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RESUMO

O objetivo deste trabalho € um estudo para implantagio do controle estatistico em ensaios e
analises laboratoriais a serem realizados no Departamento de Tecnologia do Combustiveis - MC.
Sio sucintamente apresentados: fundamentos tedricos de controle estatistico de processos, como
elaborar grificos de controle, a definigio de padrdes para ensaios( ou andlises) e como utilizar os
padrfes para determinar os limites de controle nos grificos da media e amplitude. O resultado mais
expressivo € a aplicagio da prdtica de controle com a utilizagio de um padrio secundario certifica-
do em um ensaio de massa com uma balanga eletronica do laboratorio de controle.

INTRODUCAOQ

Com o objetivo de melhorar a precisdo e exatidio[1]
dos ensaios e andlises realizados pelo Departamento de
Tecnologia dos Combustiveis - MC, foi realizade um estu-
do visando a implantagio de um sistema de controle esta-
tistico de qualidade, adaptado do metodo americano, con-
forme o "Manual Quality Control of Materiais" - norma
ASTM E-11[2]. Com utilizagdo da metodologia estatistica
deve-se garantir maior confiabilidade nos ensaios e anali-
scs realizados para caracterizar as matérias primas ¢ o0s

produtos combustiveis em geral processados pelo Departa-
mento,

CONTROLE ESTATISTICO

A verificagiio de que o ensalo ou andlise estd ou ndo
sob controle é feita pela utilizagdo de padrdes certificados
ou por padrdes desenvolvidos através de amostragens na
fase inicial do sistema de controle. Em fungio de seus ob-
jetivos, os padrdes sio denominados de padrio de verifica-
¢io ou padrio de analise, sendo os mesmos utilizados peri-
odicamente através da aplicaclio dos grificos de controle.

Se 08 ensaios ¢ andlises estiverem sob controle, os re-
sulltados das andlises ou ensaios aplicados no padriio apre-
sentarfio variabilidades compativeis com as caracleristicas
do processo analitico ou de ensaios, isto €, variando apenas
dentro dos limites pré-estabelecidos[3]. Além disso, supde-
se que esta distribuicio permanega estivel desde que as
condigdes de ensaio( ou analise), o procedimento do opera-
dor ¢ 03 equipamentos utilizados permanegam inalterados.

A distribuiciio normal constitui no¢do estatistica in-
dispensdvel no controle de ensaios ¢ andlises. Sabe-sc que
o0s itens de uma distribuicio normal se concentram em tor-
no de uma média na proporgdo de 99,7%, no intervalo do
valor médio + ou =3 vezes o desvio padrio. A faixa de va-
riagdo aceita para resultados de analise ou ensaio sob con-
trole é o intervalo 1 — 30 a i + 3o. A ocorréncia de resul-
tados fora deste intervalo é uma variagiio nio aceitdvel,
indica que o processo esta fora de controle, isto €. estdo
ocorrendo modificagdes. As causas das modificagdes pode-
rdo ser descobertas. Consequentemente, sfo denominadas
causas identificdveis. Suas influéncias sfio rdpidas e cres-
centes, exigindo prontas agdes corretivas, no sentido de
climinar a presenca dessas causas identificaveis. Normal-
mente sdo indicadas pela ocorréncia de diferencas signifi-
cativas entre o valor observado € a media do padrio, isto €.
o valor obtido esta fora da faixa de controle. E a presenga é
revelada por meio de um dispositivo pritico: os graficos de
controle]4].

GRAFICO DE CONTROLE

A construgdo dos graficos de controle obedecem um
esquema geral que em cada caso € adaptado conforme o
tipo de analise ou ensaio,

Em absissa, marca-sc o nimero de ordem cronolégica
de utilizagio dos padrfies. Desse modo, a escala horizontal
¢ uniforme e associada ao tempo e a utilizag@io dos padrdes
deve ser feita em intervalos de tempos 1guais.

Em ordenada, marca-se o valor caracteristico da qua-
lidade, que no nosso caso € um valor mensuravel (controle



de varidvel). Nesta escala vertical ha trés valores importan-
tes, pelos quais sdo tragadas as linhas horizontais:

- A média ( n ), que determina a linha média ( ou li-
nha central) do grafico, indicada por LM.

- O limite superior de controle, n + 3o, correspon-
dente & linha superior de controle, LSC.

- O limite inferior de controle, 1 — 3o, corresponden-
te a linha inferior de controle, LIC.

Os graficos de controle de varidvel a serem utilizados
pelo Laboratérios de Controle - MC serdio da meédia (n ) e
da amplitude ( R ) com o objetivo de acompanhar a preci-

5o ¢ a exatidio dos ensaios e andlises. O grafico da média
¢ sensivel a variagfio na média, mas insuficiente para evi-
denciar todas as variagdes na dispersdo, que no caso deve
ser realizada pela amplitude.

A distribuigfio amostral da média, do desvio padrio ¢
da amplitude; em fungiio das virias leituras realizadas para
o padrdes e as correlagbes entre estas varidveis, estio rela-
cionados por coeficientes previamente calculados e tabela-
dos na norma ASTM E-11{ TABELA 1. ).

TABELA 1. Fatores para cdlculo dos limites em grificos de controle (Sistema norte-americano)
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(n)
Limites de Controle Linha Meédia Limites de Controle Linha Mdédia Limites de Controle
.H. .I!L'| .Iq.: d: dl D: Dz Dj D..:_ (.3 t-"‘l.'-'i Bl_ B;] B_l H\l
z Z.121 3,760 1880 1128 0,853 L] 3636 L] 3,267 00,5642 1.7725 ] | .Bd3 ] 1,267
3 1. 732 2,394 LI_.II'I- L6593 0,888 1] 4,358 0 2575 0,7236 1 3820 0 1,858 { 2568
4 [.50:0 1,580 0,729 2059 0, E80 ] 4,698 ] 2,282 | 07979 1.2533 0 L 808 0 2166
5 1,342 1,596 0,577 2,326 0,864 0 4,918 0 2,115 08407 1,1894 0 [, 756 1,089
G 1,225 1,410 (483 2,534 0,548 0 5078 0 2,004 | 0,8586 11512 | 0,026 | 1,711 | 0,030 | 1970
T 1.134 1,277 1},425" 2,704 {1,833 'U.,El':lﬂ__ 5,203 0,076 1,924 | O,B882 11259 | 0,105 | 1,672 | 0118 | 1,882
# 1,061 1,175 373 1357 0.320 0,387 5,307 1,136 1,864 | 09027 L1078 | 0,167 | 1,638 | 0,185 | 1.813
) 1,0 1,094 0,337 2,920 ﬂ.ﬂﬁ DJJI!E 5.a04 0,184 1Bl | 09139 L0942 | 0,219 | L&0R | 0,239 | 1,761
i 0,942 1,028 0,308 3078 0.7e7 1,627 5469 0.223 1,797 | 09227 1,0837 | 0,262 | 1,584 | 0284 | 1,716

(Reproduciio Parcial do “ASTM - Manual on Quality Control of Materials”, 1951

A escolha do grafico da amplitude como medida da
dispersfio se deve por causa de que o cilculo da amplitude
¢ muito mais simples que o do desvio padrio, além disso, a
aproximacgio normal para a distribuigio da amplitude serd
satisfatéria quando os padries forem medidos no médximo
10 vezes, como € na maioria dos casos no MC.

Como os ensalos ¢ andlises no Laboratérios de Con-
trole do MC sio muitos especificos, cada caso serd estuda-
do independentiemente dentro dos conceitos estatisticos,
para se definir principalmente com que freqgiiéncia e com
que nimero de leituras serfio construidos os graficos de
controle.

TIPOS DE PADROES

Existem dois tipos de padrdes badsicos, para se iniciar
a implantagfio de controle estatistico nos ensaios ¢ andlises:
os padrdes certificados, os quais apresentam média e des-
vio padrdo certificados por orgidos credenciados nacionais
ou certificados pelo proprio fabricante do equipamento,
quando o padrio ndo tem similar no mercado. O segundo
tipo sdo os padries desenvolvidos, 0s quais sdo utilizados
para estabelecer o grafico de controle da média e da ampli-
tude na fase inicial ou quando se desconhece a média e o
desvio padrio deste material ou componente. E claro que
este segundo padrdo serve como referéncia para o controle
de ensaio ou andlise, sendo que, fica principalmente, com-
prometida a exatidio das medidas.

Para se ganhar maior confiabilidade nos resultados
obtidos para os padrdes, uma das medidas previstas ¢ fen-
tar o intercdmbio de amostras de materiais, utilizados no
MC, com empresas ¢ instituigdes nacionais ¢ internacio-
nais, a fim de se obter maiores informagdes sobre a exati-
dio e precisdo dos padroes desenvolvidos.

Sfio criados dois tipos de controle para ensaios ¢ ana-
lises: o primeiro visa fazer a verificagdo do equipamento ou
se¢ 0 mesmo apresenta alguma alteragdo, o segundo serve
para o controle de ensaio{ ou anilise) propriamente dito.
Define-se padrio de wverificagio, o qual permitiri a
"checagem” periddica dos equipamentos, isto ¢, s¢ 0 equi-
pamento estd em condigSes normais de uso, ¢ padrio de
analise, aquele que vai fazer a "checagem" do operador ¢
do procedimento de ensaio. Normalmente o padrio devera
ler a5 mesmas caracleristicas, bem como a mesma ordem
de grandeza dimensional do material a ser ensaiado( ou
analisado). Por isso para cada material a ser utilizado no
MC existird um padrdo de andlise. O ideal é que o padrio
de verificacio seja também o padriio de andlise, assim ha-
vera maior confiabilidade nos resultados obtidos.

PRATICA DE CONTROLE

1. Como estabelecer o grifico de controle da média
(n) ¢ amplitude (R), para um padrio a ser desenvolvido:

1.1 Escolher um de material com propriedades [isi-
cas, quimicas ¢ nucleares caracterizada pela produgiio




como ideal, e estabelecer uma quantidade razodvel a ser
usada ao longo do tempo.

1.2 Fixar o tamanho da amostra ou leitura
{usualmente 4 ou 5), e o0 numero de vezes a ser repetido ao
longo do tempo.(usualmente 25 ¢ 20, respectivamente ao
T™ ).

1.3 Calcular a média ¢ amplitude em cada periodo de
lempo.

1.4 Posteniormente calcular a media ¢ amplitude ge-
ral apos o numero de vezes repetido ao longo do tempo.

1.5 Calcular o LSC e LIC para os grificos da média
(n) e da amplitude (R) conforme dados da Tabela 1.

1.6 Definir a freqiiéncia e 0 numero de leituras com
que o padrio vai ser utilizado

2. Como estabelecer o griafico de controle da média
() e amplitude (R), para um padrio certificado:

Nota 1: O padrio certificado possui caracteristicas
mensurdvels pré-estabelecidas, normalmente o valor da
média com o respectivo desvio padrio.

2.1 Definir a freqiiéncia e o nimere de leituras com
que o padrdo vai ser utilizado.

2.2 Considere o valor mensurado no padrio como a
linha média do grafico da média (n).

2.3 Calcule a linha média do grifico de amplitude,
conforme Tabela 1, a partir do desvio padrio do padrio
certificado e o niimero de leituras previsto para o ensaio ou
andlise{ item 2.1).

2.4 Calcule também os LSCs e LICs para o grifico da
média (n) e amplitude (R), conforme dados da Tabela 1, a
partir do desvio padrio ¢ 0 numero de leituras previstas no
iem 2.1,

2.5 Durante a aplicagio dos graficos de controle
deve-se tomar decistes de mudanga de condigdes de ensaio
ou andlise, de procedimento do operador ou calibragio do
equipamento, nas seguinies situagbes:

1¥ ) Quando qualquer ponto cair fora dos limites de
controle.

2%y Quando cinco pontos seguidos ficarem acima ou
abaixo da linha central.

3* ) Quando uma seqiiéncia de cinco pontos forem
crescentes ou decrescentes.

PRATICA EXPERIMENTAL

Como exemplo de aplicagio do método foi realizado
uma operagio de pesagem para a balanga eletrdnica Me-
ttler com um padrdo de verificagio e andalise, a pastilha de
aco inox certificado pelo IPT n® 765.791 com peso médio
4,99994¢ e desvio padrio 0,00011lg Pois, como citado
anteriormente, este padrio tem a mesma ordem de grande-
za de massa que as pastilhas de UO; e Al O, fabricadas no
departamento MC.

A partir destes dados definiu-se como tamanho mé-
dio de leitura igual a 5 (cinco) , ¢ através da Tabela 1. os
fatores de cdleulo para o grifico da média e da amplitude.

Assim os limites para o grifico da média:

n = 4,99994g
LCS=n+ A «a=499994 + 1,596 = 0,00011 = 5,0000g

LCI=n-A; =o=499994 - 1,596 - 0,00011] = 4,99988g
Os limites do grafico da amplitude:

R =dy+o= 2326+000011=000026g

LCS=Da+o=4918«0,00011 = 0,00054g

LCLl=Dy »a=0-+0,00011 = 0,00000g

TABELA 2. Dados experimentais das leituras de massa ( em gramas)

Periodo Leitura 1 Leitura 2 Leitura 3 Leitura 4 Lertura 3 Média Amplitude
21/Abr 4,99999 4,99999 5,00000 3,00000 4,999949 3,00000 0,00001
22/Abr 4,99998 4,99999 4,99999 4.99998 4,99999 4,99999 0,00001
23/Abr 4,99998 4,994999 3,00000 4,99999 4,99999 4,99999 0,00002
24/ Abr 4,99996 4,99997 4,99998 5,00000 4,99998 4,99998 0,00004
25/Abr 4,99999 4,99992 4,99992 4.99998 4,99998 4,99996 0,00007
26/Abr 4,99999 5,00000 4,99998 3,00000 4,99998 4,99999 0,00002
27/ Abr 4,99999 4,99999 5,00000 4,99999 4,99999 4,99999 0,00001
28/Abr 4,99998 4,99995 4,99996 4,99995 4,99997 4,99996 0,00003
29/ Abr 4,99995 4,99994 4,99994 4.999935 4.99996 4,99995 0,00002
30/Abr 4,99995 4,99998 4,99994 4.99994 4,99996 4,99995 0,00004
1/Ma1 4,99993 4,99996 4,99994 4.99994 4,99994 4,99994 0,00004
2iMai 4,99994 4,99995 4,99996 4,99996 4,99997 4,99996 0,00003
3/Mai 4,99993 4.,99993 4,99996 4,99995 4,99996 4,99995 0,00003
4/Mai 4,99997 4,99995 4,99996 4.99997 4,99996 4,99996 0,00002
3/Mai 4,999935 4.,99996 4,99994 4.99999 4.99994 4,99996 0,00005
G/Mai 4.99995 4.99993 4.99996 4.99996 4,99997 4,99995 0,00004
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Definidos o5 limites de controle. construiram-se 0%
graficos da média e da amplinde. Iniciaram-se as opera-
goes com aplicagio do padrio secunddirio cenificado pelo
IPT, com a mesma {regiéneia de leiluras ulilizada para
cilculo dos limites do grafico, 5 (cinco) leituras uma vez
ao dia, num periodo de 16 (dezesseis) dias. Acima ¢ apre-
sentado a TABELA 2., com as leituras do periodo e com
as respectivas médias experimentais didrias € a sua ampli-
tude. Os valores das médias e das ampliludes obtidos fo-
ram transportados, respectivamente, para os GRAFICOS
DE CONTROLE DA MEDIA E DA AMPLITUDE,

RESULTADOS E COMENTARIOS

s limites de controle estabelecidos para os graficos
de controle da média e da amplitude sio especificos do
padrdo adotado para verificaco da balanga Mettler. Esse
padrdo também & utilizado para andlise de materiais on
produtos que tenham suas massas na mesma ordem de
grandeza, como ¢ o caso das pastilhas de UQy e AlyO4
fabricadas pelo MC. Portanto, advém destas consideragies
a denominagio de padrio de andlise e verificagio para a
massa certificada pelo [FT _

Nos GRAFICOS DA MEDIA E DA AMPLITU-
DE, apresentam-se as curvas obtidas com a aplicagio ex-
perimental do padriio de verificacio ¢ andlise. Podemos
nolar no GRAFICO DA AMPLITUDE, que "amplitude
da balanga" é sulicientemente pequena em relagio a esta-
belecida pela massa certificada IPT, concluindo-se que a
balanga s¢ encontra dentro da precisdo prevista. No
GRAFICO DA MEDIA nota-se inicialmente que a ba-
langa se encontrava descalibrada, apesar das medidas es-
tarem dentro dos limites precstabelecidos pelo padrdo de
verificacilo e andlise, a0 passar do tempo o operador tende
a aprimorar o procediments de ensaio, principalmente
com a minuciosidade na calibragio do eguipamento no

inicio de cada operagiio, obtendo-se assim, maior exatiddo
nas medidas. As conclusfes quanto d precisdo e 4 exatidio
dos resultados aumentam a confiabilidade nos ensaios e
andlises, portanto justificando-a implantagdc do controle
estatistico nos laboratérios do Departamento de Tecnolo-
gia de Combustiveis -MC.
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ABSTRACT

The purpose of this work is the study for introduction of
the statistical control in test and analysis realized in the
"Depaniamento de Tecnologia de Combustiveis - MC",
Are succinctly introduced: theories of statistical process
control, elaboration of control graphs, the definition of
standards test{ or analysis} and how the standards are
employed for determination the conirol limits in the
graphs, The more expressive resull is the applied form for
the practice quality control, moreover it is also exemplifi-
ed the utilization of one standard of verification and
analysis in ihe laboratory of control.
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