todos os parâmetros, um de grande importância, e alvo deste trabalho, é a 

resistência mecânica à compressão a 28 dias. Este parâmetro é determinado por um teste de 

resistência mecânica à compressão a provetes de argamassa, com uma parte de cimento, três partes 

de areia normalizada e meia parte de água (razão água/cimento=0,5) [1]. Apesar deste método ser 

direto, é também demorado. Como tal, existe a necessidade da implementação de outros métodos, 

menos demorados, que recorrem à previsão da resistência. 

O número de variáveis que influenciam a resistência mecânica à compressão a 28 dias é extenso. Entre 

todas as variáveis, as de maior importância são:  

• a composição mineralógica do clínquer, ou seja, a percentagem de alite, belite, aluminite e 

ferrite; 

• os constituintes minoritários do clínquer, para os quais se destacam os álcalis e a cal livre; 

• o teor e a tipologia do sulfato de cálcio adicionado; 

• o teor e a tipologia das adições minerais; 

• a finura e a granulometria 

Deste modo, a previsão da resistência mecânica à compressão é um exercício complexo. Nesse 

sentido, o desenvolvimento de modelos preditivos que sejam capazes de relacionar as principais 

variáveis é de grande importância, uma vez que para além de permitirem a sua determinação num curto 

espaço de tempo, permitem identificar falhas no processo produtivo, o que possibilita a sua correção e 

evita a ocorrência de produtos irregulares. 

1.2 Objetivos  

A presente dissertação teve como objetivos o desenvolvimento de um método interno para previsão de 

resistências mecânicas à compressão a 28 dias de cimentos com base na medição da condutividade 

elétrica na sua fase inicial de hidratação e a validação do equipamento de previsão da resistência. A 

validação consistiu na determinação da repetibilidade, da precisão intermédia, da reprodutibilidade, da 

estimativa da incerteza e da robustez. Pretendeu-se também estudar a capacidade do equipamento 

em prever a resistência mecânica à compressão a 28 dias de cimentos CEM I 42,5R, CEM I 52,5R, 
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CEM II/A-L 42,5R e CEM II/B-L 32,5N da fábrica A e de cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da 

fábrica B de modo satisfatório, ou seja, com um desvio absoluto médio inferior a 3 MPa. 

Para além disto, este trabalho apresenta também modelos preditivos de resistências mecânicas à 

compressão a 28 dias para os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da fábrica A. Estes modelos 

preditivos englobam regressões lineares múltiplas, redes neuronais e o ajuste de uma equação que 

relaciona a condutividade com a resistência mecânica à compressão de cimentos. 

1.3 Metodologia 

A dissertação dividiu-se em cinco fases distintas (Figura 1.1): 

 

Figura 1.1 - Esquema representativa da metodologia adotada 

1.4 Estrutura da Dissertação 

A presente dissertação está dividida em cinco capítulos, do seguinte modo: 

• Capítulo I: consiste no enquadramento geral, os objetivos desta dissertação e a sua 

metodologia. 

• Capítulo II: resumo do trabalho realizado por outros investigadores sobre os parâmetros que 

influenciam a resistência mecânica à compressão, a relação entre a condutividade elétrica e a 

resistência mecânica à compressão, o desenvolvimento e validação de métodos internos e de 

modelos preditivos. 

• Capítulo III: consiste nos materiais e métodos, englobando os ensaios laboratoriais e os 

métodos estatísticos. 

• Capítulo IV: abrange o tratamento e a discussão dos resultados obtidos. 

• Capítulo V: onde são apresentadas as conclusões da dissertação e propostas para o futuro 

desenvolvimento do tema.  

Fase I - Revisão Bibliográfica

Fase II - Planeamento das atividades laboratoriais

Fase III - Execução das atividades laboratoriais

Fase IV - Tratamento dos Resultados

Fase V - Conclusões e Propostas de Trabalho Futuro
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2 Estado de Arte 

2.1 Cimento 

Um processo de fabrico do cimento simplificado é dado pelo fluxograma da Figura 2.1. 

 

Figura 2.1 - Processo simplificado de fabrico de cimento 

As matérias-primas naturais, como é o caso dos calcários, margas ou argilas, obtidas na exploração 

pedreira são misturadas com materiais de correção (areias e óxido de ferro). Esta mistura é 

transportada para moinhos onde é produzido o “cru”, uma mistura finamente moída com proporções 

bem definidas. O cru é posteriormente transportado para silos de armazenamento através dos gases 

de escape do forno rotativo. O cru é depois extraído dos silos e introduzido na torre de ciclones, onde 

é aquecido pelos gases de escape da queima dos combustíveis. O material entra no forno rotativo e 

desloca-se ao longo deste devido à sua rotação e ligeira inclinação. As reações do processo de 

clinquerização desenrolam-se e obtém-se o clínquer. A partir dos 1450 oC, ainda dentro do forno, inicia-

se o arrefecimento do clínquer que é depois completado nos arrefecedores de satélites ou de grelhas. 

O clínquer é depois adicionado em conjunto com o gesso e aditivos, como por exemplo adjuvantes de 

moagem, em proporções bem definidas, a um moinho de bolas. São também acrescentadas adições 

minerais, como é o caso das pozolanas, escórias de alto-forno e o filler calcário, obtendo-se diferentes 

tipos de cimento, com características específicas adequadas à sua utilização [2]. 

Relativamente às categorias do cimento, a norma EN 197-1 expõe 27 categorias distintas, agrupando-

as em 5 tipos de cimento atendendo ao seu teor de clínquer e o teor e tipologia das adições minerais. 

(Tabela 2.1).  

São considerados constituintes minoritários o gesso (sulfato de cálcio dihidratado, CaSO4.2H2O), a 

bassanite (sulfato de cálcio hemihidratado, CaSO4.1/2H2O), a anidrite (sulfato de cálcio anidro, CaSO4) 

ou qualquer mistura destes [3]. O seu objetivo principal é da regulação da presa, mas também possuem 

um impacto na resistência mecânica à compressão. 

Exploração pedreira

Moagem (cru)

Clinquerização

Moagem (cimento)

Armazenagem
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Tabela 2.1- Composição e notação dos cimentos (EN 197-1:2012) 
Adaptado de: [3] 

Atualmente também se avaliam os cimentos tendo em conta os seus requisitos químicos, físicos e 

mecânicos. A resistência mecânica à compressão é o alvo desta dissertação, que pertence aos 

requisitos mecânicos. É medida pela força (em MPa) necessária para levar à rutura um provete feito 

em cimento com dimensões normalizadas. A sua classificação engloba a resistência standard e a 

resistência inicial do cimento. Na resistência standard estão englobadas três classes: 32.5, 42.5 e 52.5, 

enquanto a resistência inicial divide-se também em três classes, uma para cada classe standard: uma 

classe com resistência normal inicial, indicada por N, uma com resistência inicial elevada, indicada por 

R, e, por fim, uma classe com baixa resistência inicial, indicada por L. A resistência mecânica à 

compressão de um cimento deve estar conforme os requisitos da Tabela 2.2. 

Tabela 2.2 - Resistência à compressão expressa como valores característicos especificados 
Adaptado de: [3] 

Classe 

Resistência mecânica à compressão, MPa 

Resistência inicial Resistência standard 

2 dias 7 dias 28 dias 

32,5 L - ≥12 

≥32,5 ≤52,5 32,5 N - ≥16 

32,5 R ≥10 - 

42,5 L - ≥16 

≥42,5 ≤62,5 42,5 N ≥10 - 

42,5 R ≥20 - 

52,5 L ≥10 - 

≥52,5 - 52,5 N ≥20 - 

52,5 R ≥30 - 

 

Designação 

Composição mássica (%) 

Constituintes principais 
Constituintes 

minoritários Clínquer 
Adições 

minerais 

CEM I - Cimento Portland 95-100 - 0-5 

CEM II - Cimento Portland 

composto 
65-94 6-35 0-5 

CEM III – Cimento de alto forno 5-64 36-95 0-5 

CEM IV - Cimento pozolânico 45-89 11-55 0-5 

CEM V - Cimento composto 20-64 18-49 0-5 
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2.2 Parâmetros influentes na resistência à compressão 

Neste subcapítulo apresentam-se os parâmetros que influenciam a resistência mecânica à compressão 

de cimentos. 

2.2.1 Principais constituintes mineralógicos do clínquer 

O desenvolvimento da resistência difere significativamente para os diferentes minerais presentes no 

clínquer. Os principais constituintes do clínquer são a alite (C3S), a belite (C2S), a aluminite (C3A) e a 

ferrite (C4AF). 

Bogue et al [4] concluiu que, para iguais incorporações de gesso e de água, a fase C3S exibe o maior 

desenvolvimento da resistência. A resistência da fase C2S é desenvolvida mais lentamente, no entanto, 

a resistência desta fase em idades mais avançadas é semelhante à da C3S. Contrariamente, as fases 

C3A e C4AF apresentaram resistências menores mesmo em idades avançadas. A Figura 2.2 mostra a 

contribuição de cada constituinte na resistência à compressão de cimentos.  

 

Figura 2.2 –Resistência à compressão de cada constituinte do clínquer no seu estado puro 
Adaptado de: [4] 

Outros estudos mais recentes [5] mostram uma correlação positiva entre a C3S e a resistência 

mecânica à compressão do cimento para as idades de 3, 7, 28 e 60 dias, tendo sido esta correlação 

mais acentuada em idades iniciais, especialmente aos 7 dias. Relativamente à C2S, os resultados 

apresentaram um efeito negativo do aumento da percentagem de C2S na resistência em idades iniciais 

(3 dias). Esta correlação diminui ao longo das idades passando a ser positiva a partir dos 28 dias. A 

C3A apresenta uma correlação positiva nos primeiros 3 dias e uma correlação desprezável para idades 

superiores. Não foi encontrada qualquer relação entre a C4AF e a resistência mecânica à compressão 
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a qualquer idade. Mardani-Aghabaglou et al [6] estudaram a influência do teor de C3A na resistência 

para as idades de 1, 3, 7 e 28 dias para três cimentos Portland. Reforça-se neste estudo, o efeito 

positivo do aumento do teor de C3A na resistência mecânica à compressão em idades iniciais (1 e 3 

dias). Comprovou-se também a diminuição da correlação entre a C3A e a resistência para idades 

avançadas. 

Considerando os diversos estudos publicados, o C3S é o principal responsável pelo ganho da 

resistência mecânica à compressão do cimento. A Figura 2.3 mostra a evolução da resistência com o 

aumento da percentagem de alite. 

 

Figura 2.3 – Impacto do aumento da %C3S na resistência  
Adaptado de: [7] 

Ao ser aquecida, a alite sofre uma série de transições de fase reversíveis. São conhecidos 7 polimorfos 

entre a temperatura ambiente e 1070oC: três triclínicos (T), três monoclínicos (M) e um romboédrico 

(R) [8]. A Figura 2.4 apresenta os 7 polimorfos e a sua dependência com a temperatura. 

 

Figura 2.4 - Diferentes polimorfos da alite e a sua dependência com a temperatura 

Adaptado de: [8] 

Na sua forma pura e à temperatura ambiente a alite encontra-se na fase T1. Por norma, a alite 

apresenta-se nas fases M1 e M3, podendo ser uma mistura dos dois polimorfos. A presença de óxido 

de magnésio (MgO) no clínquer promove o crescimento estável da alite, o que favorece a ocorrência 

da fase M3. A presença de SO3 incentiva o crescimento instável da alite e propicia a ocorrência da fase 

M1 [9]. Como tal, as formas monoclínicas M1 e M3 apresentam composições químicas diferentes o que 

origina diferentes desenvolvimentos da resistência. Staněk et al [10] concluiu que a transformação da 

fase M3 para a fase M1, através da alteração do teor de MgO e SO3, pode resultar num aumento de 

10% na resistência mecânica à compressão nas idades de 2, 7 e 28 dias. 
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De forma análoga à alite, a belite também apresenta polimorfia. São conhecidos 5 polimorfos que 

diferem entre si nas propriedades hidráulicas: γ, β, αL’, αH’ e α.  

Os polimorfos α’ são os mais reativos, enquanto o γ é praticamente inerte não contribuindo para o 

desenvolvimento da resistência mecânica à compressão de cimentos. A fase β, o polimorfo mais 

comum em cimentos Portland, é considerada hidráulica, mas menos que as fases α. Comparativamente 

com a fase α, possui uma hidratação mais lenta, o que origina resistências menores em idades iniciais. 

Em cimentos onde o constituinte principal é a belite, as fases polimórficas αL’, αH’ e α são as 

predominantes [11]. Bogue et al [4] compararam a resistência mecânica das fases β e γ e concluíram 

que esta última apresentava menores resistências para todas as idades até 2 anos. 

O tamanho dos cristais de alite é também um parâmetro a ter em consideração na resistência mecânica 

à compressão de cimentos. Depende, principalmente, da velocidade de queima do cru e da velocidade 

de arrefecimento. Uma queima rápida produz cristais de menores dimensões [12]. Relativamente à 

velocidade de arrefecimento, um menor valor traduz-se em cristais de alite de maiores dimensões [13]. 

Apesar deste parâmetro ser reconhecido, a opinião sobre a sua relação com a resistência e qual o 

intervalo ótimo difere de autor para autor. Costa et al [14] reportaram que, para 9 clínqueres distintos, 

a resistência mecânica, com o aumento do tamanho dos cristais de alite, diminuiu entre 17 e 50% para 

a idade de 1 dia e entre 3 e 15% para a idade de 28 dias. Por sua vez, Long [15] concluiu que, clínqueres 

com cristais de alite entre 15 e 19 μm, apresentavam uma maior resistência entre as idades de 3 e 28 

dias. 

Além do tamanho dos cristais de alite, existem outros parâmetros microscópicos do clínquer com 

influência na resistência mecânica à compressão de cimentos. É o caso da birrefringência da alite, que 

consiste na propriedade de originar raios refratados a partir de um único raio incidente, o tamanho dos 

cristais de belite e a sua cor. A relação entre estes parâmetros microscópicos, e a reatividade do 

cimento é dada pela Tabela 2.3. 

Tabela 2.3 - Reatividade dos parâmetros microscópicos da alite 
Adaptado de: [12] 

Parâmetro microscópico 
Reatividade 

Excelente Bom Médio Pobre 

Birrefringência da alite 0,01-0,008 0,007-0,006 0,006-0,005 0,005-0,002 

Tamanho dos cristais de belite (μm) 25-40 20-25 15-20 5-10 

Cor da belite Transparente Amarelado Amarelo Âmbar 

2.2.2 Constituintes minoritários do clínquer 

A resistência mecânica à compressão do cimento é também afetada pela presença de outros 

constituintes do clínquer. Estes constituintes estão presentes em pequenas percentagens, podendo 

mesmo ser algumas décimas de um por cento, afetando mesmo assim as propriedades do cimento. 

Alguns exemplos destes constituintes minoritários são os álcalis e a cal livre. 
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Dos vários constituintes minoritários, o efeito dos álcalis (Na2O e K2O) na resistência do cimento é o 

mais estudado. Os álcalis possuem uma afinidade forte com o SO3 e a sua influência depende da forma 

como estão presentes no clínquer: na ausência de SO3 ou em quantidades insuficientes, os óxidos 

alcalinos são incorporados na rede cristalina dos minerais do clínquer, enquanto na presença de 

quantidades de SO3 suficiente ocorre a formação de sulfatos alcalinos (também designados como 

álcalis solúveis). Nesta última configuração são facilmente solúveis, dissolvendo-se rapidamente na 

água [16]. 

De acordo com Jawed et al [17], que publicaram uma revisão sobre a ação dos álcalis solúveis no 

cimento, um maior teor destes geralmente resulta num decréscimo da resistência mecânica à 

compressão em idades avançadas e num aumento em idades iniciais. De maneira análoga, Gouda [18] 

também reportou um decréscimo da resistência nas idades de 7 e 28 dias e um aumento nas de 1 e 3 

dias. Na Figura 2.5 é possível observar o impacto dos álcalis solúveis na resistência. 

 

Figura 2.5 - Efeito do aumento da % de álcalis solúveis  
Adaptado de: [7] 

Relativamente aos óxidos alcalinos, Odler et al [19] concluíram que estes não têm um efeito significativo 

na resistência do cimento.  

Tendo em conta os diversos estudos já realizados sobre o impacto dos álcalis, verifica-se que o efeito 

dos mesmos na resistência do cimento é reconhecido. Para além disto, os óxidos alcalinos e os álcalis 

solúveis possuem um impacto distinto na resistência. 

Relativamente à cal livre, esta é um parâmetro crítico na produção do clínquer, pois um elevado teor 

de CaOL diminui a quantidade de silicatos presentes, o que por sua vez, reduz a resistência mecânica 

à compressão [20]. Por esta mesma razão, grande parte dos fabricantes de cimento tem como alvo, 

um teor de cal livre entre 1-2% [16]. Mtarfi et al [21] estudaram a influência do teor de cal livre de 

diferentes cimentos na resistência mecânica à compressão às idades de 2, 7 e 28 dias. De acordo com 
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estes autores, um teor de cal livre até 3,5% teve um impacto positivo na resistência a todas as idades. 

A partir dos 3,5% em cal livre verificou-se uma diminuição da resistência (Figura 2.6). 

 

Figura 2.6 – Impacto da cal livre na resistência à compressão de cimentos 
Adaptado de: [21] 

Nos cimentos com um elevado teor de cal livre, a redução drástica da resistência à compressão é 

explicada pela rápida precipitação da portlandite [21]. Para cimentos com um conteúdo de cal livre entre 

1-2% verificam-se resistências numa gama bastante apertada, o que resulta numa qualidade constante 

do cimento. 

2.2.3 Adição de CaSO3 

Uma grande parte do SO3 do cimento é adicionado na forma de sulfato de cálcio (CaSO3) como gesso 

(CaSO4.2H2O), como anidro (CaSO4), como bassanite (CaSO4.1/2H2O) ou como uma mistura destes 

[3]. É adicionado durante a moagem do clínquer com o propósito de controlar o tempo de presa do 

cimento, porém a resistência mecânica à compressão também é afetada. A norma NP EN 197-1 

estabelece que o teor de SO3 num cimento do tipo I não deve de exceder os 4-4,5% (dependendo da 

classe da resistência), e, como tal, é necessário encontrar uma percentagem ótima de adição de sulfato 

de cálcio no cimento de modo que este possua a resistência mecânica e o tempo de presa pretendidos. 

A Tabela 2.4 apresenta a percentagem de adição ótima de sulfato de cálcio, nas suas diversas formas 

e por diferentes autores. 
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Tabela 2.4 – % Ótima de adição de sulfato de cálcio  

Referência Objeto de estudo Tipologia  Conclusão 

[22] 

Cimentos do tipo Portland 

Blaine = 3200 cm2/g 

Diferentes granulometrias 

Gesso 

Independentemente da granulometria, o 

teor ótimo situou-se nos 6%, ponto a partir 

do qual as resistências sofreram um 

decréscimo. 

[23] 

Cimentos do tipo Portland 

Blaine = 3090 cm2/g 

Temperaturas de cura 

distintas: 20oC e 65oC 

Razão água/cimento = 0,3 

Anidrite 

Para uma temperatura de cura de 25oC, as 

resistências a 1, 7 e 28 dias atingiram o seu 

máximo para um teor de anidrite de 5%. 

Para uma temperatura de cura de 65oC, o 

máximo da resistência verificou-se nos 

7,5% de teor de anidrite. 

[24] 
Cimentos do tipo Portland 

Razão água/cimento = 0,4 
Gesso 

O teor adicionado de gesso para qual a 

resistência à compressão a 3 dias foi 

máximo situou-se nos 3%. 

[25] 
Cimentos do tipo Portland 

Razão água/cimento = 0,25 
Gesso 

As resistências sofreram um decréscimo 

para todas as idades a partir dos 5% de 

gesso adicionado. 

[26] 

Cimentos do tipo Portland 

Blaine = 3650±50 cm2/g 

Razão água/cimento = 0,5 

Gesso 

O aumento do teor de gesso (4% para 5%) 

teve como consequência o ganho da 

resistência, para todas as idades, entre 2-3 

MPa. Para amostras com um teor de gesso 

adicionado entre 5% a 6%, a resistência 

diminui entre 2-3 MPa. 

Anidrite 

O aumento do teor de anidro (4% para 5%) 

não teve impacto na resistência a qualquer 

idade. Para amostras com um teor de 

anidrite entre 5% a 6%, a resistência 

aumentou aproximadamente 2MPa. 

[27] 
Cimentos do tipo Portland 

Blaine = 3500±250 cm2/g 
Bassanite 

Para a idade de 1 e 3 dias, a resistência 

atingiu o seu máximo para um teor de 

bassanite de 4,3%. Para as idades de 7 e 

28 dias, um teor de bassanite de 5,4% 

originou as resistências mais elevadas 

[28] 

Cimentos do tipo Portland 

Blaine = 3270cm2/g 

Razão água/cimento = 0,5 

Gesso 

Para todas as idades em estudo (2, 7 e 28 

dias), a resistência atingiu valores máximos 

entre os 5% e os 6% de gesso 
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O decréscimo da resistência mecânica à compressão a partir de um determinado teor de CaSO3 

adicionado confirma a existência de um teor ótimo. Soroka et al [29] concluíram que, a presença de 

CaSO3, acelera a velocidade de hidratação de cimentos quando adicionado ligeiramente abaixo do seu 

teor ótimo. Além disto, os mesmos autores concluíram que a incorporação de um teor adequado de 

CaSO3 melhora a qualidade dos produtos de hidratação, nomeadamente do C-S-H (silicatos de cálcio 

hidratados). O excesso da incorporação de CaSO3 resultou em produtos de hidratação de qualidade 

inferior e com uma relação C/S superior, diminuindo a resistência mecânica à compressão. 

2.2.4 Adições minerais (Filler calcário) 

Ao clínquer, para além do sulfato de cálcio, pode ser adicionado outros compostos como por exemplo 

o filler calcário, as pozolanas e as cinzas vulcânicas. O comportamento e o impacto na resistência 

variam com a tipologia e o teor adicionado. Neste subcapítulo apenas vai ser abordado a influência do 

filler calcário (CaCO3) na resistência mecânica à compressão do cimento. 

Thongsanitgarn et al [30] estudaram a influência da incorporação de filler calcário com diferentes 

granulometrias na resistência de pastas de cimento. Concluíram que, para uma mesma granulometria, 

a resistência a todas as idades diminuiu com a adição de filler calcário (Figura 2.7). Outros autores [31] 

concluíram que o aumento de filler calcário provocou um decréscimo apenas na resistência mecânica 

à compressão a 28 dias. Vuk et al [32] inferiram que, independentemente da finura do cimento e do 

clínquer utilizado, cimentos com 5% de filler calcário beneficiavam de resistências a 2 e 7 dias 

ligeiramente superiores a cimentos sem qualquer adição de filler calcário, verificando-se o contrário 

para resistências a 28 dias. Tosun et al [33] obtiveram as mesmas conclusões para cimentos com a 

incorporação de 5% filler calcário. 

 

Figura 2.7 – Resistência à compressão para diferentes incorporações de filler calcário 

Adaptado de: [30] 
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Devido à presença de partículas de CaCO3, o aumento da resistência, em idades iniciais, é atribuído à 

aceleração da velocidade hidratação do cimento, e, consequente formação de silicatos de cálcio 

hidratados (C-S-H). Além disto, as partículas de calcário formam novos produtos de hidratação como o 

hemicarboaluminato de cálcio que contribui para o ganho de resistências em fases iniciais [34].  

2.2.5 Finura e granulometria 

A finura do cimento e a granulometria do mesmo são dos parâmetros com maior influência na 

hidratação do cimento e consequentemente na resistência mecânica à compressão. 

Convencionalmente, a finura é determinada em termos da superfície específica (cm2/g ou m2/kg) pelo 

método de Blaine. Neste método as partículas mais finas possuem uma maior superfície específica. 

Embora a superfície específica seja um indicador importante da finura do cimento, não é um critério 

inequívoco. Por exemplo, cimentos com um tamanho de partícula médio elevado e uma curva de 

distribuição granulométrica ampla podem usufruir de uma superfície específica igual a um cimento com 

um menor tamanho de partícula médio e uma curva de distribuição estreita, ou seja, cimentos com 

superfícies específicas semelhantes podem diferir substancialmente na sua curva de distribuição 

granulométrica [35]. Para o conhecimento da curva de distribuição granulométrica recorre-se a uma 

análise granulométrica a laser. O método mais antigo e simples para a determinação da finura do 

cimento, mas ainda amplamente utilizado na indústria do cimento, é a utilização de peneiros, 

geralmente de 45 μm. A utilização destes peneiros implica que a maioria do retido é clínquer. 

Embora a resistência mecânica à compressão do cimento aumente com a superfície específica, a 

correlação é mais acentuada em idades iniciais (entre 1 e 7 dias) do que em idades mais avançadas 

(idades superiores a 28 dias). Isto deve-se ao facto, de que, os produtos formados no início da 

hidratação dependem, principalmente, da superfície específica das partículas que entram em contacto 

com a água, ou seja, quanto menores as partículas, maior é a velocidade de hidratação, e 

consequentemente, maior a resistência mecânica [35]. A Tabela 2.5 mostra a mudança na resistência 

mecânica à compressão, referida por diversos autores, de cimentos com clínqueres e adições de gesso 

e minerais iguais, mas com alterações na sua superfície específica por intermédio de moagens mais 

prolongadas. 

Tabela 2.5 – Alteração na superfície específica de cimentos e o seu impacto na resistência  

Referência 
Alteração 

(m2/kg) 

Alteração na resistência (MPa) 

1 dia 2 dias 3 dias 7 dias 28 dias 

[36] +20 +0,9 - +0,9 +0,6 +0,5 

[37] +100  +6,9 - +4,8 +2,6 

[38] +200 - - +14,6 13,1 +10,3 

Juntamente com a superfície específica, a granulometria é também um fator importante para o 

desenvolvimento da resistência à compressão de cimentos. Para uma dada razão água/cimento, a 

redução do tamanho médio das partículas de cimento resulta numa maior velocidade das reações de 

hidratação, e, consequentemente, em maiores resistência em idades iniciais [39] [22] [40]. De um modo 
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geral, entre 60 e 70 % das partículas de cimento devem estar compreendidas entre os 3 μm e 32 μm, 

ou seja, a distribuição granulométrica deve ser uniforme e estreita. Tal pode ser verificado pela Figura 

2.8. Esta figura mostra que uma distribuição granulométrica uniforme e estreita, ou seja, quando a 

amostra continha exclusivamente partículas entre os 3-32 μm, originou maiores resistências para todas 

as idades. O excesso de partículas de grandes dimensões (>50 μm) provoca uma hidratação 

incompleta do cimento reduzindo a resistência mecânica à compressão [41].  

 

Figura 2.8 – Evolução da resistência a diferentes granulometrias 
Adaptado de: [42] 

2.3 Condutividade  

Nesta dissertação, o termo “condutividade” será sempre utilizado para referir “condutividade elétrica”. 

A condutividade pode ser explicada como uma medida da capacidade de um dado material em 

transportar corrente elétrica [43].  

De acordo com a Lei de Ohm a voltagem (V) de uma solução é proporcional à intensidade da corrente 

aplicada (I): 

 𝑉(volt, 𝑉) = 𝑅(ohm,Ω) × 𝐼(ampere, 𝐴) (2.1) 

A resistividade de uma solução (R) é intrínseca à mesma. Rearranjando a equação: 

 
𝑅 =

𝑉

𝐼
 (2.2) 

A condutância (G) é o inverso da resistividade: 

 
𝐺(siemens, 𝑆) =

1

𝑅
 (2.3) 

Para a medição da resistividade ou da condutância de uma solução é necessária uma célula de 

medição que é constituída por pelo menos dois polos (ou elétrodos) com carga oposta. Ao conjunto da 
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célula com o material isolante que a mantém unida é denominado de sensor. A medição depende da 

geometria da célula, que é definida pela constante da célula (K) [43]. Esta constante é a razão entre a 

distância entre os elétrodos (L) e a área da secção transversal entre os elétrodos (A): 

 
𝐾(𝑐𝑚−1) =  

𝐿(𝑐𝑚)

𝐴(𝑐𝑚2)
 (2.4) 

A condutância pode ser transformada em condutividade (k), multiplicando-a pela constante da célula: 

 
𝑘 (

𝑆

𝑐𝑚
) = 𝐺(𝑆) × 𝐾(𝑐𝑚−1) (2.5) 

Para além da definição descrita acima, a condutividade é também definida como uma medida da 

concentração dos iões numa dada solução. A contribuição de um dado ião na condutividade de uma 

solução depende principalmente da sua concentração, mas também da sua carga e mobilidade [43]. 

Então, a condutividade de uma solução é também expressa através da concentração dos iões 

dissolvidos e das suas propriedades elétricas, neste caso da carga elétrica (Z) e da condutância 

equivalente (λ): 

 
𝑘 (

𝑆

𝑐𝑚
) =∑𝑐𝑖 (

𝑚𝑜𝑙

𝐿
) × 𝑍𝑖 × 𝜆𝑖(

𝑆. 𝑐𝑚2

𝑚𝑜𝑙
)

𝑖

 (2.6) 

Outro fator importante na medição da condutividade de uma solução é a sua temperatura. À medida 

que esta aumenta, a viscosidade da solução diminui, o que, consequentemente, origina numa maior 

mobilidade dos iões, ou seja, a condutividade da solução aumenta, embora a concentração dos iões 

permaneça a mesma [43]. Por isso, é fundamental que qualquer medidor de condutividade realize a 

leitura a uma temperatura de referência, por norma, 25 oC ou 20 oC. 

2.3.1 Compensação da Temperatura 

Diferentes métodos de correção da temperatura de medidores de condutividade foram desenvolvidos 

e, dependendo da solução a que se pretende medir a condutividade, um dos métodos é o indicado. Os 

mais comuns são: 

• Compensação linear 

• Compensação não-linear 

No caso da compensação linear assume-se que o coeficiente de variação de temperatura é o mesmo 

para todas as temperaturas de medição. Esta suposição não é verdadeira, mas em muitos casos não 

origina numa variação substancial dos resultados [44]. A forma mais comum de compensação linear 

da temperatura utiliza equação 2.7: 

 
𝑘20 =

𝑘𝑇
[1 + 𝑎(𝑇 − 20)]

 (2.7) 

Onde: 
k20 - condutividade a 20oC, S/cm 
kT – condutividade à temperatura T, S/cm 
a – coeficiente de compensação linear da temperatura, oC-1 
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O coeficiente de compensação linear da temperatura é determinado por intermédio da equação: 

 
𝑎 =

𝑘𝑇2 − 𝑘𝑇1
(𝑇2 − 𝑇1) ∗ 𝑘𝑇1

 (2.8) 

O coeficiente “a” pode ser determinado de duas maneiras: utilizando a equação 2.8 exclusivamente em 

dois únicos pontos, ou utilizando a equação para todos os pontos. Neste último caso o coeficiente “a” 

é a média de todos os pontos [45]. Segundo a literatura existente, para o caso de betões em idades 

iniciais, o coeficiente varia entre 0,01 e 0,035 oC-1, enquanto para betões em idades avançadas varia 

entre 0,022 e 0,030 oC-1 [46] [47]. 

Por sua vez, numa correção do tipo não-linear a condutividade medida é multiplicada por um fator de 

correção de temperatura (f) [43]. 

 𝑘20 = 𝑓20 × 𝑘𝑇 (2.9) 

2.3.2 Hidratação do cimento e sua relação com a condutividade 

Para um correto entendimento do desenvolvimento da condutividade em soluções água/cimento é 

fulcral compreender o seu mecanismo de hidratação e as reações de hidratação que ocorrem. Em 

contato com água, os silicatos e aluminatos presentes no cimento reagem, originando novos compostos 

mais estáveis que cristalizam e conferem resistência [48]. 

Alite, C3S 

 2(3𝐶𝑎𝑂. 𝑆𝑖𝑂2) + 6𝐻2𝑂 → 3𝐶𝑎𝑂. 2𝑆𝑖𝑂2. 3𝐻2𝑂3 + 3𝐶𝑎(𝑂𝐻)2 (2.10) 

Belite, C2S 

 2(2𝐶𝑎𝑂. 𝑆𝑖𝑂2) + 4𝐻2𝑂 → 3𝐶𝑎𝑂. 2𝑆𝑖𝑂2. 3𝐻2𝑂3 + 3𝐶𝑎(𝑂𝐻)2 (2.11) 

Aluminite, C3A 

 3𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3 + 𝐶𝑎(𝑂𝐻)2 + 12𝐻2𝑂 → 4𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3. 13𝐻2𝑂 (2.12) 

Esta reação é extremamente rápida e exotérmica e, em poucos minutos, confere rigidez à pasta de 

cimento o que impossibilita a sua aplicação no quotidiano. De modo a evitar este comportamento é 

adicionado gesso numa proporção definida, que combina rapidamente e origina trissulfoaluminato de 

cálcio hidratado (etringite) [49]. Este composto protege os aluminatos da ação direta da água, de acordo 

com a seguinte reação: 

 3𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3 + 𝐶𝑎𝑆𝑂4. 2𝐻2𝑂 → 3𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3. 3𝐶𝑎𝑆𝑂4. 32𝐻2𝑂 (2.13) 

Após o consumo total do gesso, converte-se em monossulfato de cálcio hidratado 

(3CaO.Al2O3.CaSO4.12H2O). 

A forma final da aluminite após hidratação resulta da seguinte equação química: 

 3𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3 + 6𝐻2𝑂 → 3𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3. 6𝐻2𝑂 (2.14) 

Ferrite, C4AF 

 4𝐶𝑎𝑂. 𝐴𝑙2𝑂3. 𝐹𝑒2𝑂3 + 2𝐶𝑎(𝑂𝐻)2 + 10𝐻2𝑂 → 3𝐶𝑎. 𝐴𝑙2𝑂3. 6𝐻2𝑂 + 3𝐶𝑎𝑂. 𝐹𝑒2𝑂3. 6𝐻2𝑂 (2.15) 
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Mecanismo de hidratação [49] 

A hidratação de uma pasta de cimento Portland é caracterizada pelas seguintes etapas: 

1) Pré-indução (instantes iniciais) 

Imediatamente após a adição de água ocorre uma rápida dissolução de espécies iónicas e, 

consequentemente, dá-se o início da formação das fases hidratadas. Os álcalis solúveis dissolvem-se 

na sua totalidade em breves instantes e libertam iões K+, Na+ e SO4
-2. A concentração destes iões na 

fase líquida depende da conteúdo de álcalis no cimento e da razão água/cimento. Sabe-se que para o 

Na+ a concentração varia entre 5-50 mmol e para o K+ entre 20-200 mmol. 

Com a dissolução da alite é formada uma camada da fase C-S-H na superfície das partículas de 

cimento. Como a razão CaO/SiO2 presente no C-S-H é menor do que na alite, a hidratação desta fase 

está associada ao aumento da concentração dos iões Ca+2 e OH- na fase líquida. Para além destes 

iões, os iões Si+2 encontram-se na fase líquida, mas numa concentração menor, inferior a 0,1 mmol 

(durante todo o processo de hidratação). A fração de C3S hidratada neste período situa-se entre 2-

10%. 

A aluminite dissolve-se e reage com os iões Ca+2 e SO4
-2 presentes na fase líquida originando a etringite 

que, de maneira semelhante ao C-S-H, precipita na superfície da partícula de cimento. A fração de C3A 

hidratada varia entre 5-25%. Relativamente à belite, mais precisamente ao polimorfo β-C2S, apenas 

uma fração reduzida reage, contribuindo para a formação de C-S-H e para a concentração dos iões 

Ca+2 e OH-. 

Passados poucos minutos as reações abrandam devido à formação da camada de produtos da 

hidratação (C-S-H e etringite) na superfície da partícula de cimento, o que origina uma barreira entre a 

fase não hidratada e a fase líquida e, consequentemente, um aumento da concentração dos iões nesta 

última.  

2) Indução (primeiras horas) 

Após um breve instante inicial, neste período a velocidade das reações de hidratação diminuem 

significativamente por algumas horas. A concentração do ião SO4
-2 permanece sensivelmente igual, 

uma vez que a fração consumida na formação da etringite é substituída pela constante dissolução de 

sulfato de cálcio (gesso). O fim deste período deve-se ao início da formação de uma segunda fase de 

C-S-H a partir dos iões presentes na fase líquida.  

3) Aceleração (3-12 horas após amassadura)  

A velocidade da reação de hidratação da C3S aumenta e ocorre a formação de uma segunda camada 

de C-S-H. A reação de hidratação da C2S é intensificada. A portlandite (hidróxido de cálcio cristalizado) 

precipita e a concentração de Ca+2 na fase líquida diminui. O sulfato de cálcio é dissolvido na sua 

totalidade. A concentração de SO4
-2 na fase líquida diminui devido à formação de etringite e à sua 

adsorção na superfície do C-S-H. 
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4) Pós-aceleração 

Neste período a velocidade das reações diminui gradualmente com o declínio do material disponível. 

Ainda ocorre a formação de C-S-H devido à hidratação de C3S e β-C2S disponíveis. A contribuição do 

β-C2S aumenta com o tempo, diminuindo a formação de hidróxido de cálcio. A partir do momento em 

que o CaSO4 presente esgota-se, a concentração de SO4
-2 na fase líquida diminui. Como consequência 

a etringite anteriormente formada é transformada em monosulfato. 

2.3.3 Condutividade de soluções água/cimento 

Velázquez et al [50] estudaram a evolução da condutividade de soluções água/cimento preparadas 

com 50 mL de água desionizada a 40 oC e 400 e 1000 mg de cimento, ou seja, soluções com uma 

concentração de, respetivamente, 0,8% e 2% (Figura 2.9)  

 

Figura 2.9 - Condutividade elétrica ao longo do tempo de soluções água/cimento 
Adaptado de: [50] 

Para ambas as soluções, o início do período de pré-indução, caracterizado por um crescimento 

acentuado da condutividade, é imediato. O final deste período, e início do período de indução, ocorre 

de seguida e o seu final depende da quantidade de cimento na solução e deve-se à iniciação da 

formação da segunda camada de C-S-H nas partículas de cimento. O final do período de aceleração 

situa-se para além do tempo estabelecido de ensaio e como tal não foi observado. 

Outros autores [51] investigaram a evolução da condutividade de uma solução preparada com 250mL 

de água desionizada e 1g de cimento, ou seja, com uma concentração de 0,4%. A evolução reportada 

da condutividade ao longo do tempo está representada na Figura 2.10. 
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Figura 2.10 - Evolução da condutividade de uma solução 0,4% água/cimento 

Adaptado de: [51] 

A condutividade observada nos instantes iniciais (5 minutos) deve-se à rápida dissolução do gesso e 

dos álcalis solúveis que libertaram os iões Ca+2, Na+, K+, SO4
-2 e OH-. De seguida, no período de 

indução (II) a condutividade mantém-se sensivelmente constante até ao início do período de aceleração 

(III) em que a condutividade aumenta regularmente até às 6 horas de hidratação devido à dissolução 

contínua do gesso e da alite. Após as 6 horas, a condutividade começa a diminuir devido à precipitação 

de compostos, mais propriamente da portlandite. 

2.3.4 Relação com a resistência mecânica à compressão 

A relação entre a condutividade elétrica de uma solução água/cimento na fase inicial do processo de 

hidratação e a resistência mecânica à compressão de cimentos foi inicialmente descoberta por Akaki 

Iromashvili em 1982 após anos de investigação [52]. Posteriormente, foi desenvolvido um equipamento 

de previsão da resistência mecânica à compressão de cimentos por intermédio da medição da 

condutividade elétrica numa sonda desenvolvida especificamente para o propósito. Este equipamento 

tem a capacidade de prever a resistência à compressão de cimentos CEM I e CEM II com um único 

tipo de adições minerais (de acordo com a NP EN 197-1). A Helderberg Cement Georgia e a UK 

Accreditation Service (UKAS) contribuíram para o desenvolvimento do equipamento. Foram realizados 

ensaios em vários tipos de cimento e os resultados foram comparados com o ensaio normativo, ou 

seja, com a NP EN 196-1. Os resultados foram convincentes e demonstraram a capacidade do 

equipamento em prever as resistências de forma satisfatória e tipicamente com um desvio absoluto 

entre os 5 e os 7% [53]. 
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Matematicamente, a resistência à compressão de cimentos a qualquer dia, razão água/cimento e 

temperatura de cura é dada por [54]:  

 
σ = Aρk20

2 ln(1,77t + 1)(1 − (
D

100
)V) e−μ √B∗H

8
∗k20−0,0327 √t

4 ∗e0,00327T+0,0002T2−3,52R (2.16) 

Onde: 

σ = resistência mecânica à compressão, MPa 

A = parâmetro relacionado com o conteúdo mineralógico do clínquer 

ρ = massa volúmica do cimento, g/cm3 

𝑘20 = condutividade aparente da solução água/cimento 3%, a 20oC 

t = tempo de cura, dias 

D = % de adições minerais de acordo com a NP EN 197-1 

v = coeficiente que considera a influência das adições minerais (Tabela A.1 do Apêndice A) 

μ = parâmetro relacionado com a influência dos álcalis livres na condutividade aparente 

B = Blaine, cm2/g 

H = água de consistência normal, % 

T = temperatura de cura, oC 

R = rácio água/cimento 

 

Para um tempo de cura de 28 dias e seguindo a NP EN 196-1, ou seja, T = 20oC e R =0,5, a equação 

simplifica-se para: 

 

 
𝜎 = 0,633𝐴𝜌𝑘20

2 (1 − (
D

100
)V) 𝑒−𝜇 √𝐵∗𝐻

8
∗𝑘20 (2.17) 

2.4 Desenvolvimento e Validação de métodos internos 

Entenda-se por método interno um método que não segue uma norma de ensaio ou documento 

normativo equivalente. É incluído nesta definição, a adaptação ou modificação de métodos cujo 

conteúdo advém de normas, mas que não seguem as mesmas na sua totalidade [55]. 

O desenvolvimento de um método interno envolve diversas etapas. Dependendo da complexidade e 

dos objetivos do método, este processo pode ser demorado. Por norma, o desenvolvimento de novos 

métodos internos inclui os seguintes passos [56]: 

1. Definição do objetivo do método. 

2. Determinação das variáveis associadas ao objetivo do método, ou seja, que informação é 

necessária obter para atingir o objetivo do método. 

3. Revisão da literatura com o propósito de averiguar se métodos semelhantes já foram 

desenvolvidos. 

4. Escolher um método apropriado para o objetivo em questão. 

5. Seleção das condições iniciais. 

6. Determinação dos parâmetros críticos do método. 

7. Validação do método. 
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2.4.1 Determinação dos parâmetros críticos do método 

Consiste na realização de experiências com o propósito de determinar uma gama de operação 

adequada para os parâmetros críticos do método interno. Considera-se como críticos os parâmetros 

em que a sua alteração tem um impacto significativo nos resultados. Entenda-se por experiência um 

teste no qual se efetuam, propositadamente, alterações de parâmetros do processo com o intuito de 

observar as mudanças que ocorrem numa ou mais características do produto e identificar as respetivas 

causas. Como a realização de experiências pode ser muito penosa em termos de custos e de tempo, 

foram desenvolvidos métodos estatísticos. O desenho de experiências (DOE) permite determinar quais 

os fatores que afetam a resposta e quais os melhores níveis. Para uma melhor compreensão da noção 

de DOE serão introduzidos alguns conceitos [57]: 

• Fator controlável: variável cujos valores são alterados com o intuito de se determinar o efeito 

numa ou em mais respostas; 

• Fator não controlável: variáveis que não podem ser controladas; 

• Resposta: variável ou característica que se mede durante a experimentação e que se pretende 

otimizar; 

• Níveis de um fator: valor que o fator assume; 

• Efeito de um fator: alteração média observada na resposta quando o fator muda de nível. 

A implementação de um DOE durante o desenvolvimento de um processo tem diversas vantagens, tais 

como a melhoria do processo, a redução da variabilidade, do tempo de desenvolvimento e dos custos. 

Os dois princípios fundamentais de um desenho de experiências são [57]: 

• Replicação: consiste na repetição da mesma experiência; 

• Aleatoriedade: realização das experiências sem seguir a ordem padrão. 

Para a aplicação de forma adequada de um DOE é necessário o procedimento proposto por 

Montgomery, ilustrado no fluxograma da Figura 2.11. 
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Figura 2.11 – Procedimento para uma aplicação de um desenho de experiências 

Adaptado de: [57] 

Desenho com um fator (One-Way ANOVA)  

Supondo que pretendemos comparar “a” níveis de um mesmo fator, segundo o efeito que o mesmo 

tem na resposta, Y. Para tal, é necessário replicar as experiências “n“ vezes [58]. Na Tabela 2.6, está 

representado este tipo de planeamento. 

Tabela 2.6 - Desenho fatorial com um único fator 

Níveis 

i=1, 2, …, a 

Réplicas 

j=1, 2, …, n 

Soma 

𝒀𝒊 

Média 

𝒀̅𝒊 

1 𝑦11 𝑦12 … 𝑦1𝑛 𝑌1 𝑌̅1 

2 𝑦21 𝑦22 … 𝑦2𝑛 𝑌2 𝑌̅2 

. . . … . . . 

. . . … . . . 

. . . … . . . 

a 𝑦𝑎1 𝑦𝑎2 … 𝑦𝑎𝑛 𝑌𝑎 𝑌̅𝑎 

Yi representa o número total de observações para o nível i: 

 
𝑌𝑖 =∑𝑌𝑖𝑗

𝑛

𝑗=1

 (2.18) 

 

 

Reconhecimento e identificação do problema

Seleção dos fatores e dos seus níveis

Seleção da variável de resposta

Escolha do desenho de experiências

Realização das experiências

Análise estatística dos dados

Conclusões 
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A média das observações de cada nível é obtida por: 

 
𝑌̅𝑖 =

𝑌𝑖
𝑛

 (2.19) 

O número total de observações é dado por: 

 𝑁 = 𝑛 × 𝑎 (2.20) 

A soma total das observações e a correspondente média são obtidas pelas seguintes equações: 

 
𝑌… =∑∑𝑦𝑖𝑗

𝑛

𝑗=1

𝑎

𝑖=1

 (2.21) 

 
𝑌̅… =

𝑌…
𝑎 × 𝑛

 (2.22) 

Através deste planeamento é possível dividir a variabilidade total do processo por todas as 

componentes que nele interferem. A variação total do processo é repartida em duas parcelas: uma 

puramente aleatória e outra consequente do efeito em causa. A construção da tabela de resultados da 

One-Way ANOVA encontra-se representada na Tabela 2.7. 

Tabela 2.7 - Tabela ANOVA para um desenho fatorial com um fator 

Fonte de 

variação 

Soma total dos desvios 

quadráticos  

Graus de 

liberdade 

Desvio 

quadrático 

médio  

F 

Entre 

níveis 
𝑆𝑆𝐵 =∑

𝑌𝑗
2

𝑛

𝑎

𝑖=1

−
𝑌…
2

𝑁
 a-1 𝑀𝑆𝐵 =

𝑆𝑆𝐵
𝑎 − 1

 𝐹 =
𝑀𝑆𝐵
𝑀𝑆𝑊

 

Dentro dos 

níveis 
SSw = SST - SSA N-a 𝑀𝑆𝑊 =

𝑆𝑆𝑊
𝑁 − 𝑎

  

Total 𝑆𝑆𝑇 =∑∑(𝑦𝑖𝑗 − 𝑌̅…)
2

𝑛

𝑗=1

𝑎

𝑖=1

 N-1  

O valor de F é posteriormente comparado com o respetivo valor crítico da distribuição de Fisher 

unilateral para um certo nível de confiança α, com ν1 = (a-1) e ν2 = a(m-1) graus de liberdade. 

 𝐹 ≤ 𝐹𝛼;(𝑎−1);𝑎(𝑚−1) (2.23) 

Caso F seja superior ao valor crítico, diz-se que, para um intervalo de confiança de 100 × (1 − 𝛼)%, 

existe uma diferença significativa entre os níveis do fator em estudo. 

Desenho fatorial 2b  

Quando se pretende estudar o efeito de mais do que um fator numa resposta utiliza-se um desenho 

fatorial. No desenho fatorial todas as combinações dos níveis dos fatores são estudadas [58]. O caso 

mais simples é o em que cada fator é estudado apenas a dois níveis, sendo representado por 2b, onde 

o dois representa o número de níveis e b o número de fatores. 

Tradicionalmente, os dois níveis são denominados por “Baixo” e “Alto” e são representados, 

respetivamente, por – e +.  
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Desenho Fatorial Fracionado 2b-p 

À medida que o número de fatores aumenta num planeamento fatorial 2b, as experiências necessárias 

para se estudarem todas as combinações aumentam rapidamente. Assumindo que as interações entre 

fatores de ordem superior podem ser desprezadas, a informação sobre os efeitos principais e 

interações de ordem inferior pode ser obtida a partir de uma fração do fatorial completo [58]. Este 

planeamento envolve a realização de 2b-p experiências que corresponde a um fracionado de 
1

2𝑝
 onde p 

corresponde ao número de geradores. 

Para o cálculo dos efeitos dos fatores e das respetivas variâncias utilizam-se as seguintes equações: 

 
Efeito do fator X =

(∑𝑦)𝑋+ − (∑𝑦)𝑋−

2𝑏−𝑝−1𝑛
=

Contraste

2𝑏−𝑝−1𝑛
 (2.24) 

 
𝑆𝑆𝐴 =

(Contraste)2

2𝑏−𝑝𝑛
 (2.25) 

De maneira alternativa, os efeitos dos fatores e as respetivas variâncias podem ser determinadas 

através da aplicação do algoritmo de Yates, como é explicado de forma detalhada em [59] The Concise 

Encyclopedia of Statistics. 

2.4.2 Validação do método interno 

Através do processo de validação pretende-se demonstrar que o método interno em causa é 

apropriado. Este processo pode ser demorado, mas é absolutamente vital para atribuir credibilidade ao 

método desenvolvido. É, por isso, essencial que os laboratórios possuam critérios objetivos, para 

demonstrarem, através do processo de validação, que os métodos internos originam resultados 

credíveis e adequados ao pretendido [55]. A validação de um método interno deve ser adaptada a cada 

caso, e a sua exigência depende do tipo de situação. O grau de exigência aumenta conforme o descrito 

no fluxograma da Figura 2.12. 

 

Figura 2.12 - Evolução do grau de exigência na validação de um método interno 

Modificação menor da técnica, equipamento ou produto relativamente a 
uma norma

Modificação maior da técnica, equipamento ou produto relativamente a 
uma norma

Método de ensaio cuja aplicação venha descrito em literatura científica mas 
não normalizado

Método de ensaio cuja aplicação não venha descrita em literatura científica

Método de ensaio inovador não descrito na literatura científica
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Após a avaliação do grau de exigibilidade requerido para o método interno é necessária a realização 

de alguns estudos de validação antes de o colocar em rotina. Os estudos dependem do tipo de método 

em causa, por exemplo uma análise puramente qualitativa não necessita do estudo da precisão e da 

exatidão. Já para métodos inovadores, a robustez é um fator chave para a sua validação [55]. Como 

tal, perante o tipo de método em causa, cabe ao operador analisar quais os parâmetros a incluir na 

validação do método. Alguns destes parâmetros são: 

• Precisão (repetibilidade, precisão intermédia e reprodutibilidade) 

• Estimativa da incerteza 

• Robustez 

Precisão 

A precisão é uma medida que avalia a dispersão dos resultados entre ensaios independentes obtidos 

pelo método, repetidos sobre uma mesma amostra, amostras semelhantes ou padrões em condições 

definidas [55]. É avaliada através da repetibilidade, da precisão intermédia e da reprodutibilidade, sendo 

expressa como desvio padrão ou coeficiente de variação. 

• Repetibilidade 

A repetibilidade é a precisão de um método de ensaio realizado em condições idênticas, ou seja, no 

mesmo laboratório, analista, equipamento, tipo de reagentes e em curto intervalos de tempo sobre a 

mesma amostra [55]. 

É efetuada uma série de medições (superior ou igual a 10) sobre uma mesma amostra ou padrões, em 

condições de repetibilidade.  

• Precisão Intermédia 

A precisão intermédia refere-se à precisão avaliada sobre a mesma amostra, amostras idênticas ou 

padrões, utilizando o mesmo método e laboratório, mas variando uma ou mais condições de 

repetibilidade, como, por exemplo, a realização da medição em dias diferentes. Permite avaliar o 

impacto das alterações que poderão ocorrer no dia-a-dia e é considerada como a mais representativa 

da variabilidade dos resultados num laboratório [55]. Baseia-se na execução de uma série de medições 

(≥ 15), em condições pré-definidas. 

• Reprodutibilidade 

A reprodutibilidade refere-se à precisão em condições de ensaio diferentes, utilizando o mesmo método 

de ensaio, sobre a mesma amostra, variando as condições de medição, como por exemplo, diferentes 

laboratórios, diferentes operadores ou diferentes equipamentos [55]. 

Estimativa da Incerteza 

Por definição, incerteza está associada ao resultado de uma medição que caracteriza a dispersão de 

valores que poderia razoavelmente ser atribuído à medição [60]. Quanto maior for a incerteza, menor 

será a confiança no resultado. 
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A primeira abordagem amplamente reconhecida da estimativa da incerteza foi o “Guide to Expression 

of Uncertainty in Measurement” que introduziu o conceito de incerteza, distinguindo-o do conceito de 

erro, estabelecendo regras gerais para a sua estimativa e descrevendo os passos envolvidos. Esta 

abordagem é denominada de “passo-a-passo” (bottom-up), na qual o procedimento é dissecado e são 

realizados cálculos incrementais de incerteza, resultando numa incerteza combinada quando 

adicionados [61]. Como tal, uma correta avaliação da incerteza associada a um método requer que o 

operador analise criteriosamente todas as possíveis fontes de incerteza. A maneira mais simples e 

prática de representar visualmente as fontes de incerteza inerentes a um método é através da 

construção de um Diagrama de Ishikawa, também conhecido como Diagrama de Causa e Efeito ou 

Diagrama de Espinhas. Em contexto laboratorial esta técnica é de extrema dificuldade de 

implementação devido à sua extensão e complexidade. Com a necessidade de uma abordagem mais 

simples, surgiu a “top-down” (Figura 2.13).  

 

Figura 2.13 - Método top-down 

A determinação da incerteza pode ser realizada de modo relativo ou absoluto, mas para uma 

combinação correta deve ser contabilizada na mesma dimensão. 

➢ Componentes principais da incerteza 

Esta abordagem envolve a combinação das duas componentes de incerteza principais que descrevem 

o desempenho do método. Estas duas componentes são: 

• A incerteza-padrão associada aos erros aleatórios 

Para que a incerteza associada a esta componente seja representativa da real variabilidade dos 

resultados dos ensaios, deve ser avaliada em condições de precisão intermédia [62]. A incerteza-

padrão absoluta associada à precisão é determinada pelo desvio-padrão da precisão intermédia (SI) 

através da seguinte igualdade: 

 𝑢 (precisão) =  𝑆𝐼 (2.26) 

 

 

Determinação das componentes de incerteza principais

Cálculo da incerteza-padrão combinada

Cálculo da incerteza expandida
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• A incerteza-padrão associada aos erros sistemáticos 

O erro sistemático pode ser estimado pela diferença entre o resultado de um material de referência e o 

valor de referência. Este material de referência pode ser um material de referência certificado (MRC), 

itens de ensaios interlaboratoriais, entre outros [62]. 

➢ Cálculo da incerteza-padrão combinada 

A determinação da incerteza-padrão combinada tem como base a lei da propagação das incertezas, 

em que as componentes anteriormente determinadas a partir dos dados de validação são combinadas 

de acordo com a expressão [61]: 

 𝑢𝑐 = √𝑢(precisão)2 + 𝑢(exatidão)2 (2.27) 

➢ Cálculo da incerteza expandida 

A incerteza expandida é obtida multiplicando a incerteza-padrão combinada com um fator de cobertura, 

ϕ: 

 𝑈 = 𝜙 ∗ 𝑢𝑐 (2.28) 

O fator de cobertura, ϕ é estimado através da determinação do número de graus de liberdade efetivos 

por intermédio da fórmula de Welch-Satterthwaite [61]: 

 
𝜈𝑒𝑓𝑓 =

𝑢𝑐
4

∑
𝑢𝑖
4

𝜈𝑖
𝑁
𝑖=1

 
(2.29) 

Os graus de liberdade efetivos podem ser aproximados pela seguinte expressão [61]: 

 
𝜈𝑒𝑓𝑓 ≈

1

2
[
∆𝑢(𝑥𝑖)

𝑢(𝑥𝑖)
]

−2

 (2.30) 

O parâmetro [
∆𝑢(𝑥𝑖)

𝑢(𝑥𝑖)
]
−2

 é determinado tendo em conta o número de observações. A tabela para o efeito 

encontra-se na Figura II.2 do Anexo II. Com o número de graus de liberdade efetivos da incerteza é 

possível determinar o fator de cobertura para um determinado intervalo de confiança (Figura II.1 do 

Anexo II). 

Robustez 

A robustez de um método avalia a sensibilidade que este apresenta face a pequenas perturbações, ou 

seja, mede a capacidade de permanecer inalterado face modificações deliberadas dos seus 

parâmetros. Um método diz-se robusto, se e só provar ser praticamente insensível às variações a que 

se encontra sujeito [55]. 

A forma mais eficaz de estudar a robustez de um método é através de um desenho de experiências, 

que para além de permitir avaliar a robustez do método, também determina a melhor combinação dos 

níveis dos fatores estudados. Este teste baseia-se na seleção de fatores suscetíveis de influenciarem 

o método e na realização de um determinado número de ensaios sobre uma amostra. Os ensaios 
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necessitam de ser realizados em replicado. Por norma, para o estudo da robustez, utilizam-se os 

desenhos de Youden. 

O procedimento para a avaliação da robustez do método é o seguinte [55]: 

1) Análise pormenorizada do método, através da experiência pessoal do operador e histórica, 

para a seleção de fatores (A, B, …) independentes entre si e capazes de influenciar os 

resultados; 

2) Fixação do valor alto e do valor baixo de cada fator, representados por 1 e -1; 

3) Elaboração do quadro de plano de ensaios (Tabela 2.8); 

Tabela 2.8 - Exemplo de um quadro plano de ensaios 

Ordem Padrão 
Fatores 

A B C=AB 

(1) - - + 

a + - 

b - + - 

ab + + + 

4) Tratamento dos resultados obtidos; 

5) Crítica aos valores obtidos. 

2.5 Modelação matemática 

Na modelação matemática de sistemas complexos, onde é extremamente difícil, ou mesmo impossível, 

estabelecer à-priori uma relação entre os parâmetros do sistema é aconselhável a aplicação de 

modelos de caixa preta. Neste modelos o processo apenas tem em consideração as relações entre as 

variáveis de entrada e de saída, ou seja, não considera os processos responsáveis pelas 

transformações entre ambas as variáveis. Estes modelos são frequentemente utilizados devido à sua 

relativa simplicidade matemática. No entanto apresentam algumas limitações, nomeadamente, a 

necessidade de um elevado número de ensaios para o seu desenvolvimento e a sua aplicação ser 

confinada ao intervalo dos dados experimentais utilizados no seu desenvolvimento [63]. De entre os 

modelos de caixa-preta destacam-se as regressões lineares e as redes neuronais artificiais. 

2.5.1 Pré-tratamento de dados 

Previamente à criação de qualquer modelo preditivo é fundamental implementar uma fase de pré-

tratamentos dos dados. Para esta fase, existem diversos métodos disponíveis na literatura, tais como  

a análise de correlação de variáveis, a análise dos componentes principais (PCA) e a análise de valores 

discrepantes. 

Análise de valores discrepantes 

Em qualquer conjunto de dados, geralmente existem observações que são significativamente diferentes 

das restantes. A estes observações dá-se o nome de observações discrepantes (outliers). Geralmente, 
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ao se ignorar a existência destes outliers pode levar a que a interpretação dos resultados provenientes 

de qualquer análise estatística seja prejudicada. Como tal, é aconselhável a aplicação de métodos 

estatísticos capazes de identificar estas observações. Alguns destes métodos são: 

➢ Teste de Grubbs 

Este teste, pressupondo a distribuição normalmente distribuída dos dados em causa, permite 

determinar se o valor máximo ou mínimo é um outlier. Como hipótese nula assume-se que o valor em 

causa não difere significativamente da média dos dados [64]. 

 
𝐺 =

𝑚𝑎𝑥|𝑥𝑖 − 𝑥̅|

𝑠
 (2.31) 

Em que 𝑥̅ representa a média amostral e s o desvio padrão amostral dos valores experimentais 

(incluindo o valor em causa, xi). 

O valor em causa apenas é excluído se o valor da estatística exceder o valor tabelado (valor crítico de 

Grubbs) para um determinado intervalo de confiança e n valores experimentais. (Figura I.1 do Anexo I) 

➢ Boxplot 

Um boxplot, ou diagrama de extremos e quartis ou ainda diagrama de caixa é uma ferramenta 

estatística que permite representar a variabilidade dos dados de uma dada variável por intermédio de 

quartis. A sua representação consiste na mediana (ou segundo quartil, Q2), no primeiro e terceiro quartil, 

que correspondem, respetivamente, ao valor da posição 25% e ao valor da posição 75% (Q1 e Q3, 

respetivamente), no limite superior e no limite inferior e nos outliers que, neste caso, representam-se 

por pontos acima do limite superior e/ou abaixo do limite inferior [65] (Figura 2.14). 

 

Figura 2.14 - Representação gráfica de um boxplot 
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O limite superior é determinado por: 

 Limite superior = Q
3
+1,5*IQR (2.32) 

E o limite inferior por: 

 Limite inferior = Q1-1,5*IQR (2.33) 

O termo IQR corresponde à distância interquartil, ou seja, a distância era o primeiro e o terceiro 

quartil. 

➢ Distância de Mahalanobis 

Este método permite a identificação de valores discrepantes através uma análise multivariável. Para 

cada amostra a distância de Mahalanobis, M é dada por [66]: 

 
𝑀(𝑥⃗𝑖) = √(𝑥⃗𝑖 − 𝑥⃗⃗)

′ 𝑐𝑜𝑣−1(𝑥⃗𝑖 − 𝑥⃗⃗) (2.34) 

Em que: 

𝑥⃗𝑖 =

(

 

𝑥𝑖1
𝑥𝑖2...
𝑥𝑖𝑁)

  vetor de dimensão N com valores da i-ésima observação individual 

𝑥⃗⃗ =

(

 
 
𝑥1
𝑥2...
𝑥𝑁)

 
 

 vetor de dimensão N com os valores médios de cada variável 

𝑐𝑜𝑣−1 = inverso da matriz de covariância, de dimensão N 

De seguida é necessário determinar o limite de superior de confiança (UCL, upper confidence limit) 

para um determinado nível de significância α. O UCL é determinado pela seguinte equação: 

 

UCL = √
(𝑛 − 1)2

𝑛
𝛽
[1−𝛼;

𝑝
2
;
𝑛−𝑝−1

2
]
 (2.35) 

Onde n corresponde ao número de observações, p ao número de variáveis e β é o valor correspondente 

para uma determinada distribuição Beta. As observações com distâncias de Mahalanobis superiores 

ao limite de superior de confiança são considerados outliers (Figura 2.15). 
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Figura 2.15 - Exemplo de um gráfico com a distância de Mahalanobis 

Adaptado de: [67] 

Análise de correlação de variáveis 

A correlação entre duas variáveis mede o grau de concordância relativamente aos valores de cada 

variável. Existem algumas abordagens para medir esta correlação entre duas variáveis, mas a mais 

comum é a utilização do coeficiente de correlação de Pearson (r). Este coeficiente indica a relação 

linear entre duas variáveis, x e y. É expresso pela seguinte equação [68]: 

 
𝑟 =

∑ (𝑥𝑖 − 𝑥̅)(𝑦𝑖 − 𝑦̅)
𝑛
𝑖=1

√∑ (𝑥𝑖 −
𝑛
𝑖=1 𝑥̅)2∑ (𝑦𝑖 − 𝑦̅)

2𝑛
𝑖=1

 (36) 

A interpretação do coeficiente de correlação entre duas variáveis encontra-se na Tabela 2.9. 

Tabela 2.9 - Interpretação do coeficiente de correlação 
Adaptado de [68]: 

Coeficiente de correlação Interpretação 

0,9 < r ≤ 1 (-0,9 < r ≤ -1) Correlação positiva (negativa) muito forte 

0,7 < r ≤ 0,9 (-0,7 < r ≤ -0,9) Correlação positiva (negativa) forte 

0,5 < r ≤ 0,7 (-0,5 < r ≤ -0,7) Correlação positiva (negativa) moderada 

0,15 < r ≤ 0,5 (-0,15 < r ≤ -0,5) Correlação positiva (negativa) fraca 

0 < r ≤ 0,15 (0 < r ≤ -0,15) Correlação positiva (negativa) desprezável 

Análise de Componentes Principais 

A análise de componentes principais é uma técnica de análise exploratória multivariável capaz de 

reduzir uma matriz de dados 𝑋(𝐴 ∗ 𝑁) (Figura 2.16) para um número menor de variáveis denominadas 

de componentes principais (PCs), que representam a maioria da informação presente nas variáveis 
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originais e que são combinações lineares das variáveis originais. O primeiro componente principal 

contém o máximo possível da variabilidade de todas as variáveis originais. O segundo componente 

principal é ortogonal ao primeiro. Cada sucessivo componente principal explica o máximo da 

variabilidade restante até que todos os componentes principais tenham sido determinados [69]. 

 

Figura 2.16 - Matriz de dados 𝑋 

Qualquer matriz 𝑋 pode ser decomposta pela seguinte expressão:  

 𝑋 = 𝑇 ∗ 𝑃𝑇 (2.37) 

Onde 𝑇 e 𝑃 representam a matriz dos scores e dos loadings respetivamente. A matriz dos scores 

permite a visualização de clusters (aglomerados) e tendências nas amostras, ou seja, amostras que 

estão perto umas das outras são semelhantes. A matriz dos loadings permite observar a correlação 

entre as diferentes variáveis. Variáveis que estão perto apresentam uma elevada correlação, enquanto 

variáveis no lado oposto apresentam correlação negativa [69].  

A matriz dos scores é dada por: 

 T=X * Vetores próprios (2.38) 

A matriz dos loadings é obtida através da seguinte equação: 

 
P=Vetor próprio

j
*√Valor próprio

j
 (2.39) 

Para a aplicação da análise de componentes principais executam-se os seguintes passos: 

• Normalização das variáveis originais; 

• Construção da matriz de covariância; 

• Determinação dos valores e vetores próprios da matriz de covariância; 

• Determinação da matriz dos scores e dos loadings; 

• Determinação do número de componentes principais; 

• Construção e interpretação dos gráficos dos scores e dos loadings. 

De modo a reduzir a dimensão dos dados originais, é necessário selecionar o número de componentes 

principais mais relevantes, ou seja, os que explicam a maior parte da variância dos dados originais. 

Estão disponíveis alguns métodos para a determinação do número de componentes principais. Um 

deles é a regra de Kaiser que exclui os componentes principais com valores próprios inferiores a 1. 
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Outro é a regra de Cattell, que consiste na localização da mudança de comportamento (um ‘cotovelo’) 

no chamado scree plot, fixando o número de componentes correspondente a esse exato ponto [70]. A 

Figura 2.17 mostra a comparação gráfica entre as duas regras. 

 

Figura 2.17 - Ilustração da Regra de Kaiser e da Regra de Cattell 

Adaptado de: [71] 

Os dois métodos anteriormente mencionados podem originar diferentes números de componentes 

principais. Como tal, um outro método alternativo é o de adotar um limite para a variação explicada 

acumulada. 

2.5.2 Regressão linear múltipla 

Como a determinação da resistência mecânica à compressão a 28 dias é um processo demorado, 

diversos investigadores, ao longo dos anos, dedicaram-se ao desenvolvimento de modelos preditivos. 

Inicialmente, foram desenvolvidos tendo única e exclusivamente em consideração a composição do 

clínquer utilizando, para o efeito, regressões lineares múltiplas. Com a evolução da compreensão dos 

parâmetros influentes na previsão da resistência de cimentos, surgiram modelos mais complexos que, 

para além da composição do clínquer, utilizam outros parâmetros, como a finura do cimento, a 

granulometria, o teor de álcalis, entre outros. Alguns exemplos de regressões lineares múltiplas estão 

apresentados na Tabela 2.10. 
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Tabela 2.10 - Exemplos de modelos preditivos 

Referência Equação Métricas 

[72] σ28=6,98+0,32C3S-2,07C3A+0,05(2C3A+C4AF) (2.40) 
 

R2=0,18 

RMSE=2,94MPa 

[73] 

σ28=0,14+0,87C3S+0,10C2S-0,09C3A-0,42C4AF (2.41) 
 

R2=0,35 

RMSE=4,06MPa 

σ28=0,01+0,86C3S+0,90C2S-0,05C3A-0,38C4AF+0,37SA (2.42) 
 

R2=0,39 

RMSE=3,95MPa 

[74] 

σ28 = 35 + 0,64C3S − 0,87C3A − 0,018SA (2.43) 
 

R2=0,61 

RMSE=3,70MPa 

σ28=-83+0,32C3S+1,2(C3S+C2S)+1,14C3A+0,49SA (2.44) 
 

R2=0,68 

RMSE=3,10MPa 

SA=superfície específica (Blaine) 
R2=coeficiente de determinação 

RMSE= Root mean squared error 

Numa regressão linear múltipla são consideradas duas ou mais variáveis independentes. Este modelo 

é definido da seguinte forma: 

 𝑦
𝑖
= 𝛽

0
+ 𝛽

1
𝑋1𝑖 + 𝛽2𝑋2𝑖 + ⋯+ 𝛽

𝑞
𝑋𝑖𝑞 + 𝜀𝑖, 𝑖 = 1,2, … , 𝑛 (2.45) 

Em que 𝑦
𝑖
 representa o valor da variável dependente na i-ésima observação, 𝑋1𝑖, 𝑋2𝑖, … , 𝑋𝑖𝑝 são as i-

ésimas observações das p variáveis independentes, 𝛽
0
, 𝛽

1
, 𝛽

2
, … , 𝛽

𝑞
representam os coeficientes de 

regressão e 𝜀𝑖 correspondem aos erros aleatórios. 

Pode também ser definido sob a forma matricial: 

 𝑌 = 𝑋𝛽 + 𝜀 (2.46) 

Onde: 

𝑌 = [

𝑦1
𝑦2...
𝑦𝑛

]                             𝑋 = [

𝑥11
𝑥12

⋯
𝑥1𝑞
𝑥2𝑞

⋮ ⋱ ⋮
𝑥𝑛1 ⋯ 𝑥𝑛𝑞

]                                     𝛽 =

[
 
 
 
𝛽0
𝛽1...
𝛽𝑞]
 
 
 

                                    𝜀 = [

𝜀1
𝜀2...
𝜀𝑛

] 

Para definir o modelo pressupõe-se que [75]: 

• A relação entre Y e X é linear 

• Existe independência nos erros e estes têm média nula 

• Os erros possuem variância constante 

• Os erros são normalmente distribuídos 

A determinação dos coeficientes 𝛽
0
, 𝛽

1
, 𝛽

2
, … , 𝛽

𝑞
 é efetuada pelo método dos mínimos quadrados. Este 

método consiste na obtenção dos estimadores dos coeficientes (𝛽̂0, 𝛽̂1, 𝛽̂2, … , 𝛽̂𝑞) que minimizam a soma 

dos quadrados entre a diferença entre o valor obtido no modelo com o valor experimental, ou seja, os 

resíduos [75]. De acordo com este método os coeficientes β são determinados pela seguinte equação: 
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 𝛽̂ = (𝑋′𝑋)−1𝑋′𝑌 (2.47) 

Onde 𝑋′ representa a matriz transposta de X e 𝑋−1 a matriz inversa. 

2.5.3 Redes neuronais artificiais 

As redes neuronais artificiais são utilizadas para a modelação computacional de problemas complexos. 

São definidas como sendo estruturas constituídas por unidades processuais simples (neurónios 

artificiais ou nodos) com capacidade de aprendizagem e de resolução de problemas complexos. Foram 

inspiradas no funcionamento do cérebro humano e consistem no desenvolvimento de algoritmos 

matemáticos, que permitem simular o modo como o cérebro humano aprende e processa informação 

[76]. 

Comparando as redes artificias com as biológicas observa-se que as conexões entre os nodos 

representam os axónios e as dendrites, os pesos das ligações são as sinapses e a função de ativação 

representa a atividade da célula [76]. A Figura 2.18 representa a analogia entre uma rede neuronal 

biológica com sinais de intensidade x e forças sinápticas w e uma rede neuronal artificial. 

 

Figura 2.18 - Analogia entre uma rede neuronal biológica e artificial 
Adaptado de: [76] 

Matematicamente, representa-se o output de um neurónio da seguinte forma [77]: 

 𝑦 = 𝜑(∑𝑤𝑖𝑥𝑖 + 𝑏𝑗
𝑖

) (2.48) 

Onde 𝑦 representa o output do neurónio, ou seja, o valor da função 𝜑 correspondente aos valores dos 

inputs 𝑥𝑖, 𝑤𝑖 corresponde aos pesos das ligações e 𝑏𝑗 é designado como bias. Este último termo, pode 
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estar ou não presente, dependendo do tipo de função de ativação utilizada. Pode ser definido como o 

peso de ligação associado a um input adicional de valor 1, o que permite outputs não nulos. 

Das redes neuronais destacam-se a sua capacidade de resolver problemas não-lineares, a sua 

robustez e a sua capacidade de processar informação imprecisa [76]. Por outro lado, a sua principal 

desvantagem é o overfitting, ou seja, o modelo ajusta-se perfeitamente aos dados utilizados na fase de 

treino e de validação, mas não para a fase de teste [78]. Um exemplo do overfitting é o da Figura 2.19, 

em que a resposta da rede neuronal ajusta-se na perfeição à fase de treino. A linha a preto e os círculos 

representam, respetivamente, a função resposta da rede neuronal na fase de teste e os pontos dessa 

função. A linha azul representa uma função teórica de resposta da rede neuronal na fase de teste que 

não apresenta overfitting. 

 

Figura 2.19 - Exemplificação do overfitting numa rede neuronal 
Adaptado de: [78] 

. Algumas das formas de reduzir este fenómeno são [79]: 

• Aumentar o número de dados utilizados na fase de treino; 

• Reduzir a complexidade da rede neuronal, ou seja, por exemplo reduzir o número de camadas 

ocultas e/ou o número de nodos nas mesmas; 

• Aplicação da técnica de regularization. 

A ideia principal deste último método, é o de penalizar o modelo por ser demasiado complexo ou por 

utilizar pesos de ligação demasiado elevados. A sua aplicação consiste em adicionar um termo 

adicional, 𝜉𝐹(𝑤𝑖), a um dada função de erro teórica (E), em que 𝜉 representa o parâmetro de 

penalização e F uma função de penalização [80]. Dentro da regularization existem três tipos de 

penalização: L1 regulatization, L2 regularization e weight decay (Tabela 2.11). É aconselhável a 

utilização da L1 regularization quando existe um grande número de variáveis independentes [81]. 
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Tabela 2.11 - Diferentes tipos de regularization e respetiva função de penalização 

Regularization Função de penalização 

L1 ∑|𝑤𝑖| 

L2 ∑(𝑤𝑖)
2 

Weight decay ∑
(𝑤𝑖)

2

1 + (𝑤𝑖)
2
 

Funções de ativação 

A função de ativação de uma dada rede neuronal pode ser linear ou não-linear. Entre as diversas 

funções de ativação destacam-se a função threshold, linear, sigmoidal, tangente hiperbólica e 

gaussiana [78]. Duas das funções de ativação mais utilizadas em redes neuronais é a sigmoidal que 

toma valores entre 0 e 1 e a tangente hiperbólica que toma valores entre -1 e 1. A Tabela 2.12 mostra 

o output da rede neuronal para cada tipo de função de ativação. 

Tabela 2.12 - Diferentes tipos de funções de ativação 
Adaptado de: [78] 

Tipo de função de ativação Output 

Threshold 

𝑦 = 0   𝑠𝑒 (∑𝑤𝑖𝑥𝑖 + 𝑏𝑗)

𝑖

< 0 

𝑦 = 1   𝑠𝑒 (∑𝑤𝑖𝑥𝑖 + 𝑏𝑗) ≥ 0

𝑖

 

Linear 𝑦 = (∑𝑤𝑖𝑥𝑖 + 𝑏𝑗)

𝑖

 

Sigmoidal 𝑦 =
1

1 + 𝑒−∑ 𝑤𝑖𝑥𝑖+𝑏𝑗)𝑖
 

Tangente hiperbólica 𝑦 =
𝑒(∑ 𝑤𝑖𝑥𝑖+𝑏𝑗)𝑖 − 𝑒−(∑ 𝑤𝑖𝑥𝑖+𝑏𝑗)𝑖

𝑒(∑ 𝑤𝑖𝑥𝑖+𝑏𝑗)𝑖 + 𝑒−(∑ 𝑤𝑖𝑥𝑖+𝑏𝑗)𝑖
 

Gaussiana 𝑦 = 𝑒−(∑ 𝑤𝑖𝑥𝑖+𝑏𝑗)
2

𝑖  
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Arquitetura da rede neuronal 

As redes neuronais artificias podem ser definidas com diferentes graus de complexidade. De uma forma 

geral, são constituídas por camadas (layers) de nodos (neurónios): uma input layer, uma ou mais hidden 

layers (camadas ocultas) e uma output layer. O número de nodos na hidden layer podem variar de 1 a 

n+1 onde n, neste caso, representa o número de variáveis input [82]. A arquitetura de uma dada rede 

neuronal é definida pela maneira como os nodos estão arranjados nas layers e pelas suas conexões. 

As redes neuronais artificias são agrupadas em duas categorias [83]:  

• Feedforward: a informação circula desde os nodos da input layer para os nodos da hidden layer 

e, de seguida, para os da output layer, ou seja, a informação circula numa única direção. 

• Feedback: os sinais de saída de alguns nodos são alimentados de volta aos mesmos nodos, 

ou aos nodos da camada seguinte. Isto permite um fluxo de informação em ambos os sentidos, 

tornando estas redes neuronais dinâmicas. 

A Figura 2.20 exemplifica uma rede neuronal feedforward em que a input layer contém 4 nodos, um 

para cada input. A camada intermédia é a única hidden layer desta rede e é composta por 2 nodos. Os 

nodos de uma determinada camada apenas estão ligados aos nodos da camada seguinte, ou seja, a 

informação circula numa única direção. 

 

Figura 2.20 - Exemplo de uma rede neuronal feedforward 

Aprendizagem 

Após a arquitetura da rede neuronal ter sido definida, a etapa seguinte passa pela estimativa dos 

parâmetros “w” e “b” capazes de determinar as previsões com o menor erro possível. Este processo é 

denominado de aprendizagem da rede neuronal. Dos diferentes métodos de aprendizagem destaca-se 

a aprendizagem supervisionada [84]. Este método consiste na propagação do sinal de cada nodo até 

se obter o output na cama de saída. De seguida, esta resposta é comparada com o valor real e uma 

determinada função de erro é calculada. Por fim, é implementado o algoritmo de backpropagation que 
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minimiza a função de erro através do ajuste dos parâmetros “w” e “b”, produzindo a melhor solução 

possível. Este algoritmo consiste em encontrar os valores dos parâmetros que minimizem uma 

determinada função de erro (E) através do método gradient descendent [85]. Este método consiste em 

alterar os parâmetros de forma proporcional ao simétrico da derivada da função de erro: 

 
Δ𝑤𝑚 = −𝜃

𝜕𝐸

𝜕𝑤𝑚
 (2.49) 

Onde θ é a taxa de aprendizagem que limita a dimensão das alterações a efetuar nos parâmetros. Se 

a taxa for pequena, a aprendizagem da rede é lenta e a sua convergência para uma solução ótima é 

demorada. 

Trabalhos anteriores 

Nos últimos anos, diversos estudos foram publicados em que redes neuronais artificias foram utilizadas 

para prever a resistência mecânica à compressão de cimentos. Onal et al [86] concluíram que existe 

uma boa relação entre as propriedades microestruturais do cimento (tamanho dos poros, rácio de poros 

hidratados e não hidratados, etc), e a sua resistência, tendo obtido um coeficiente de determinação (R2) 

entre a resistência mecânica à compressão observada e a prevista de 0,997. Por sua vez, Zhou, et al 

[87] concluíram que, utilizando como input a resistência à compressão a 3 dias e o teor de SiO2, Al2O3, 

MgO, SO3, CaO, Fe2O3, C3S, C2S, C3A e C4AF, e quatro neurónios numa única hidden layer, a 

previsão da resistência foi bastante satisfatória com um desvio absoluto médio de 0,91 MPa. Gaidhane 

et al [82], por sua vez, elaboraram uma rede neuronal artificial com 16 nodos na camada de input 

(Blaine, resíduo 45, C3S, C2S, C3A, etc) e 8 neurónios numa única hidden layer capaz de prever a 

resistência à compressão a 28 dias com um desvio quadrático médio de 0,35 MPa. Outros autores [88], 

construíram uma rede neuronal com quatro neurónios como input (C3S, SO3, teor de álcalis e Blaine) 

e quatro neurónios numa única hidden layer que previu a resistência com desvio quadrático médio de 

1,70 MPa.  

2.5.4 Validação do modelo  

Índices de desempenho 

A análise da performance de modelos e a comparação da qualidade entre modelos apenas é possível 

através dos índices de desempenho. Os mais utilizados são [89]: 

• O erro/desvio médio (ME, mean error) 

 
ME =

1

𝑁
∑𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖

𝑁

𝑖=1

 (2.50) 

• O erro/desvio absoluto médio (MAE, mean absolute error) 

 
MAE =

1

𝑁
∑|𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖|

𝑁

𝑖=1

 (2.51) 
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• O erro/desvio quadrático médio (MSE, mean squared error) 

 
MSE =

1

𝑁
∑(𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖)

2

𝑁

𝑖=1

 (2.52) 

• O erro/desvio percentual médio (MAE, mean percentual error) 

 
MAE =

1

𝑁
∑

𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖
𝑦𝑖

∗ 100

𝑁

𝑖=1

 (2.53) 

• O erro/desvio absoluto percentual médio (MAPE, mean absolute percentual error) 

 
MAPE =

1

𝑁
∑|

𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖
𝑦𝑖

∗ 100|

𝑁

𝑖=1

 (2.54) 

• A raiz do erro/desvio médio quadrático (RMSE, root mean squared error) 

 

RMSE=√
1

N
∑(𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖)

2

N

i=1

 (2.55) 

Onde N representa o número de observações, 𝑦𝑖 o valor observado para a i-ésima observação e o ŷi o 

valor previsto. Apesar de todos estes índices de desempenho serem úteis na avaliação da qualidade 

de modelos distintos, não avaliam se o desempenho de um determinado modelo é razoável. Por 

exemplo, para alguns problemas um MAE=15% pode significar uma boa performance do modelo, 

enquanto noutros pode indicar uma péssima performance. Como tal, define-se o coeficiente de 

determinação (R2) que descreve a percentagem da variação na resposta que é explicada pelo modelo 

e varia de 0 a 1. 

 

𝑅2 =

1
𝑁
∑ (𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖)

2𝑁
𝑖=1

1
𝑁
∑ (𝑦𝑖)

2𝑁
𝑖=1

 (2.56) 

O procedimento geral da validação de um modelo consiste na partição dos dados em dois 

subconjuntos: o de treino e o de teste. O subconjunto de treino tem como objetivo a criação do modelo, 

e como tal, deve de constituir uma amostra representativa do problema estudado. O subconjunto de 

teste avalia a qualidade do modelo criado anteriormente quando neste são inseridos novos dados. O 

subconjunto de treino é ainda dividido num outro subconjunto: o de validação. Este subconjunto é 

especialmente essencial para as redes neuronais artificiais, porque, dependendo dos resultados neste 

subconjunto, os parâmetros da rede neuronal (número de camadas ocultas, número de nodos na 

camada oculta, etc) são alterados de modo a se obter o modelo com melhores métricas nesta fase. 

Este processo pode ser ilustrado segundo a Figura 2.21. 
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Figura 2.21 - Divisão do conjunto de dados nos subconjuntos 

A divisão do subconjunto de treino é realizada aleatoriamente, mas o seu tamanho depende, 

essencialmente, do tamanho do conjunto de dados e do problema em questão. Caso a amostragem 

seja reduzida é possível realizar diferentes partições no mesmo conjunto de dados resultando em 

diferentes subconjuntos de treino e de validação. Este método tem o nome de k-fold cross validation e 

proporciona uma estimativa mais realista do erro do modelo [90]. O conjunto de dados D é dividido em 

K partições aproximadamente iguais em que cada partição é denominada de fold. O modelo é treinado 

em K-1 folds e o fold restante é utilizado para a validação. Este processo é repetido K vezes, de modo 

que cada fold seja usado para a validação uma vez. Por norma, os valores recomendados para K são 

5 ou 10. Um exemplo deste processo está ilustrado na Figura 2.22. 

 

Figura 2.22 - Exemplificação do K-fold cross-validation, com K=5 
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Um outro método é o leave-one-out cross validation. É um caso especial do K-fold para K igual ao 

número amostras, ou seja, a cada iteração, o subconjunto de validação corresponde a uma única 

observação e o modelo é criado com as observações restantes. Este método origina uma elevada 

variabilidade entre os modelos criados, mas permite que o tamanho do subconjunto de treino seja 

maximizado, o que é útil para amostragens de menores dimensões. A sua utilização em conjuntos de 

dados de maiores dimensões tem um elevado custo computacional [91]. 

2.5.5 Análise de resíduos 

Após a validação de um modelo é ainda necessário proceder à avaliação da sua adequabilidade. Esta 

avaliação é realizada através de uma análise de resíduos. Por definição um resíduo é a diferença entre 

o valor real e o valor previsto pelo modelo e, para uma dada observação i, é dado por: 

 𝑒𝑖 = 𝑦𝑖 − 𝑦̂𝑖 (2.57) 

A verificação de cada uma das condições necessárias pode ser realizada de duas maneiras: através 

de métodos gráficos ou por testes estatísticos. É fundamental que os resíduos cumpram o requisito da 

normalidade, da homoscedasticidade (variância constante) e da independência. 

Normalidade 

Esta condição pode ser verificada pela construção de um gráfico de probabilidade normal que deve de 

seguir, aproximadamente, uma linha reta. Neste gráfico, o eixo horizontal é constituído pelos resíduos 

ordenados por ordem crescente e o eixo vertical pelos valores de Z (variável normal padrão) [58]. Para 

tal, é necessário calcular a frequência acumulada observada (F). Seja i o i-ésimo resíduo ordenado em 

ordem crescente de uma amostra de tamanho n. Então a frequência acumulada observada é dada por: 

 
𝐹 (𝑖) =

𝑖 − 0,5

𝑛
 (2.58) 

Associado ao i-ésimo resíduo existe o valor de Z, dado por: 

 
𝑍 = 𝐹−1(

𝑖 − 0,5

𝑛
) (2.59) 

Apesar deste método gráfico ser prático e objetivo é aconselhável a utilização de testes estatísticos 

como é o caso do teste de Kolmogorov-Smirnov. Este teste consiste na verificação do ajuste entre a 

função distribuição empírica 𝐹𝑛(𝑥), definida por 𝐹𝑛(𝑥) = 𝑃(𝑋 ≤ 𝑥), e a função distribuição teórica 𝐹0(𝑥) 

[92]. 

A hipótese nula e alternativa são formuladas da seguinte forma: 

 𝐻0: 𝐹(𝑥) = 𝐹0(𝑥) 

𝐻1: 𝐹(𝑥) ≠ 𝐹0(𝑥) 
(2.60) 

De seguida os resíduos são colocados em ordem crescente e são determinados os valores de 𝐹𝑛 (𝑥), 

𝐹0(𝑥) e |𝐹𝑛(𝑥) − 𝐹0(𝑥)| para cada resíduo. Para simplificar é construída a Tabela 2.13, em que os 

resíduos são designados por 𝑥(𝑖): 
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Tabela 2.13 - Tabela para aplicação do teste Kolmogorov-Smirnov 

i X 𝑭𝒏(x) Z F0(x) |𝑭𝒏(x)-F0(x)| 

1 x(1) P(X≤x(1)) 𝑧1 =
𝑥(1) − 𝜇

𝜎
 P(Z≤z1) |0-F0(x(1)) 

2 x(2) P(X≤x(2)) 𝑧2 =
𝑥(2) − 𝜇

𝜎
 P(Z≤z2) |𝐹𝑛(x(1))-F0(x(1)) 

... … … … … … 

n x(n) P(X≤x(n)) 𝑧𝑛 =
𝑥(n) − 𝜇

𝜎
 P(Z≤zn) |𝐹𝑛(x(n))-F0(x(n)) 

A estatística de teste, KS, é definida por: 

 KS = 𝑚á𝑥|𝐹𝑛(𝑥) − 𝐹0(𝑥)| (2.61) 

O valor de KS é comparado com o valor crítico (𝐾𝑆𝑐𝑟𝑖𝑡), depois do nível de significância α ser definido. 

Rejeita-se a hipótese nula se 𝐾𝑆 > 𝐾𝑆𝑐𝑟𝑖𝑡, ou seja, a distribuição não é normalmente distribuída. 

Uma outra opção é o teste de Shapiro-Wilk. Este teste é particularmente útil para amostras de 

tamanho inferior a 50 [93]. A hipótese nula e alternativa são análogas ao teste de Kolmogorov-Smirnov. 

Para a sua realização, é necessário a organização dos resíduos por ordem crescente e o cálculo de: 

 

𝑏 =

{
 
 

 
 

∑𝑎𝑛−𝑖+1 ∗ (𝑒𝑛−1+1 − 𝑒𝑖) se n é par

𝑛/2

𝑖=1

∑ 𝑎𝑛−𝑖+1 ∗ (𝑒𝑛−1+1 − 𝑒𝑖) se n é impar

(𝑛+1)/2

𝑖=1

 (2.62) 

Os valores de “a” são obtidos através da Figura I.4 do Anexo I. O valor da estatística de teste de 

Shapiro-Wilk, SW é dada por: 

 
SW =

𝑏2

∑ (𝑒𝑖 − 𝑒)
2𝑛

𝑖=1

 (2.63) 

O valor da estatística de teste, SW, é comparado com o valor crítico (SWc) disponível na Figura I.5 do 

Anexo I para um determinado nível de significância. A hipótese nula é rejeitada caso SW>SWc, ou seja, 

a distribuição não é normalmente distribuída. 

Homoscedasticidade 

Os resíduos devem ser homoscedasticidade, ou seja, variância constante. Esta condição é verificada 

através da construção e análise de um residual scatterplot (resíduos vs valores previstos). Para o 

cumprimento deste requisito os pontos devem estar dispostos aleatoriamente, ou seja, não se deve 

observar nenhum padrão [58]. Um exemplo é o da Figura 2.23 em que é possível observar um modelo 

com homoscedasticidade (esquerda) e um modelo com heteroscedasticidade (direita). 
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Figura 2.23 - Residual scatterplot de dois modelos preditivos 
Adaptado de [94] 

Independência 

A verificação desta condição consiste na construção gráfica dos resíduos na ordem pela qual os 

ensaios foram realizados. Os resíduos devem dispor-se de forma aleatória não demonstrando qualquer 

tendência [58]. É aconselhável a utilização do teste de Durbin-Watson [95]. 

A hipótese nula e alternativa são: 

 H0:não existe correlação entre os resíduos 

H1:existe correlação entre os resíduos 
(2.64) 

Os resíduos são colocados em ordem crescente e é determinada a estatística de teste, DW: 

 
𝐷𝑊 =

∑ (𝑒𝑖 − 𝑒𝑖−1)
2𝑁

𝑖=1

∑ 𝑒𝑖
2𝑁

𝑖=1

 (2.65) 

O valor da estatística é comparado com o limite superior e inferior crítico (𝐷𝑊𝑈 e 𝐷𝑊𝐿) disponíveis na 

Figura I.6 do Anexo I para um determinado nível de significância α. Rejeita-se a hipótese nula caso 

𝐷𝑊𝐿 > 𝐷𝑊 ou 𝐷𝑊 > 𝐷𝑊𝑈 , ou seja, existe correlação entre os resíduos. 
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3 Materiais e Métodos 

Este capítulo apresenta os materiais utilizados para a realização dos ensaios laboratoriais, o seu 

procedimento experimental e a metodologia utilizada no desenvolvimento e validação do método 

interno e na modelação matemática. 

3.1 Ensaios laboratoriais 

3.1.1 Procedimento experimental 

A previsão da resistência mecânica à compressão a 28 dias, através da medição da condutividade 

aparente, consistiu na utilização do modelo CemTest do fabricante CST Instruments. Após a medição 

da condutividade, é necessária a introdução de alguns parâmetros no equipamento, tais como: 

• Massa volúmica, determinada com base na especificação LNEC E 64 

• Blaine, determinado segundo a norma NP EN 196-6 

• Percentagem de adições minerais 

• Tipologia das adições minerais 

• Razão água/cimento, tendo em conta a norma NP EN 196-1 

O ensaio consiste na medição da condutividade aparente de uma solução água/cimento 3% após a 

agitação de 15 g de cimento em 500 mL de água destilada. O fluxograma da Figura 3.1 mostra as 

etapas necessárias. 

 

Figura 3.1 - Fluxograma das etapas do ensaio laboratorial 

3.1.2 Materiais e Equipamento 

Os materiais utilizados no presente trabalho foram fornecidos pela SECIL, o que incluiu uma placa de 

agitação, uma balança digital e os equipamentos de previsão de resistências (Equipamento 1 e 

Equipamento 2). A especificação dos materiais encontra-se na Tabela 3.1. 

Preparar solução 3% água/cimento

Agitar a solução a uma determinada velocidade e durante um 
determinado intervalo de tempo

Inserir a sonda na solução e esperar um determinado intervalo de 
tempo

Medir a condutividade aparente da solução

Inserir os parâmetros no equipamento
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Tabela 3.1 - Especificação dos materiais utilizados 

Material Fabricante Modelo 
Número de 

série 

Balança digital KERN ABS120-4 WB0400074 

Placa de agitação IKA LABORTECHNIK RCT basic 874359 

 Equipamento 1 CST Instruments CemTest cem0017 

 Equipamento 2 CST Instruments ConcTest Co007 

3.1.3 Amostras 

Para a validação do método interno foram utilizadas duas amostras, consideradas como amostras-

padrão de cimentos CEM I 52,5R: uma da fábrica A (12 de agosto de 2021), e uma da fábrica B (5 de 

abril de 2021). Para a previsão de resistências foram estudados cimentos CEM I 42,5R, CEM I 52,5R, 

CEM II/A-L 42,5R e CEM II/B-L 32,5N da fábrica A e cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da B. 

O número de amostras utilizadas para cada tipo de cimento e o período temporal abrangido pelo estudo 

encontra-se na Tabela 3.2. 

Tabela 3.2 - Número de amostras estudadas e o seu período temporal (por fábrica) 

Cimento  Fábrica Número de amostras Período temporal 

CEM I 42,5R A 79 maio 2020 a agosto 2021 

CEM I 52,5R A 109 maio 2020 a setembro 2021 

CEM II/A-L 42,5R A 118 maio 2020 a setembro 2021 

CEM II/B-L 32,5RN A 54 maio 2020 a agosto 2021 

CEM I 52,5R B 19 fevereiro 2021 a agosto 2021 

CEM II/A-L 42,5R B 10 março 2021 a agosto 2021 

3.2 Desenvolvimento e validação de métodos internos 

Neste trabalho, o desenvolvimento do método interno apenas consistiu na determinação dos 

parâmetros críticos das variáveis “Resistência mecânica à compressão a 28 dias” e “Condutividade 

aparente”. Para tal, aplicou-se um desenho de experiências fracionado. Para cumprir o pressuposto da 

aleatoriedade, a ordem de realização dos ensaios foi atribuída pela versão free trial do software JMP 

®. 

O método em questão consiste num método inovador para o qual não existe qualquer norma de ensaio 

correspondente. Apesar disto não necessitará da avaliação de todos os parâmetros. Apenas serão 

abordadas a precisão (repetibilidade, precisão intermédia, reprodutibilidade), a estimativa da incerteza 

e a robustez. O método interno é considerado validado se todos os seus parâmetros estiverem de 

acordo com os pré-requisitos estabelecidos. Para a precisão, foi necessário analisar a ocorrência de 

outliers, aplicando o teste de Grubbs. O procedimento para avaliar cada um destes parâmetros está 

presente na Tabela 3.3.  
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Tabela 3.3 - Procedimento de cada parâmetro da validação de métodos internos 

Parâmetro Procedimento 

Repetibilidade 

Realização de 10 réplicas de cada amostra padrão em condições de 

repetibilidade e determinação do desvio-padrão da repetibilidade e do 

coeficiente de variação (CV): 

 C𝑉𝑟 =
sr
x

 (3.1) 

𝑠r = desvio padrão amostral da repetibilidade 

𝑥 = média amostral 

Precisão 

intermédia 

Realização de 10 réplicas de cada amostra padrão em três dias distintos, em 

condições de repetibilidade, utilizando para tal uma ANOVA de efeito único. A 

dispersão interna traduz os erros aleatórios, enquanto o fator em estudo 

(diferentes dias) permite estudar a precisão intermédia. O desvio padrão 

amostral associado aos erros aleatórios é dado por: 

 Sr= √MSW (3.2) 

MSw = desvio quadrático médio dos erros aleatórios 

A contribuição para a variação total do fator dias (Sd) é obtida de: 

 

Sd=√
MSd-MSW

n
 (3.3) 

O desvio padrão da precisão intermédia é determinado através da expressão: 

 
SI=√Sr

2+Sd
2 (3.4) 

O CV é determinado de forma análoga ao da repetibilidade 

Reprodutibilidade 

Realização de 10 réplicas de cada amostra-padrão utilizando dois 

equipamentos distintos, utilizando para tal uma ANOVA de efeito único. O 

desvio-padrão da reprodutibilidade (SR) é obtido através de: 

 
SR=√Sequipamento

2 +Sr
2 (3.5) 

Onde Sequipamento
2  representa a variância amostral associada aos diferentes 

equipamentos. O CV da reprodutibilidade é determinado de forma análoga ao 

da repetibilidade e da precisão intermédia 

Estimativa da 

incerteza 

Determinada através do método top-down a partir dos dados da precisão 

intermédia. Como não foi possível a determinação da componente 

sistemática devido à inexistência de um material de referência certificado 

(MRC), a incerteza-padrão combinada é simplificada para: 

 uc=√u(precisão)
2+u(exatidão)2=√u(precisão)2=u(precisão) (3.6) 

 

Robustez Avaliada através do método de Youden com 3 fatores 
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Para a variável resposta “Resistência mecânica à compressão a 28 dias” como critério de aceitação da 

repetibilidade, da precisão intermédia e da reprodutibilidade considerou-se como base o valor proposto, 

sob a forma de coeficiente de variação, pela norma NP EN 196-1 (Tabela 3.4). 

Tabela 3.4 - Critério de aceitação dos parâmetros da precisão 

Parâmetro Critério de aceitação (coeficiente de variação) 

Repetibilidade 2% 

Precisão intermédia 3,5% 

Reprodutibilidade 4% 

Relativamente à variável “Condutividade aparente” não foi aplicado nenhum critério de aceitação para 

a repetibilidade, a precisão intermédia e a reprodutibilidade. 

3.3 Previsão de resistências  

No presente trabalho a previsão de resistências à compressão a 28 dias de cimentos consistiu na 

utilização do método interno desenvolvido e no desenvolvimento de modelos lineares e não-lineares. 

Avaliou-se, para ambas estratégias, se a previsão das resistências de cimentos de ambas as fábricas 

cumpriram o pré-requisito estabelecido de um desvio absoluto médio (MAE, medium absoluto error) 

inferior a 3 MPa. 

3.3.1 Modelação matemática 

O processo de modelação matemática deste trabalho está ilustrado no fluxograma da Figura 3.2 

 

Figura 3.2 - Fluxograma do processo de modelação matemática 

Pré-Tratamento dos dados 

Primeiramente, foi necessário avaliar quais as variáveis que apresentam correlação com a variável 

dependente, neste caso, a resistência mecânica à compressão a 28 dias. Nesta dissertação foram 

considerados dois métodos de decisão: o conhecimento fornecido pelo subcapítulo 2.2 e a utilização 

da matriz de correlação. Foi ainda utilizada a análise de componentes principais com intuito de avaliar 

a existência de clusters nas amostras. Para tal definiu-se, como regra para a determinação do número 

de componentes principais, 80% da percentagem de variação explicada acumulada. Após isto aplicou-

se a distância de Mahalanobis como análise de valores discrepantes, tendo-se recorrido à versão free 

trial do software JMP ®. 

Pré-tratamento 
dos dados

Construção 
dos modelos

Validação dos 
modelos e análise 

de resíduos

Acompanhamento 
de novas previsões
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Construção dos modelos 

Para a construção das regressões lineares múltiplas e das redes neuronais artificias recorreu-se à 

versão free trial do software JMP ®. O guia de utilização do software para o desenvolvimento de redes 

neuronais encontra-se no Apêndice B. Os parâmetros A e μ da equação 2.17 foram ajustados através 

da utilização da ferramenta Solver, com o método de resolução GRG Não Linear, do software Microsoft 

Excel. 

Todas as redes neuronais artificiais criadas são do tipo feedforward com uma única camada oculta, 

uma função de ativação do tipo tangente hiperbólica e uma taxa de aprendizagem de 0,1. De modo a 

tentar reduzir o overfitting dos modelos criados foi aplicado a técnica de regularization do tipo L2. 

Validação dos modelos e análise de resíduos 

O procedimento para a validação dos modelos criados consistiu na utilização do procedimento k-fold 

cross validation com um K=5, ou seja, o modelo foi treinado em 4 folds e validado no restante fold. Este 

processo foi repetido 5 vezes, de modo que cada fold seja usado para a validação uma vez. O modelo 

final dos 5 criados foi o apresentou os melhores índices de desempenho. Considerou-se a utilização 

do RMSE e do R2 como índices de desempenho. 

Após a validação dos modelos é necessário proceder à análise dos seus resíduos. Devido ao seu  

reduzido número a normalidade foi verificada através da aplicação do teste de Shapiro-Wilk. A 

homoscedasticidade foi avaliada através de métodos gráficos e a independência dos resíduos pelo 

teste de Durbin-Watson. 

Acompanhamento de novas previsões 

Esta fase consistiu, essencialmente, na inserção de dados nos modelos que não foram utilizados na 

fase de treino e de validação e a determinação dos índices de desempenho. Esta fase é análoga à fase 

de teste e é de grande importância nas redes neuronais artificiais porque permite observar a existência 

de overfitting. Caso se tenha verificado uma diminuição significativa dos índices de desempenho, novas 

redes neuronais foram criadas, mas com menor complexidade. 
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4 Resultados e Discussão 

Neste capítulo encontra-se a apresentação e discussão dos resultados obtidos no desenvolvimento do 

método interno, validação do mesmo, da previsão da resistência mecânica à compressão a 28 dias por 

intermédio do equipamento e por modelos preditivos desenvolvidos pelo aluno. 

4.1 Desenvolvimento do método interno 

O desenvolvimento do método interno foi realizado com a amostra-padrão de cimento CEM I 52,5R da 

fábrica A. 

Devido à escassez de informação disponível sobre o funcionamento do equipamento e quais os 

parâmetros que influenciam a medição da condutividade aparente e, consequentemente, a resistência 

mecânica à compressão a 28 dias, numa fase inicial foi realizado um desenho de experiências. Deste 

método pretende-se determinar os parâmetros capazes de influenciar as variáveis de resposta. 

4.1.1 Desenho de experiências 

Este desenho de experiências teve como objetivo determinar quais os fatores significativos nas 

variáveis de resposta “Resistência mecânica à compressão a 28 dias” e “Condutividade aparente”. 

Como fatores controláveis considerou-se os parâmetros: tempo de agitação (A), velocidade de agitação 

(B), temperatura (C) e o tempo de espera (D). Os níveis de cada fator foram definidos de forma a 

produzir diferenças significativas nas variáveis de resposta, porém a não comprometer a integridade 

do equipamento (Tabela 4.1).  

Tabela 4.1 - Nível baixo e alto para cada fator controlável 

Fator Controlável Nível - Nível + 

(A) Tempo de agitação, s 30 50 

(B) Agitação Manual 7 rps 

(C) Temperatura, oC 10 21 

(D) Tempo de espera, min 1 3 

Planeamento e Resultados 

Uma vez que o fatorial completo originaria um elevado número de experiências, foi decidido realizar 

um fatorial fracionado 24-1 com 3 réplicas, contabilizando um total de 24 ensaios. De forma a cumprir 

com o pressuposto da aleatoriedade a ordem de realização dos ensaios foi atribuída por intermédio da 

versão free trial do software JMP ®. 

Os resultados são apresentados segundo a ordem padrão na Tabela 4.2. A análise de variância para 

este desenho de experiências encontra-se na Tabela 4.3 e na Tabela 4.4. 
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Tabela 4.2 – Resultados dos ensaios para ambas as variáveis de resposta 

Ordem padrão 
Fatores Condutividade aparente Resistência à compressão 

A B C D=ABC k1 k2 k3 𝜎281 𝜎282 𝜎283 

(1) - - - - 33,16 32,77 31,06 60,92 60,69 59,53 

a + - - + 30,68 34,71 31,44 59,92 61,52 59,44 

b - + - + 26,58 32,97 29,29 58,99 60,16 59,15 

ab + + - - 29,29 28,77 29,92 59,31 59,21 59,20 

d - - + + 45,94 44,41 40,21 61,47 60,84 59,67 

ad + - + - 39,83 44,03 45,94 59,61 60,77 61,45 

bd - + + - 43,61 37,16 41,36 60,65 59,14 59,96 

abd + + + + 44,39 45,55 39,83 60,89 61,26 59,57 

 

 

 

Tabela 4.3 - Tabela ANOVA para a variável de resposta "Condutividade aparente" 

Condutividade aparente 

Fonte de Variação 
Soma dos desvios 

quadráticos 

Graus de 

liberdade 

Desvios quadráticos 

médios 
F 

(A) Tempo de 

Agitação 
1,43 1 1,43 0,21 

(B) Agitação 27,01 1 27,01 3,94 

(AB) 2,47 1 2,47 0,36 

(C) Temperatura 835,68 1 835,68 121,81 

(AC) 2,60 1 2,60 0,38 

(BC) 3,04 1 3,04 0,44 

(ABC) 3,45 1 3,45 0,50 

Erro 110,00 16 6,86  

Total 985,44 23   
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Tabela 4.4 - Tabela ANOVA para a variável de resposta " Resistência mecânica à compressão a 28 dias" 

Resistência à compressão a 28 dias 

Fonte de Variação 
Soma dos desvios 

quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvios quadráticos 

médios 
F 

(A) Tempo de 

Agitação 
0,03 1 0,03 0,05 

(B) Agitação 2,82 1 2,82 4,41 

(AB) 0,15 1 0,15 0,24 

(C) Temperatura 2,26 1 2,26 3,54 

(AC) 0,32 1 0,32 0,51 

(BC) 0,52 1 0,52 0,82 

(ABC) 0,22 1 0,22 0,35 

Erro 10,21 16 0,64  

Total 16,54 23   

Tendo em consideração um nível de confiança de 95%, 1 grau de liberdade por cada fator e 16 para o 

erro, o valor crítico de F (F-crítico) para este caso é de 4,494. Comparando este valor com os valores 

de F experimentais, verifica-se que apenas a temperatura constitui um fator significativo na variável de 

resposta “Condutividade Aparente”. Após consulta dos documentos fornecidos pelo fabricante do 

equipamento, conclui-se que este apresenta melhores resultados quando a solução se encontra a 20oC, 

e como tal, todas as medições efetuadas nesta dissertação foram efetuadas em temperaturas 

semelhantes. 

Apesar de não serem significativos em ambas as variáveis de resposta, fixou-se o tempo de agitação 

em 50 segundos e a agitação em 7 rotações por segundo, isto porque uma agitação manual realizada 

por diferentes operadores em diferentes dias poderá originar uma elevada variabilidade nas variáveis 

de resposta. Relativamente ao tempo de espera, e apesar deste parâmetro também não ser 

significativo, de acordo com as indicações da empresa, decidiu-se estudar a evolução da condutividade 

aparente com o tempo de espera.  

4.1.2 Tempo de Espera 

Entenda-se por tempo de espera, o espaço temporal entre o tempo de agitação e o da realização da 

medição. De modo a estudar o efeito do tempo de espera na condutividade aparente da solução 

água/cimento, os parâmetros “tempo de agitação” e “velocidade de agitação” foram fixos em, 

respetivamente, 50 segundos e 7 rotações por segundo. Esta análise foi efetuada sempre na mesma 

solução água/cimento ao longo de 60 minutos, ou seja, na fase inicial de hidratação do cimento. Os 

resultados encontram-se no gráfico da Figura 4.1. 
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Figura 4.1 - Evolução da condutividade aparente ao longo do tempo de estudo 

Através da leitura do gráfico, é possível observar um grande aumento da condutividade aparente da 

solução nos instantes iniciais. A partir dos 5 minutos a condutividade aparente estabiliza. Tendo em 

conta os resultados obtidos, todas as medições efetuadas adiante foram efetuadas com um tempo de 

espera superior a 5 minutos. 

4.1.3 Temperatura 

O efeito da temperatura foi estudado em 5 soluções a temperaturas diferentes, com 3 réplicas por 

ponto, em que cada é a média das três réplicas O resultado está representado no gráfico da Figura 4.2. 

 

Figura 4.2 - Condutividade aparente a diferentes temperaturas 
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A condutividade aparente da solução depende de forma linear da temperatura a que se encontra, ou 

seja, um algoritmo de compensação linear da temperatura está implementado no equipamento. O 

gráfico da Figura 4.3 mostra que a resistência mecânica à compressão a 28 dias ao longo da 

temperatura da solução é praticamente idêntica. 

 

Figura 4.3 – Resistência à compressão a 28 dias para a mesma solução a diferentes temperaturas 

Aplicando a equação 2.8, o fator de compensação para uma solução água/cimento a 3% é de 0,022, 

ou seja, o aumento de 1ºC provoca um aumento de 2,2% na condutividade da solução. Daqui a diante, 

todos os resultados relativos à condutividade aparente são apresentados à temperatura de referência 

de 20oC. 

4.2 Validação do método interno 

4.2.1 Precisão 

Repetibilidade 

A repetibilidade foi avaliada através da realização de 10 réplicas de duas amostras-padrão distintas, 

em condições de repetibilidade, de cimentos CEM I 52,5R, uma da fábrica A e outra da fábrica B. Na 

Tabela 4.5 encontram-se representados a condutividade aparente (k20) e a resistência mecânica à 

compressão a 28 dias (σ28) prevista pelo equipamento para ambas as amostras. 

Aplicando o teste de Grubbs, verificou-se que para ambas as amostras o valor do teste obtido era 

inferior ao valor crítico para um nível de confiança de 95% e 9 graus de liberdade, concluindo-se, assim, 

que não existem outliers em ambos os conjuntos de dados. 
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Tabela 4.5 - Ensaios para o estudo da repetibilidade (Fábrica A e Fábrica B) 

Fábrica A Fábrica B 

𝝈𝟐𝟖 (MPa) 𝒌𝟐𝟎 𝝈𝟐𝟖 (MPa) 𝒌𝟐𝟎 

59,29 36,89 58,70 30,97 

59,24 36,64 58,82 30,24 

59,35 37,27 58,97 29,51 

59,17 36,07 58,89 29,87 

59,21 36,37 58,97 29,51 

59,06 35,18 58,69 31,10 

59,18 36,21 58,85 30,10 

59,26 36,77 58,72 30,84 

59,31 37,03 58,74 30,67 

59,15 35,92 58,63 31,59 

𝛔𝟐𝟖=resistência mecânica à compressão a 28 dias, MPa 

𝐤𝟐𝟎=condutividade aparente a 20oC 

De seguida, procedeu-se à determinação da repetibilidade, com base nos resultados experimentais 

obtidos. A Tabela 4.6 apresenta o desvio-padrão da repetibilidade e o coeficiente de variação da 

repetibilidade de ambas as amostras para ambas variáveis de resposta. 

Tabela 4.6 - Resultados do estudo da repetibilidade 

 Resistência à compressão a 28 dias Condutividade aparente 

Fábrica 
Desvio-Padrão 

(MPa) 

Coeficiente de 

Variação (%) 
Desvio-Padrão 

Coeficiente de 

Variação (%) 

A 0,09 0,15 0,62 1,70 

B 0,12 0,20 0,70 2,31 

Tendo como base a norma NP EN 196-1, que define, para a resistência mecânica à compressão, um 

coeficiente de variação de 2%, é possível concluir que o método cumpre a exigência da mesma norma. 

Precisão Intermédia 

Para a determinação da precisão intermédia foram analisadas 10 réplicas em 3 dias distintos das duas 

amostras-padrão estudadas previamente na repetibilidade. Os dados obtidos encontram-se na Tabela 

4.7 e na Tabela 4.8. 

Aos resultados apresentados nas tabelas abaixo, começou por se calcular a média diária com o 

propósito de avaliar a ocorrência de valores discrepantes através do teste de Grubbs. Verificou-se que 

para ambas as amostras, em cada dia, o valor do teste obtido era inferior ao valor crítico para um nível 

de confiança de 95% e 9 graus de liberdade, concluindo-se, assim, que não existem outliers. 
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Tabela 4.7 - Ensaios para o estudo da precisão intermédia (Fábrica A) 

Fábrica A 

Resistência à compressão a 28 dias (MPa) Condutividade aparente 

Dia 1 Dia 2 Dia 3 Dia 1 Dia 2 Dia 3 

59,06 59,56 59,29 35,16 38,34 36,89 

59,52 59,91 59,24 38,11 39,76 36,64 

59,24 59,92 59,35 36,64 39,80 37,27 

59,23 59,16 59,17 36,56 35,99 36,07 

59,28 59,27 59,21 36,85 36,73 36,37 

59,48 59,32 59,06 37,75 37,11 35,18 

59,6 59,39 59,18 38,51 37,48 36,21 

59,21 59,15 59,26 36,40 35,99 36,77 

59,27 59,25 59,31 36,77 36,65 37,03 

59,34 59,20 59,15 37,21 36,37 35,92 

Tabela 4.8 - Ensaios para o estudo da precisão intermédia (Fábrica B) 

Fábrica B 

Resistência à compressão a 28 dias (MPa) Condutividade aparente 

Dia 1 Dia 2 Dia 3 Dia 1 Dia 2 Dia 3 

58,7 58,56 58,78 30,97 32,50 30,48 

58,82 58,67 59,00 30,24 31,24 29,45 

58,97 58,63 58,66 29,51 31,62 31,35 

58,89 58,57 58,59 29,87 32,37 32,01 

58,97 58,57 58,91 29,51 32,37 29,81 

58,69 58,64 58,71 31,10 31,44 30,91 

58,85 58,55 58,62 30,10 32,99 31,71 

58,72 58,56 59,09 30,84 32,48 29,08 

58,74 58,54 58,71 30,67 33,29 30,91 

58,63 58,55 58,91 31,59 33,67 29,81 

De seguida, e com o objetivo de estudar a influência do fator dia nos resultados obtidos, aplicou-se a 

ferramenta estatística ANOVA de fator único para ambas as amostras-padrão (Tabela 4.9 e Tabela 

4.10). 

Verifica-se que para a amostra-padrão da fábrica A o valor experimental (F) não excede o valor crítico 

(F-crítico) para um intervalo de confiança de 95% e, como tal, é possível concluir que o fator dia não 

teve influência em ambas as variáveis de resposta. Relativamente à amostra padrão proveniente da 

fábrica B, o fator dia teve influência em ambas as variáveis de resposta, possivelmente, devido a 

problemas de conservação da amostra-padrão. 
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Tabela 4.9 - Tabela ANOVA da precisão intermédia de ambas variáveis de resposta (Fábrica A) 

Fábrica A 

Variável de 

Resposta 

Fonte de 

Variação 

Soma dos 

Desvios 

Quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvio 

quadrático 

médio 

F 

Resistência à 

compressão a 

28 dias 

Dias 0,18 2 0,09 2,30 

Erro 1,07 27 0,04  

Total 1,25 29     

Condutividade 

aparente 

Dias 4,92 2 2,46 2,21 

Erro 30,03 27 1,11  

Total 34,95 29     

Tabela 4.10 - ANOVA da precisão intermédia de ambas as variáveis de resposta (Fábrica B) 

Fábrica B 

Variável de 

Resposta 

Fonte de 

Variação 

Soma dos 

Desvios 

Quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvio 

quadrático 

médio 

F 

Resistência à 

compressão a 

28 dias 

Dias 0,31 2 0,15 10,07 

Erro 0,41 27 0,02  

Total 0,71 29     

Condutividade 

aparente 

Dias 24,21 2 12,10 17,25 

Erro 18,95 27 0,70  

Total 43,15 29     

Seguidamente, procedeu-se à determinação da precisão intermédia, com base nos resultados 

experimentais obtidos e na ANOVA. A Tabela 4.11  apresenta o desvio-padrão da precisão intermédia 

e o coeficiente de variação de ambas as amostras-padrão. 

Tabela 4.11 – Resultados do estudo da precisão intermédia  

 Resistência à compressão a 28 dias Condutividade aparente 

Fábrica 
Desvio-Padrão 

(MPa) 

Coeficiente de 

Variação (%) 

Desvio-

Padrão 

Coeficiente de 

Variação (%) 

A 0,21 0,36 1,12 3,02 

B 0,17 0,29 1,36 4,32 

Tendo como base a norma NP EN 196-1, que define, para a resistência mecânica à compressão, um 

coeficiente de variação de 3,5%, é possível concluir que o método cumpre a exigência da mesma 

norma. 
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Reprodutibilidade 

A reprodutibilidade foi estudada recorrendo a outro equipamento proveniente do mesmo fabricante. 

Foram analisadas 10 réplicas em condições de repetibilidade. É importante salientar dois aspetos: 

• Contrariamente ao equipamento em estudo, é necessário introduzir o parâmetro “Água de 

Consistência Normal”; 

• Foi assumido que o equipamento 2 opera de maneira idêntica ao equipamento 1, ou seja, 

mantiveram-se os parâmetros controláveis nos mesmos níveis.   

Na Tabela 4.12 e na Tabela 4.13 encontram-se representados a condutividade aparente e a resistência 

à compressão a 28 dias prevista por ambos os equipamentos e para ambas as amostras-padrão. 

Aplicando o teste de Grubbs, verificou-se que para ambos os equipamentos e amostras-padrão o valor 

do teste obtido era inferior ao valor crítico para um nível de confiança de 95% e 9 graus de liberdade, 

concluindo-se, assim, que não existem outliers. 

De seguida, e com o objetivo de estudar a influência do fator dia em ambas as amostras-padrão, 

aplicou-se a ferramenta estatística ANOVA de fator único (Tabela 4.14 e Tabela 4.15) 

Tabela 4.12 - Ensaios para o estudo da reprodutibilidade (Fábrica A) 

Fábrica A 

Resistência à compressão a 28 dias (MPa) Condutividade aparente 

Equipamento 1 Equipamento 2 Equipamento 1 Equipamento 2 

59,06 61,43 35,16 44,43 

59,52 62,24 38,11 46,36 

59,24 61,86 36,64 45,49 

59,23 61,86 36,56 45,49 

59,28 61,81 36,85 45,40 

59,48 62,13 37,75 46,17 

59,60 62,72 38,51 47,12 

59,21 61,61 36,40 44,92 

59,27 62,27 36,77 46,45 

59,34 62,13 37,21 46,17 
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Tabela 4.13 – Ensaios para o estudo da reprodutibilidade (Fábrica B) 

Fábrica B 

Resistência à compressão a 28 dias (MPa) Condutividade aparente 

Equipamento 1 Equipamento 2 Equipamento 1 Equipamento 2 

58,56 59,37 32,50 39,45 

58,67 59,05 31,24 38,42 

58,63 59,37 31,62 39,44 

58,57 59,47 32,37 39,83 

58,57 59,47 32,37 39,83 

58,64 59,48 31,44 39,83 

58,55 59,55 32,99 40,05 

58,56 59,39 32,48 39,49 

58,54 59,50 33,29 39,97 

58,55 59,72 33,67 40,74 

Tabela 4.14 - ANOVA da reprodutibilidade para ambas as variáveis de resposta (Fábrica A) 

Fábrica A 

Variável de 

Resposta 

Fonte de 

Variação 

Soma dos 

Desvios 

Quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvio 

quadrático 

médio 

F 

Resistência à 

compressão a 28 

dias 

Equipamento 35,99 1 35,99 438,56 

Erro 1,48 18 0,08  

Total 37,47 19     

Condutividade 

aparente 

Equipamento 387,67 1 387,67 497,70 

Erro 14,02 18 0,78  

Total 401,69 19     

Tabela 4.15 - ANOVA da reprodutibilidade para ambas as variáveis de resposta (Fábrica B) 

Fábrica B 

Variável de 

Resposta 

Fonte de 

Variação 

Soma dos 

Desvios 

Quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvio 

quadrático 

médio 

F 

Resistência à 

compressão a 28 

dias 

Equipamento 3,64 1 3,64 233,67 

Erro 0,28 18 0,02  

Total 3,92 19     

Condutividade 

aparente 

Equipamento 267,06 1 267,06 546,58 

Erro 8,79 18 0,49  

Total 275,86 19     
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Analisando os resultados verifica-se que para ambas as amostras o valor experimental (F) excede o 

valor crítico (F-crítico) para um intervalo de confiança de 95% e 18 graus de liberdade, como tal, é 

possível concluir que o fator equipamento teve influência em ambas as variáveis de resposta. 

De seguida e, com base nos resultados experimentais obtidos, procedeu-se à determinação da 

reprodutibilidade. A Tabela 4.16 apresenta o desvio-padrão da reprodutibilidade e o coeficiente de 

variação da reprodutibilidade da resistência mecânica à compressão a 28 dias e da condutividade 

aparente para ambas as amostras-padrão. 

Tabela 4.16 - Reprodutibilidade da variável "Resistência à compressão a 28 dias" 

 Resistência à compressão a 28 dias Condutividade aparente 

Fábrica 
Desvio-Padrão 

(MPa) 
Coeficiente de Variação (%) 

Desvio-

Padrão 

Coeficiente de 

Variação (%) 

A 1,92 3,16 6,28 15,18 

B 0,61 1,04 5,21 14,45 

Tendo como base a norma NP EN 196-1, que define, para a resistência mecânica à compressão, um 

coeficiente de variação de 4%, é possível concluir que o método cumpre a exigência da mesma norma. 

4.2.2 Estimativa da Incerteza 

Tal como referido anteriormente, nesta dissertação a incerteza foi determinada por intermédio da 

abordagem “top-down”, considerando unicamente a componente aleatória e um intervalo de confiança 

de 95%. A incerteza expandida para cada variável resposta e fábrica encontra-se representada na 

Tabela 4.17. 

Tabela 4.17 - Incerteza expandida de cada variável de resposta para as duas fábricas 

Fábrica Resistência à compressão a 28 dias (MPa) Condutividade aparente 

A 0,43 2,29 

B 0,35 2,78 

4.2.3 Robustez 

O estudo da robustez do método teve como base os desenhos fatoriais de Youden, no qual foram 

efetuadas 4 experiências, variando 3 fatores controláveis: a profundidade da sonda (A), a velocidade 

de agitação (B) e a localização da sonda no gobelé (C). As variáveis de resposta são a condutividade 

aparente da solução água/cimento e a resistência mecânica à compressão a 28 dias.  

Os níveis de cada fator foram definidos de forma a produzir diferenças significativas nas variáveis de 

resposta, porém a não comprometer a integridade do equipamento, por exemplo, durante uma medição 

o orifício de libertação de ar da sonda não pode estar submerso na solução água/cimento (Tabela 4.18)  
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Tabela 4.18 - Nível baixo e alto para cada fator controlável 

Fator Controlável Nível - Nível + 

(A) Profundidade da sonda, cm 5,5 8 

(B) Velocidade de agitação, rps 7 9 

(C) Localização da sonda no gobelé Centro  Figura 4.4 

 

Figura 4.4 - Localização da sonda no gobelé (nível - e nível + respetivamente) 

Planeamento e Resultados 

De forma a cumprir com o pressuposto da aleatoriedade a ordem de realização dos ensaios foi atribuída 

por recurso à versão free trial do software JMP ®. Os resultados são apresentados segundo a ordem 

padrão na Tabela 4.19. 

Tabela 4.19 – Resposta de ambas variáveis de resposta 

Ordem 

Padrão 

Fatores Condutividade aparente 
Resistência à compressão a 28 

dias 

A B C=AB k1 k2 k3 𝜎281 𝜎282 𝜎283 

(1) - - + 41,95 40,15 40,68 60,54 60,02 60,15 

a + - - 42,03 40,51 39,78 60,58 60,12 59,92 

b - + - 40,37 35,30 38,02 60,09 59,04 59,56 

ab + + + 40,63 39,51 39,80 60,14 59,88 59,93 

Com os dados acima procedeu-se à análise de variância. Os resultados obtidos encontram-se na 

Tabela 4.20 e na Tabela 4.21 
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Tabela 4.20 - Tabela ANOVA da robustez para a variável “Resistência à compressão a 28 dias” 

Resistência à compressão a 28 dias 

Fonte de Variação 

Soma dos 

Desvios 

Quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvio quadrático 

médio 
F 

(A) Profundidade da Sonda  2,79 1 2,79 1,25 

(B) Velocidade de Agitação 10,98 1 10,98 4,91 

(AB) 3,72 1 3,72 1,67 

Erro 17,89 8 2,24  

Total 35,38 11   

Tabela 4.21 - Tabela ANOVA da robustez para a variável "Condutividade aparente" 

Condutividade aparente 

Fonte de Variação 

Soma dos 

Desvios 

Quadráticos 

Graus de 

Liberdade 

Desvio quadrático 

médio 
F 

(A) Profundidade da Sonda  0,11 1 0,11 0,95 

(B) Velocidade de Agitação 0,51 1 0,51 4,25 

(AB) 0,15 1 0,15 1,26 

Erro 0,96 8 0,12  

Total 1,83 11   

Tendo em consideração um nível de confiança de 95%, 1 grau de liberdade por cada fator e 8 para o 

erro, o F-crítico é de 5,312. Comparando este valor com os valores de F experimentais, verifica-se que 

os fatores estudados não são significativos para ambas as variáveis de resposta. Tendo em conta os 

resultados obtidos, considera-se o método interno robusto. 

4.3 Previsão da resistência à compressão a 28 dias 

4.3.1 Equipamento de previsão de resistências 

A previsão de resistências mecânicas à compressão de cimentos por intermédio do equipamento incidiu 

sobre soluções água/cimento 3% dos tipos CEM I 42,5R, CEM I 52,5R, CEM II/A-L 42,5R e CEM II/B-

L 32,5N da fábrica A e CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da fábrica B.  

Devido à inexistência de alguns dados para algumas amostras, nomeadamente da massa volúmica e 

do Blaine, estes parâmetros foram aproximados aos valores médios, entre outubro de 2018 e maio de 

2021, de ambas as fábricas. A Tabela 4.22 e a Tabela 4.23 representam os valores médios dos 

diferentes tipos de cimento por fábrica. 
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Tabela 4.22 - Valores médios históricos da massa volúmica e do Blaine (Fábrica A) 

Fábrica A 

Parâmetro CEM I 42,5R CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R CEM II/B-L 32,5N 

Massa volúmica (g/cm3) 3,07 3,08 3,02 2,95 

Blaine (cm2/g) 4239 4725 4853 5112 

Tabela 4.23 - Valores médios históricos da massa volúmica e do Blaine (Fábrica B) 

Fábrica B 

Parâmetro CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

Massa volúmica (g/cm3) 3,11 3,07 

Blaine (cm2/g) 4553 4835 

Relativamente ao teor de adições minerais, nomeadamente do filler calcário, para as amostras em que 

o seu teor não se encontrava disponível nos ficheiros da empresa, foi aproximado de acordo com as 

indicações fornecidas pela empresa num determinado período. Por exemplo para amostras de 

cimentos CEM II/A-L 42,5R de Julho e Agosto 2021 o teor de filler calcário considerado era de 17,5%. 

Por sua vez, o parâmetro v(Nu), que estima a influência do teor de adições minerais, foi o proposto 

pelos fabricantes do equipamento e encontra-se na Tabela A.1 do Apêndice A. 

É importante salientar alguns aspetos: 

• Na inserção do parâmetro Blaine no equipamento é necessário proceder ao seu 

arredondamento às dezenas. Por exemplo um Blaine de 4725 m2/kg foi arredondado para 

4750m2/kg; 

• De acordo com as indicações da empresa, as amostras de cimentos CEM I 52,5R foram 

aproximadas com um teor nulo de filler calcário e as amostras de cimentos CEM I 42,5R com 

um teor de 5%; 

• Devido à falta de informação por parte do fabricante do equipamento sobre qual o valor do 

parâmetro v(Nu) para um teor <6% de filler calcário, este foi arbitrado como 1,9. 

A Tabela 4.24 e a Tabela 4.25 apresentam os resultados da previsão da resistência mecânica à 

compressão referentes às duas fábricas em estudo sob a forma de desvio absoluto médio e máximo. 

Tabela 4.24 - Desvios absolutos para cada tipo de cimento no período 2020 e 2021 (Fábrica A) 

Fábrica A 

Desvio absoluto (MPa) CEM I 42,5R CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R CEM II/B-L 32,5N 

Máximo 5,50 12,02 10,26 8,04 

Médio 2,46 4,87 4,14 3,30 
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Tabela 4.25 - Desvios absolutos para cada tipo de cimento no período 2021 (Fábrica B) 

Fábrica B 

Desvio absoluto (MPa) CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

Máximo 2,92 3,96 

Médio 1,30 1,56 

Observa-se que as previsões da resistência mecânica à compressão de cimentos provenientes da 

fábrica B apresentam menores desvios absolutos quando comparados com os cimentos provenientes 

da fábrica A. As previsões de resistências de cimentos provenientes da fábrica A apresentam melhores 

resultados, ou seja, menores desvios absolutos, para o tipo CEM I 42,5R enquanto amostras 

provenientes da fábrica B apresentam menores desvios absolutos para o tipo CEM I 52,5R. 

De modo a analisar a evolução do desvio absoluto, para o cimento CEM I 52,5R da fábrica A, entre a 

resistência à compressão a 28 dias prevista pelo equipamento e pelo ensaio normativo (NP EN 196-1) 

ao longo do tempo de estudo (maio de 2020 a agosto de 2021) foi construído o gráfico da Figura 4.5. 

 

Figura 4.5 – Desvios absolutos do cimento CEM I 52,5R ao longo do tempo de estudo  

A partir de, sensivelmente, maio de 2021 observa-se uma diminuição do desvio absoluto. Assim sendo, 

na Tabela 4.26 apresentam-se os resultados antes e após a data em questão para os cimentos da 

fábrica A. 
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Tabela 4.26 - Desvios absolutos para cada tipo de cimento antes e após maio de 2021 

Desvio Absoluto 

(MPa) 

CEM I 42,5R CEM I 52,5R 
CEM II/A-L 

42,5R 

CEM II/B-L 

32,5N 

<05/21 ≥05/21 <05/21 ≥05/21 <05/21 ≥05/21 <05/21 ≥05/21 

Máximo 8,38 5,50 12,02 8,58 10,86 9,83 8,04 7,06 

Médio 2,71 1,72 7,15 3,35 5,14 2,70 3,25 3,44 

Exceto para o cimento do tipo CEM II/B-L 32,5N, os desvios absolutos foram menores para cimentos 

com uma data de amostragem após ou igual a maio de 2021. Além da diminuição da resistência 

mecânica à compressão a partir do ensaio normativo, nesta análise é necessário ter em conta o facto 

de que, cimentos anteriores à data em questão encontravam-se armazenados nos arquivos da 

empresa. Como tal, existe a possibilidade que os cimentos em questão tenham sofrido uma hidratação 

pelo tempo de armazenamento afetando a medição da condutividade e, consequentemente, a previsão 

da resistência pelo equipamento. 

De seguida, estudou-se a influência do input de valores médios de Blaine e da massa volúmica na 

previsão da resistência. Para tal, os desvios absolutos de cimentos em que foram utilizados valores 

médios foram comparados com os desvios absolutos de cimentos com uma caracterização completa 

disponível, ou seja, cimentos com o ensaio de Blaine e da massa volúmica realizados. Esta análise 

apenas foi efetuada para cimentos com uma data de amostragem igual ou após a maio de 2021 e 

encontra-se na Tabela 4.27 e na Tabela 4.28. 

Tabela 4.27 - Desvios absolutos do CEM I 42,5R e CEM I 52,5R (val médios ou carac.completa) 

Desvio absoluto 

(MPa) 

CEM I 42,5R CEM I 52,5R 

Valores 

médios 

Caracterização 

completa 

Valores 

médios 

Caracterização 

completa 

Máximo  3,30 5,50 8,58 8,14 

Médio  1,14 2,79 3,21 4,31 

Tabela 4.28 - Desvios absolutos do CEM II/A-L 42,5R e CEM II/B-L 32,5N (val.médios ou carac.completa)  

Desvio absoluto 

(MPa) 

CEM II/A-L 42,5R CEM II/B-L 32,5N 

Valores 

médios 

Caracterização 

completa 

Valores 

médios 

Caracterização 

completa 

Máximo  9,83 4,39 7,06 3,87 

Médio  2,71 2,70 4,00 2,06 

Não existe nenhuma relação entre a diminuição dos desvios absolutos e o input de valores médios ou 

da caracterização completa no equipamento. Por exemplo no caso de cimentos CEM I 42,5R e CEM I 

52,5R observa-se uma melhoria das previsões para cimentos cuja previsão consistiu na utilização de 

valores médios, enquanto para cimentos CEM II/B-L 32,5R observa-se o oposto. Relativamente ao 

CEM II/A-L 42,5R, o input de valores médios ou da caracterização completa resultou em resultados 

semelhantes.  
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Por fim, avaliou-se a possibilidade de, entre os silos da fábrica A, existirem diferenças significativas na 

previsão da resistência. Como tal, para os cimentos em estudo, com uma data de amostragem após 

ou igual a maio de 2021, foram comparados os desvios absolutos para cimentos provenientes dos 

diferentes silos (Tabela 4.29 e Tabela 4.30). 

Tabela 4.29 –Desvios absolutos para os dois silos (CEM I 42,5R e do CEM I 52,5R) 

Desvio absoluto (MPa) 
CEM I 42,5R CEM I 52,5R 

Silo A Silo B Silo A Silo B 

Máximo  4,68 5,50 8,14 8,58 

Médio  2,48 1,72 3,31 3,36 

Tabela 4.30 –Desvios absolutos para os dois silos (CEM II/A-L 42,5R e CEM II/B-L 32,5N) 

Desvio absoluto (MPa) 
CEM II/A-L 42,5R CEM II/B-L 32,5N 

Silo A Silo B Silo A Silo B 

Máximo  6,00 9,83 2,03 7,06 

Médio  2,27 3,18 1,57 3,76 

Não é possível observar uma relação entre o silo utilizado e uma melhoria das previsões da resistência. 

Por exemplo a previsão da resistência para o cimento CEM I 42,5R o silo B apresenta menores desvios 

absolutos médios, mas para cimentos CEM II/A-L 42,5RN verifica-se o oposto.  

4.3.2 Desenvolvimento de modelos de previsão 

O processo de desenvolvimento dos modelos de previsão de resistências à compressão a 28 dias em 

cimentos foi constituído pelas seguintes fases: 

• Pré-tratamento dos dados 

• Construção dos modelos e validação dos mesmos 

• Acompanhamento das previsões 

A construção de um modelo preditivo para os cimentos da fábrica B e para os cimentos CEM I 42,5R e 

CEM II/B-L 32,5N da fábrica A não foi possível devido ao número insuficiente de amostras. 

Pré-Tratamento dos dados 

• Análise de correlação 

A análise de correlação entre as variáveis permite selecionar as variáveis para a construção dos 

modelos. Englobou o conhecimento fornecido pelo subcapítulo 2.2 e a utilização das matrizes de 

correlação. Assim sendo, as variáveis de previsão consideradas para a construção dos modelos foram: 

o resíduo 32 (R32) ou resíduo 45 (R45), a fração de partículas entre os 3 e 32 μm (Frc3-32), a 

percentagem de alite (C3S), a percentagem de belite (C2S), a calcite, a resistência mecânica à 

compressão a 2 dias (σ2) e a condutividade aparente a 20oC (k20) A Figura 4.6 representa a matriz de 
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correlação para o CEM II/A-L 42,5R e a Figura 4.7 representa a matriz de correlação para o CEM I 

52,5R.  

 

Figura 4.6 - Matriz de correlação do cimento CEM II/A-L 42,5R 

 

Figura 4.7 - Matriz de correlação para o CEM I 52,5R 

Segundo a literatura, seria expectável que a alite e a belite aparecessem com uma correlação mais 

significativa, mas tal apenas se verifica para o CEM II/A-L 42,5R. No caso do cimento CEM I 52,5R, a 
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correlação desprezável pode ser explicada pelo facto de que a gama de valores da alite e da belite é 

estreita, e pela existência de várias amostras com valores semelhantes destes parâmetros, mas com 

diferentes resistências mecânicas à compressão a 28 dias. Apesar disto, ambos os parâmetros vão ser 

utilizados nas construções dos modelos. 

• Análise de componentes principais (PCA) 

De seguida, e, com o objetivo de uma melhor compreensão dos dados, bem como uma interpretação 

mais fácil e rápida aplicou-se uma análise de componentes principais para ambos os cimentos. Para a 

aplicação desta técnica foram utilizadas as variáveis determinadas anteriormente. A partir da matriz de 

dados, procedeu-se à normalização das variáveis, à construção da matriz de covariância, à 

determinação dos valores próprios e vetores próprios da matriz e, por fim, foram calculados os 

componentes principais. 

Esta análise foi efetuada apenas utilizando as variáveis independentes selecionadas na análise de 

correlação. 

CEM I 52,5R 

A Tabela 4.31 mostra o valor próprio e % de variância explicada e acumulada para cada componente 

principal. 

Tabela 4.31 - CEM I 52,5R: Valores próprios, % variância explicada e acumulada 

Componente 

principal 

Valor 

próprio 

% Variância 

explicada 

% Variância explicada 

acumulada 

1 2,29 32,68 32,68 

2 1,99 28,44 61,11 

3 1,00 14,32 75,43 

4 0,96 13,64 89,08 

5 0,39 5,59 94,67 

6 0,31 4,42 99,08 

7 0,06 0,92 100,00 

O aumento do número de componentes principais traduz-se numa maior percentagem da variância 

explicada acumulada. Aplicando o limite de 80% para a variância explicada acumulada, o número de 

componentes principais é de 4. A utilização de 4 componentes principais permitiria explicar 89,08% da 

variância total.  

O gráfico da Figura 4.8 representa os scores que apresentam o comportamento de cada amostra. 

Apesar da existência de amostras provenientes dois silos diferentes (Silo A e Silo B) não é possível 

observar a existência de clusters, definidos por diversos pontos muitos próximos. 
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Figura 4.8 - CEM I 52,5R: Scores 

O gráfico da Figura 4.9 apresenta os loadings que traduzem o comportamento de cada variável. Devido 

à simetria em torno do centro entre as variáveis “R.32” e “Frc 3-32”, conclui-se que estas apresentam 

um comportamento distinto. Esta conclusão é igualmente evidenciada pela matriz de correlação 

realizada anteriormente.  

 

Figura 4.9 - CEM I 52,5R: Loadings 
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CEM II/A-L 42,5R 

A Tabela 4.32 mostra o valor próprio e a % de variância explicada e acumulada para cada componente 

principal. 

Tabela 4.32 - CEM II/A-L 42,5R: Valores próprios, % variância explicada e acumulada 

Componente 

principal 

Valor 

próprio 

% Variância 

explicada 

% Variância explicada 

acumulada 

1 2,82 40,28 40,28 

2 1,50 21,38 61,66 

3 1,12 16,01 77,67 

4 0,68 9,73 87,40 

5 0,49 6,94 94,34 

6 0,31 4,37 98,71 

7 0,09 1,29 100,00 

Aplicando o limite de 80% para a variância explicada acumulada, o número de componentes principais 

selecionado é de 4. A utilização de 4 componentes principais permitiria explicar 87,40% da variância 

total. 

O gráfico da Figura 4.10 representa os scores. Apesar da existência de amostras provenientes dois 

silos diferentes (Silo A e Silo B) não é possível observar a existência de clusters. 

 

Figura 4.10 - CEM II/A-L 42,5R: Scores 
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O gráfico da Figura 4.11 apresenta os loadings. Devido à proximidade das variáveis “R.45” e “Calcite”, 

assim como “Frc 3-32” e “σ2” conclui-se que estas variáveis apresentam um comportamento 

semelhante. É também importante de referir o comportamento distinto entre as variáveis “R.45” e “Frc 

3-32”, também evidenciado pela matriz de correlação. 

 

Figura 4.11 - CEM II/A-L 42,5R: Loadings 
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• Análise de valores discrepantes 

CEM I 52,5R 

O gráfico da Figura 4.12 mostra a distância de Mahalanobis para cada amostra e o limite superior de 

confiança, UCL. 

 

Figura 4.12 - Distância de Mahalanobis (CEM I 52,5R) 

Teoricamente, as amostras com uma distância de Mahalanobis superior ao limite superior de confiança 

são consideradas outliers. Porém, esta consideração originaria um número reduzido de amostras para 

a construção dos modelos. Como tal, apenas foram excluídas as duas amostras com a maior distância 

de Mahalanobis (amostra nº41 e amostra nº69). 

CEM II/A-L 42,5R 

O gráfico da Figura 4.13 mostra a distância de Mahalanobis para cada amostra e o limite superior de 

confiança, UCL. Analogamente ao caso do CEM I 52,5R apenas foi excluída a amostra com a maior 

distância de Mahalanobis (amostra nº15). 

 

Figura 4.13 - Distância de Mahalanobis (CEM II/A-L 42,5R) 
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Construção dos modelos 

Após o processo de pré-tratamento de dados foram construídos os modelos de previsão dos cimentos 

CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da fábrica A. Para ambos, foram construídas regressões lineares 

múltiplas e redes neuronais. Procedeu-se também ao ajuste dos parâmetros A e μ da equação 2.17. 

Este processo envolveu duas fases distintas, Fase 1 e Fase 2. 

Fase 1 

➢ Rede Neuronal 

Como o número de amostras é relativamente baixo foi arbitrado um valor de K=5, ou seja, 80% dos 

dados são utilizados para a construção do modelo (treino). 

Primeiramente, e para ambos os cimentos, foi necessário definir o número de nodos da camada oculta. 

Para tal, foram construídos n+1 modelos, onde n corresponde ao número de variáveis input, e o modelo 

considerado foi o apresentou melhores índices de desempenho na fase de validação. A Tabela 4.33 e 

a Tabela 4.34 apresentam os índices de desempenho na fase de validação para os cimentos CEM I 

52,5R e CEM II/A-L 42,5R para cada número de nodos na camada oculta. 

Tabela 4.33 - Evolução dos índices de desempenho (CEM I 52,5R) 

Nodos 1 2 3 4 5 6 7 8 

R2 0,55 0,74 0,80 0,84 0,84 0,94 0,93 0,96 

RMSE (MPa) 2,21 1,69 1,50 1,34 1,33 0,82 0,89 0,64 

Tabela 4.34 - Evolução dos índices de desempenho (CEM II/A-L 42,5R) 

Nodos 1 2 3 4 5 6 7 8 

R2 0,35 0,65 0,73 0,84 0,91 0,91 0,92 0,91 

RMSE (MPa) 2,42 1,67 1,47 1,19 0,88 0,85 0,79 0,83 

Assim sendo, o número de nodos da camada oculta da rede neuronal correspondente ao CEM I 52,5R 

é de 8, enquanto do CEM II/A-L 42,5R é de 7. A Figura 4.14 ilustra a estrutura da rede neuronal do 

cimento CEM I 52,5R. De seguida apresentam-se os resultados da construção dos modelos referentes 

ao CEM I 52,5R e ao CEM II/A-L 42,5R (Figura 4.15 e Figura 4.16, respetivamente). A linha representa 

a situação ideal em que a previsão da resistência corresponde ao valor da resistência observada no 

ensaio normativo (NP EN 196-1). 
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Figura 4.14 - Arquitetura da rede neuronal referente ao cimento CEM I 52,5R (Fase 1) 

 

Figura 4.15 - Ajuste e validação da rede neuronal referente ao CEM I 52,5R (Fase 1) 
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Figura 4.16 - Ajuste e validação da rede neuronal referente ao CEM II/A-L 42,5R (Fase 1) 

➢ Regressão Linear Múltipla 

Tal como nas redes neuronais foi arbitrado um valor de K=5 e o modelo preditivo apresentado para 

ambos os cimentos foi o que apresentou melhor índices de desempenho na fase de validação. Os 

resultados da construção dos modelos referentes ao CEM I 52,5R e ao CEM II/A-L 42,5R encontram-

se na Tabela 4.35 e na Figura 4.17 e na Figura 4.18. 

 

Figura 4.17 - Ajuste e validação da regressão linear múltipla (CEM I 52,5R, Fase 1) 
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Figura 4.18 - Ajuste e validação da regressão linear múltipla (CEM II/A-L 42,5R, Fase 1) 

Tabela 4.35 - Índices de desempenho da fase de validação da regressão linear múltipla (Fase 1) 

 CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

R2 0,70 0,65 

RMSE (MPa) 1,90 1,82 

➢ Ajuste dos parâmetros A e μ da equação 2.17 

Para a amostragem ser mais significativa, os parâmetros A e μ  equação 2.17 foram ajustados incluindo 

os dados dos cimentos CEM I 42,5R e CEM II/B-L 32,5N obtidos no subcapítulo 4.3.1. Como objetivo 

foi fixo o valor mínimo possível para o Root Mean Squared Error na fase de treino. Relativamente à 

fase de validação, foi assumido um valor de K=5. Assim sendo, os parâmetros A e μ assumem, 

respetivamente, os valores 0,143 e 0,0110. A equação ajustada é: 

 
𝜎28 = 0,091𝜌𝑘20

2 (1 − (
D

100
)V) 𝑒−0,011 √𝑃∗𝐻

8
∗𝑘20 (4.1) 

Os resultados da construção dos modelos referentes ao CEM I 52,5R e ao CEM II/A-L 42,5R 

encontram-se na Tabela 4.36 e na Figura 4.19 e na Figura 4.20. 

Tabela 4.36 - Índices de desempenho de todos os cimentos através do ajuste da equação 

 CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

R2 0,01 0,09 

RMSE (MPa) 4,25 3,87 
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Figura 4.19 - Ajuste e validação da equação 4.1 (CEM I 52,5R, Fase 1) 

 

Figura 4.20 - Ajuste e validação da equação 4.1 (CEM II/A-L 42,5R, Fase 1) 
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➢ Comparação entre os modelos desenvolvidos 

A performance obtida dos três modelos para os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R, na fase de 

validação, encontra-se resumida na Tabela 4.37. 

Tabela 4.37 - Índices de desempenho de todos os modelos preditivos desenvolvidos (Fase 1) 

Tipo de cimento 
Rede neuronal Regressão linear múltipla Equação 4.1 

R2 RMSE (MPa) R2 RMSE (MPa) R2 RMSE (MPa) 

CEM I 52,5R 0,96 0,64 0,70 1,90 0,01 4,25 

CEM II/A-L 42,5R 0,92 0,79 0,65 1,82 0,09 3,87 

Comparando os modelos desenvolvidos para os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R é possível 

concluir que, para ambos, a rede neuronal é a que apresenta melhores resultados. A análise de 

resíduos dos modelos preditivos criados nesta fase encontra-se no Apêndice C e o seu resumo da 

encontra-se na Tabela 4.38.  

Tabela 4.38 - Resumo da análise de resíduos dos modelos preditivos da Fase 1 

 Homoscedasticidade Normalidade Independência 

CEM I 52,5R 

Rede neuronal   

Regressão linear 

múltipla 
  

Equação 4.1   

CEM II/A-L 

42,5R 

Rede neuronal   

Regressão linear 

múltipla 
  

Equação 4.1   

Acompanhamento das novas previsões 

Após os modelos terem sidos validados e avaliados se cumprem os requisitos da análise de resíduos, 

é necessário proceder ao acompanhamento de novas previsões (cimentos entre 25 de agosto e 13 de 

setembro). Os resultados obtidos podem ser consultados na Tabela 4.39 e nos gráficos da Figura 4.21 

e da Figura 4.22. Comparativamente ao período de validação dos modelos, verifica-se uma diminuição 

dos índices de desempenho. Uma das justificações para tal pode ser a ocorrência de overfitting em 
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ambos os modelos preditivos, ou seja, o modelo ajusta-se ao conjunto de dados anteriormente 

observados, mas é ineficaz na previsão de novos resultados.  

Tabela 4.39 - Índices de desempenho no acompanhamento das previsões (Fase 1) 

 CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

R2 0,00 0,13 

RMSE (MPa) 3,77 1,85 

 

Figura 4.21 - Acompanhamento de novas previsões da fase 1 (CEM I 52,5R) 

 

Figura 4.22 - Acompanhamento de novas previsões da fase 1 (CEM II/A-L 42,5R) 
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Fase 2 

O desenvolvimento de novos modelos de previsão, neste caso de novas redes neuronais, é essencial 

devido à ocorrência de overfitting. De modo a reduzir este fenómeno, a complexidade das redes 

neuronais anteriormente construídas foi reduzida através da diminuição do número de nodos na  hidden 

layer. Os restantes parâmetros não foram alterados. Relativamente à rede neuronal do cimento CEM I 

52,5R o número de nodos foi reduzido para 4, enquanto na rede neuronal do cimento CEM II/A-L 42,5R 

foi reduzido para 3. Os resultados destas novas redes neuronais encontram-se disponíveis nos gráficos 

da Figura 4.23 e da Figura 4.24 e na Tabela 4.40. 

Tal como seria expectável, a diminuição da complexidade das redes neuronais, por intermédio da 

diminuição do número de nodos na camada oculta, teve um impacto negativo na qualidade de ambos 

os modelos preditivos. Ainda assim, ambos os modelos de previsão mostram um bom ajuste dos dados 

utilizados quer na fase de teste, quer na fase de validação.  

Tabela 4.40 - Índices de desempenho da fase de validação de cada tipo de cimento (Fase 2) 

 CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

R2 0,84 0,73 

RMSE (MPa) 1,34 1,47 

 

Figura 4.23 - Ajuste e validação da rede neuronal referente ao CEM I 52,5R (Fase 2) 
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Figura 4.24 - Ajuste e validação da rede neuronal referente ao CEM II/A-L 42,5R 

A análise de resíduos dos modelos preditivos criados nesta fase encontra-se no Apêndice D e o seu 

resumo encontra-se na Tabela 4.41. 

Tabela 4.41 - Resumo da análise de resíduos dos modelos preditivos da Fase 1 

 Homoscedasticidade 
Normalidade 

(Shapiro-Wilk) 
Independência 

CEM I 52,5R   

CEM II/A-L 42,5R   

Após os modelos terem sidos validados e cumprirem os requisitos da análise de resíduos, procedeu-

se ao acompanhamento de novas previsões (cimentos entre 25 de agosto e 13 de setembro). Os 

resultados obtidos podem ser consultados na Tabela 4.42 e na Figura 4.25 e Figura 4.26  

O acompanhamento das previsões dos modelos da Fase 2 evidenciam uma melhoria dos índices de 

desempenho em comparação com o acompanhamento das previsões da Fase 1. Apesar disto, é ainda 

possível observar a ocorrência de overfitting. 
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Tabela 4.42 - Índices de desempenho do acompanhamento de previsões (Fase 2) 

 CEM I 52,5R CEM II/A-L 42,5R 

R2 0,50 0,45 

RMSE (MPa) 3,38 1,23 

 

Figura 4.25 - Acompanhamento das previsões, CEM I 52,5R (Fase 2) 

 

Figura 4.26 - Acompanhamento das previsões, CEM II/A-L 42,5R (Fase 2) 
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4.3.3 Comparação dos resultados 

A comparação entre os resultados obtidos para a previsão da resistência mecânicas à compressão a 

28 dias entre o equipamento e as redes neuronais da fase 2 foi realizada sob a forma de desvio absoluto 

médio e máximo. As redes neuronais para o cimento CEM II/A-L 42,5R apresentam menores desvios 

absolutos quando comparados com o equipamento (Tabela 4.43). Relativamente ao cimento CEM I 

52,5R os desvios absolutos obtidos para as redes neuronais e para o equipamento são semelhantes 

(Tabela 4.44). 

Tabela 4.43 - Desvios absolutos das redes neuronais e do equipamento (CEM II/A-L 42,5R) 

CEM II/A-L 42,5R 

Desvio absoluto (MPa) Equipamento (≥05/21) Rede Neuronal (Fase 2) 

Máximo 9,83 2,57 

Médio 2,70 0,97 

Tabela 4.44 - Desvios absolutos das redes neuronais e do equipamento (CEM I 52,5R) 

CEM I 52,5R 

Desvio absoluto (MPa) Equipamento (≥05/21) Rede Neuronal (Fase 2) 

Máximo 8,58 7,54 

Médio 3,35 3,22 
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5 Conclusões e Propostas de trabalho futuro 

De acordo com a norma NP EN 197-1 um dos principais parâmetros de caracterização de cimentos é 

a sua resistência mecânica à compressão a 28 dias. O desenvolvimento de um método interno ou de 

modelos matemáticos preditivos é de grande importância, porque para além de determinarem a 

resistência mecânica à compressão num espaço de tempo curto, permitem identificar falhas no 

processo produtivo. 

5.1 Conclusões 

Foi desenvolvido um método interno para a estimativa da resistência mecânica à compressão a 28 dias 

utilizando um equipamento de previsão da resistência através da medição da condutividade elétrica de 

uma solução água/cimento a 3%, baseado na patente WO 2013/175246 A2. O desenvolvimento do 

método interno consistiu na determinação dos parâmetros críticos da variável “Resistência mecânica à 

compressão a 28 dias” e da variável “Condutividade aparente”. Para tal, aplicou-se um desenho de 

experiências fracionado. Desta análise conclui-se que, apenas a temperatura da solução influência de 

forma significativa a condutividade aparente. Os parâmetros “Tempo de agitação”, “Agitação”, 

“Temperatura” e ”Tempo de espera” foram fixados, em respetivamente, 50 segundos, 7 rotações por 

segundo, 20oC e 5 minutos. 

A validação do método interno foi realizada através de uma amostra-padrão de cimento CEM I 52,5R 

da fábrica A e outra da fábrica B. Nesta análise, foram abordadas a precisão (repetibilidade, precisão 

intermédia e reprodutibilidade), a estimativa da incerteza e a robustez. Como base de análise para a 

variável “Resistência mecânica à compressão a 28 dias” foi utilizada a norma, NP EN 196-1, que 

expressa como critério de aceitação, sob a forma de coeficiente de variação (CV), um CV de 2% para 

a repetibilidade, 3,5% para a precisão intermédia e de 4% para a reprodutibilidade. Obteve-se, para a 

repetibilidade um CV de 0,15% para a amostra-padrão da fábrica A e de 0,20% para a amostra-padrão 

da fábrica B. Relativamente à precisão intermédia obteve-se um CV 0,36% para a amostra-padrão da 

fábrica A e um CV de 0,29% para a amostra-padrão da fábrica B. Por fim, para a reprodutibilidade, 

obteve-se um CV de 3,16% para a amostra-padrão da fábrica A e um CV de 1,04% para a amostra-

padrão da fábrica B. Estes resultados mostram que o método cumpre as exigências da norma. 

A incerteza expandida foi determinada através do método top-down a partir dos dados da precisão 

intermédia. Obteve-se uma incerteza expandida para a resistência de 0,43 MPa para a amostra-padrão 

da fábrica A e 0,35 MPa para a amostra padrão da fábrica B. Em relação à condutividade aparente, 

obteve-se uma incerteza expandida de 2,29 para a amostra-padrão da fábrica A e de 2,78 para a 

amostra-padrão da fábrica B.  

A robustez foi estudada, com base num desenho fatorial de Youden com 3 fatores, recorrendo 

exclusivamente à amostra-padrão da fábrica A. Nenhum dos fatores analisados, neste caso, 

“Profundidade da sonda” “Velocidade de agitação” e “Localização da sonda no gobelé”, foi significativo. 

Desta última análise constatou-se que o método interno é praticamente insensível às pequenas 

variações a que foi sujeito no seu modo de funcionamento, ou seja, é robusto. Como todos os 
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parâmetros analisados estiveram de acordo com os pré-requisitos estabelecidos o método interno foi 

considerado validado.  

Concluída a validação do equipamento, procedeu-se à avaliação da sua capacidade em prever 

resistências mecânicas à compressão de cimentos provenientes da fábrica A e da fábrica B de forma 

satisfatória, ou seja, com um desvio absoluto médio inferior a 3 MPa. Para os cimentos provenientes 

da fábrica A, observou-se, que a partir de maio de 2021, os desvios absolutos obtidos a partir dessa 

data foram significativamente menores. Por esse motivo, a aptidão do equipamento em prever 

resistências satisfatoriamente apenas foi avaliada a partir dessa data. Avaliando os resultados para os 

cimentos das duas fábricas, concluiu-se que o equipamento é capaz de prever de forma mais 

satisfatória as resistências de cimentos da fábrica B, com desvios absolutos médios de 1,30 MPa para 

o cimento CEM I 52,5R e de 1,56 MPa para o cimento CEM II/A-L 42,5R. Na fábrica A, apenas os 

cimentos CEM I 42,5R e CEM II/A-L 42,5R cumprem o pré-requisito estabelecido de um desvio absoluto 

médio ≤ 3MPa, apresentando desvios absolutos médios de 1,72 MPa e de 2,70 MPa, respetivamente. 

Os cimentos CEM I 52,5R  e CEM II/B-L 32,5N apresentaram, respetivamente, um desvio absoluto 

médio de 3,35MPa e de 3,44MPa. 

Por último, foram desenvolvidos modelos preditivos para os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R 

da fábrica A. Foram desenvolvidas redes neuronais artificias e regressões lineares múltiplas. Realizou-

se também o ajuste de parâmetros de uma equação que relaciona a condutividade com a resistência à 

compressão de cimentos. Comparativamente com os restantes modelos, as redes neuronais 

apresentaram, na fase de validação, melhores métricas para ambos os cimentos estudados. Para o 

cimento CEM I 52,5R obteve-se um coeficiente de determinação (R2) igual a 0,96 e um Root Mean 

Squared Error (RMSE) igual a 0,64MPa. No caso do cimento CEM II/A-L 42,5R obteve-se um R2=0,92 

e um RMSE=0,79MPa. Através do acompanhamento de novas previsões, etapa análoga à fase de 

teste, verificou-se a diminuição dos índices de desempenho ambas as redes neuronais, característico 

da ocorrência de overfitting. Como tal, novas redes neuronais foram desenvolvidas, mas com um menor 

grau de complexidade. Apresentaram, na fase de validação, um R2=0,84 e um RMSE=1,34 MPa para 

o CEM I 52,5R e um R2=0,73 e um RMSE=1,47 MPa para CEM II/A-L 42,5R. Apesar de não se ter 

conseguido resolver completamente o overfitting, a rede neuronal referente ao cimento CEM II/A-L 

42,5R apresentou um desvio absoluto médio de 0,97 MPa e desvio absoluto máximo de 2,57 MPa. 

Comparativamente com o método interno desenvolvido, que apresentou um desvio absoluto médio de 

2,70 MPa e um desvio absoluto máximo de 9,83 MPa, a rede neuronal apresentou melhores resultados 

para este tipo de cimento. Relativamente à rede neuronal referente ao cimento CEM I 52,5R, 

apresentou um desvio absoluto médio de 3,22 MPa e um desvio absoluto máximo de 7,54 MPa. 

Comparativamente com o método interno, que apresentou um desvio absoluto médio de 3,35 MPa e 

um desvio absoluto máximo de 8,58 MPa, os resultados foram semelhantes. 
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5.2 Propostas de trabalho futuro 

Relativamente ao equipamento de previsão de resistências apresentam-se algumas propostas que 

poderão complementar e dar continuidade à presente dissertação: 

• Como apenas se realizaram 19 ensaios de cimentos CEM I 52,5R e 10 de cimentos CEM II/A-

L 42,5R provenientes da fábrica B seria pertinente a realização de um maior número de 

ensaios; 

• Realização de ensaios de cimentos CEM I 42,5R e CEM II/B-L 32,5N provenientes da fábrica 

B e averiguar se cumprem o pré-requisito estabelecido de um desvio absoluto médio ≤ 3MPa; 

• Avaliação da influência da alteração do parâmetro v(Nu) desde 0,5 até 2,0 para todos os 

cimentos da fábrica A, em especial para os cimentos CEM I 52,5R e CEM II/B-L 32,5N. Assim 

que a resistência à compressão a 28 dias se aproximar do valor obtido pelo ensaio normativo, 

fixar o parâmetro v(Nu) para futuros ensaios do mesmo tipo de cimento. Após se obter uma 

amostra significativa de cimentos com um parâmetro v(Nu) fixo, averiguar se cumprem o pré-

requisito estabelecido de um desvio absoluto médio ≤ 3MPa; 

• Utilização do equipamento para prever resistências a outras idades, como por exemplo a 2 e a 

7 dias e avaliar a capacidade do equipamento em prever resistências a essas idades. 

Ficam ainda algumas sugestões para o aprofundamento do desenvolvimento de modelos preditivos da 

resistência à compressão com base na condutividade: 

• Recolha adicional de amostras de cimentos CEM I 52,5R e CEM II/A-L 42,5R da fábrica A e a 

determinação da sua condutividade aparente. Uma recolha mais alargada destes cimentos 

traduzir-se-ia numa maior robustez dos modelos preditivos criados, podendo inclusive diminuir 

o overfitting das redes neuronais artificiais; 

• Aprofundamento do estudo das redes neuronais com o intuito de reduzir o overfitting, alterando, 

por exemplo a função de ativação; 

• Desenvolvimento de outros modelos preditivos, como por exemplo, regressões por mínimos 

quadrados parciais (PLS regression), árvores de decisão (decision trees) e random forest. 
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Apêndice A - Guia de utilização do equipamento 

Para ligar o equipamento é necessário premir o botão “OK” (Figura A.1). 

 

Figura A.1 - Ecrã inicial do equipamento 

Posteriormente é necessário conectar a sonda no topo do equipamento (verificar se os pontos 

vermelhos estão alinhados). De seguida, preparar a solução água/cimento a 3%: 

➢ Verter 500 mL de água desionizada para um gobelé; 

➢ Mergulhar a sonda no gobelé (não ultrapassando o orifício de libertação de ar); 

➢ Permitir que a temperatura estabilize. A condutividade aparente medida deve ser 0; 

➢ Pesar 15 g de cimento e verter nos 500 mL de água desionizada e agitar durante 50 

segundos a uma velocidade de 7 rotações por segundo na placa de agitação; 

➢ Mergulhar a sonda na solução, esperar 5 minutos e premir “OK”; 

➢ Remover a sonda da solução e proceder à sua limpeza e secagem. 

Após isto, selecionar o primeiro ícone no display e premir “OK” (Figura A.2) 



 

98 

 

Figura A.2 - Seleção do ícone do menu principal 

Inserir o tipo do cimento (Figura A.3) 

 

Figura A.3 – Seleção do tipo de cimento 

Após isto, é necessário fazer input dos parâmetros para a previsão da resistência mecânica à 

compressão do cimento. 

1) Massa volúmica (Figura A.4): 

 

Figura A.4 - Introdução da massa volúmica 
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2) Blaine (Figura A.5): 

 

Figura A.5 - Introdução do Blaine 

3) Teor de adições minerais (Figura A.6): 

 

Figura A.6 - Introdução da % de aditivos 

4) Parâmetro v(Nu) (Figura A.7): 

 

Figura A.7 - Introdução do parâmetro v(Nu) 
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Tendo em conta o a tipologia da adição mineral e a percentagem, o parâmetro v(Nu) assume diferentes 

valores (Tabela A.1): 

Tabela A.1 - Parâmetro v(Nu) em função da tipologia e da % de adições 

Tipologia 
Percentagem (%) 

6>9 10>12 13>15 16>20 21>25 26>30 31>35 <35 

Escória de alto forno 2 1,8 1,8 1,6 1,4 1,3 1,2 1,2 

Sílica de fumo 2 1,9 1,8 N/A N/A N/A N/A N/A 

Pozolana natural 1,8 1,6 1,6 1,5 1,4 1,3 1,2 1,1 

Pozolana natural calcinada 2 1,9 1,7 1,6 1,5 1,4 1,3 1,2 

Cinza volante siliciosa 2 1,9 1,8 1,6 1,4 1,3 1,2 1,2 

Cinza volante calcária 1,8 1,7 1,5 1,4 1,3 1,3 1,2 1,2 

Xisto cozido 2 1,9 1,8 1,7 1,6 1,5 1,3 1,2 

Calcário (L) 1,7 1,5 1,4 1,3 1,3 1,2 1,2 1,1 

Calcário (LL) 1,8 1,6 1,6 1,4 1,3 1,2 1,2 1,1 

5) Água/cimento (Figura A.8): 

 

Figura A.8 - Introdução da razão água/cimento 

6) Tempo de cura (Figura A.9): 

 

Figura A.9 - Introdução do tempo de cura 
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Após a introdução de todos os parâmetros, a resistência à compressão do cimento aparece no display 

do ecrã (Figura A.10): 

 

Figura A.10 - Display da previsão da resistência à compressão 
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Apêndice B – Guia de utilização do software JMP ® 

(desenvolvimento de redes neuronais) 

Para inicializar a plataforma referente ao desenvolvimento de redes neuronais selecionar Analyze > 

Predictive Modelling > Neural. De seguida, é necessário selecionar as variáveis independentes (X, 

Factor) e as variáveis dependentes (Y, Response) (Figura B.1). 

 

Figura B.1 – Launch window do software JMP ®  

Após a escolha das variáveis o utilizador deve selecionar a opção “OK”. O painel Model Launch permite 

especificar o método de validação, a estrutura da camada oculta e outras opções (Figura B.2). 

Validation method 

Os métodos de validação disponíveis pelo software são: 

• Excluded rows holdback 

Consiste na exclusão de linhas para dividir os dados nos subconjuntos de treino e de validação. As 

linhas excluídas são usadas como conjunto de validação. 

• Holdback 

Divide aleatoriamente o conjunto dos dados no subconjunto de treino e de validação. É necessário 

especificar a proporção dos dados originais a utilizar como subconjunto de validação. 

• KFold 

Divide o conjunto dos dados em K folds. Cada um destes folds é utilizado para validação uma única 

vez, ou seja, este método cria K modelos. O modelo final escolhido pelo software é o referente ao fold 

que apresentou melhores índices de desempenho. 
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Para além do método de validação é requerido a especificação de uma Random Seed, caso o 

utilizador procure a reprodutibilidade do subconjunto utilizado para validação do modelo. Por defeito, 

a Random Seed é definida como 0. 

 

Figura B.2 - Model launch do software JMP ® 

Hidden layer structure 

O software permite a utilização de 1 ou de 2 camadas ocultas. O aumento do número de nodos na 

primeira camada ou a presença de uma segunda camada oculta torna a rede neuronal mais flexível. É 

possível adicionar um número ilimitado de nodos para qualquer camada oculta. Os nodos da segunda 

camada oculta são funções das variáveis independentes enquanto os nodos da primeira camada oculta 

são funções dos nodos da segunda camada. 

As funções aplicadas aos nodos das camadas ocultas são as funções de ativação. Uma função de 

ativação é uma transformação de uma combinação linear das variáveis X. Estão disponíveis a função 

tangente hiperbólica, a função linear e a função gaussiana. 
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Boosting 

Considera-se como boosting o processo de construção de uma rede neuronal de maiores dimensões 

através do ajuste de uma sequência de redes neuronais de menores dimensões. Supondo que o 

modelo base consiste numa única camada oculta com 2 nodos e especificamos o Number of Models 

como 8. O primeiro passo consiste no ajuste deste modelo base. Os valores previstos são divididos 

pelo learning rate e depois subtraídos pelos valores observados originando residuos em escala (scaled 

residuals). O próximo passo é o ajuste de outra rede neuronal, com uma única camada oculta e 2 

nodos, em que a resposta são os resíduos em escala do modelo anterior. Este processo continua até 

que os 8 modelos estejam ajustados ou a adição de um modelo não melhore os índices de desempenho 

da fase de validação. 

Este processo, por norma, é mais rápido do que o ajuste de uma rede neuronal de grandes dimensões. 

No entanto, a rede neuronal base deve ter exclusivamente 1 ou 2 nodos numa única camada oculta. 

O learning rate situa-se entre 0 e 1. Um valor próximo de 1 resulta numa convergência mais rápida do 

modelo final, mas, como consequência, aumenta a tendência de overfitting. É aconselhável a utilização 

de valores próximos de 1 para um Number of Models reduzido. 

Fitting options 

O software disponibiliza as seguintes opções: 

• Transform covariates 

Transforma as variáveis contínuas utilizando distribuições Johnson Su ou Johnson Sb. Este processo 

ajuda a mitigar os efeitos negativos da presença de outliers ou de distribuições fortemente enviesadas. 

• Robust Fit 

Utilização dos desvios mínimos absolutos invés dos desvios quadráticos absolutos. Esta opção é 

especialmente útil caso o utilizador queira diminuir o impacto dos outliers. 

• Penalty method 

Com o objetivo de mitigar a tendência de overfitting das redes neuronais existe a possibilidade de 

incorporar uma função de penalização. O software disponibiliza quatro tipos de penalização: squared 

(L2 regularization), absolute (L1 regularization), weight decay e no penalty (Tabela B.1) 
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Tabela B.1 – Descrição dos diferentes de penalização do software JMP ® 

Tipo de penalização Descrição 

Squared 

Aconselhável a sua utilização caso o 

utilizador julgue que a maioria das variáveis 

independentes contribuam para a 

capacidade preditiva do modelo 

Absolute Aconselhável caso exista um grande número 

de variáveis independentes e o utilizador julgue 

que algumas contribuem mais do que outras 

para a capacidade preditiva do modelo 

Weight decay 

No penalty 

Não utiliza uma função de penalização. O 

utilizador pode usar esta opção caso tenha 

uma grande quantidade de dados e pretenda 

que o ajuste seja realizado rapidamente. No 

entanto, esta opção pode originar modelos 

com capacidade preditiva inferior. 

• Number of Tours 

Corresponde ao número de vezes em que o software ajusta o modelo para encontrar a melhor 

estimativa dos parâmetros da rede neuronal (pesos de ligação e bias). O modelo devolvido pelo 

software é o melhor ajuste encontrado pelo mesmo. Devido ao elevado custo computacional não é 

aconselhável a utilização de um número muito elevado. 
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Apêndice C – Análise de resíduos (Fase 1) 

Homoscedasticidade 

A homoscedasticidade (variância constante) dos modelos preditivos da Fase 1 foi estudada recorrendo 

a um residual scatterplot. Para o cumprimento deste requisito os pontos devem estar dispostos 

aleatoriamente.  

➢ Rede neuronal (CEM I 52,5R) 

O residual scatterplot da rede neuronal do cimento CEM I 52,5R encontra-se na Figura C.1. O modelo 

preditivo apresenta homoscedasticidade dos resíduos. 

 

Figura C.1 - Residual scatterplot da rede neuronal do CEM I 52,5R (Fase 1) 

➢ Rede neuronal (CEM II/A-L 42,5R) 

O residual scatterplot encontra-se na Figura C.2. O modelo apresenta homoscedasticidade. 

 

Figura C.2 - Residual scatterplot da rede neuronal do CEM II/A-L 42,5R (Fase 1) 
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➢ Regressão linear múltipla (CEM I 52,5R) 

O residual scatterplot da regressão linear múltipla do cimento CEM I 52,5R encontra-se representado 

na Figura C.3. 

 

Figura C.3 - Residual scatterplot da regressão linear múltipla do CEM I 52,5R (Fase 1) 

Os resíduos deste modelo preditivo não apresentam homoscedasticidade mas sim 

heteroscedasticidade.  

➢ Regressão linear múltipla (CEM II A/L 42,5R) 

Os resíduos deste modelo preditivo (Figura C.4) não apresentam homoscedasticidade mas sim 

heteroscedasticidade. 

 

Figura C.4 - Residual scatterplot da regressão linear múltipla do CEM II/A-L 42,5R (Fase 1) 
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➢ Equação 4.1 (CEM I 52,5R) 

Os resíduos da equação 4.1 apresentam heteroscedasticidade (Figura C.5) 

 

Figura C.5 - Residual scatterplot da equação 4.1 (CEM I 52,5R, Fase 1) 

➢ Equação 4.1 (CEM II/A-L 42,5R) 

Os resíduos deste modelo preditivo encontram-se representados na Figura C.6. 

 

Figura C.6 - Residual scatterplot da equação 4.1 (CEM II/A-L 42,5R, Fase 1) 

Os resíduos apresentam heteroscedasticidade. 
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Normalidade (Shapiro-Wilk) 

O valor da estatística de teste, SW, é comparado com o valor crítico (SWc) para um nível de significância 

de 5%. Os resultados para os resíduos da fase 1 encontram-se representados na Tabela C.1. 

Tabela C.1 - Resultados da normalidade dos resíduos dos modelos preditivos da Fase 1 

 Valor da estatística, SW Valor crítico, SWc 

CEM I 52,5R 

Rede neuronal 0,815 0,897 

Regressão linear múltipla 0,9617 0,897 

Equação 4.1 0,8994 0,8965 

CEM II/A-L 42,5R 

Rede neuronal 0,8869 0,905 

Regressão linear múltipla 0,9616 0,905 

Equação 4.1 0,9368 0,922 

Apenas as redes neuronais cumprem o requisito da normalidade dos resíduos. 

Independência (Durbin-Watson) 

O valor da estatística é comparado com o limite superior e inferior crítico (𝐷𝑊𝑈 e 𝐷𝑊𝐿) para um nível 

de significância de 5%. Os resultados encontram-se representados na Tabela C.2. 

Tabela C.2 - Resultados da independência dos resíduos dos modelos da Fase 1 

 
Valor da 

estatística, DW 

Limite inferior, 

DWL 

Limite superior, 

DWU 

CEM I 52,5R 

Rede neuronal 1,74 0,502 2,461 

Regressão linear 

múltipla 
0,13 0,502 

2,461 

Equação 4.1 0,86 0,71 2,06 

CEM II/A-L 

42,5R 

Rede neuronal 1,68 0,595 2,239 

Regressão linear 

múltipla 
2,67 0,595 

2,239 

Equação 4.1 1,44 0,979 1,873 

As regressões lineares múltiplas para ambos os cimentos não cumprem este requisito. 
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Apêndice D – Análise dos resíduos (Fase 2) 

Homoscedasticidade 

A homoscedasticidade (variância constante) dos modelos preditivos da Fase 2 foi estudada recorrendo 

a um residual scatterplot. Para o cumprimento deste requisito os pontos devem estar dispostos 

aleatoriamente.  

➢ Rede neuronal (CEM I 52,5R) 

O residual scatterplot da rede neuronal do cimento CEM I 52,5R encontra-se na Figura D.1. Os resíduos 

deste modelo preditivo apresentam homoscedasticidade. 

 

Figura D.1 - Residual scatterplot da rede neuronal do CEM I 52,5R (Fase 2) 

➢ Rede neuronal (CEM II/A-L 42,5R) 

O residual scatterplot encontra-se na Figura D.2. O modelo apresenta homoscedasticidade. 

 

Figura D.2 - Residual scatterplot da rede neuronal do CEM II/A-L 42,5R (Fase 2) 
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Normalidade (Shapiro-Wilk) 

O valor da estatística de teste, SW, é comparado com o valor crítico (SWc) para um nível de significância 

de 5%. Os resultados para os resíduos da fase 2 encontram-se representados na Tabela D.1. 

Tabela D.1 – Resultados da normalidade dos resíduos (Fase 2) 

 Valor da estatística, SW Valor crítico, SWc 

CEM I 52,5R Rede neuronal 0,8564 0,897 

CEM II/A-L 42,5R Rede neuronal 0,8705 0,905 

As duas redes neuronais cumprem o requisito da normalidade. 

Independência (Durbin-Watson) 

O valor da estatística é comparado com o limite superior e inferior crítico (𝐷𝑊𝑈 e 𝐷𝑊𝐿) para um nível 

de significância de 5%. Os resultados encontram-se representados na Tabela D.2. 

Tabela D.2 - Resultados da independência dos resíduos (Fase 2) 

 
Valor da estatística, 

DW 

Limite inferior, 

DWL 

Limite superior, 

DWU 

CEM I 52,5R 
Rede 

neuronal 
2,01 0,502 

2,461 

CEM II/A-L 

42,5R 

Rede 

neuronal 
2,00 0,595 

2,339 

Ambas redes neuronais cumprem esta condição. 
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Anexo I – Valores críticos para os testes estatísticos 

Grubbs 

Os valores críticos do teste de Grubbs para um determinado nível de significância e um número de 

observações encontram-se na Figura I.1. 

 

Figura I.1 - Valores críticos do teste de Grubbs [64] 
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F de Fisher 

Os valores críticos da distribuição F de Fisher encontram-se na Figura I.2 e na Figura I.3. 

 

Figura I.2 - Valores críticos do teste de Fisher [96] 
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F de Fisher (continuação) 

 

Figura I.3 - Valores críticos do teste de Fisher (continuação) [96] 
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Shapiro-Wilk 

Os valores dos coeficientes “a” do teste Shapiro-Wilk encontram-se na Figura I.4 e os valores críticos 

na Figura I.5. 

 

Figura I.4 - Valor dos coeficientes "a" do teste Shapiro-Wilk [97] 
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Shapiro-Wilk (continuação) 

 

Figura I.5 - Valores críticos do teste Shapiro-Wilk [97] 
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Durbin-Watson 

Os valores críticos do teste de Durbin-Watson para um determinado número de variáveis 

independentes (k’) e de observações encontram-se na Figura I.6. 

 

Figura I.6 - Valores críticos do teste Durbin-Watson [98] 
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Anexo II - Estimativa da incerteza 

Fator de cobertura, ϕ 

O valor do fator de cobertura para um determinado número de graus de liberdade e nível de confiança 

encontra-se na Figura II.1. 

 

Figura II.1 - Fator de cobertura, ϕ em função dos graus de liberdade [61] 

 

 

 

 



 

120 

Parâmetro [
∆𝑢(𝑥𝑖)

𝑢(𝑥𝑖)
] 

O valor do parâmetro [
∆𝑢(𝑥𝑖)

𝑢(𝑥𝑖)
] encontra-se na Figura II.2. 

 

Figura II.2 - Determinação do parâmetro 
∆𝒖(𝒙𝒊)

𝒖(𝒙𝒊)
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