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PREFACIO

O Instituto Adolfo Lutz tem dentre seus obijetivos, participar das acdes de vigilancia
epidemioldgica, sanitdria e ambiental para prevencdo, controle e eliminagdo de riscos,
doencas e agravos de interesse a saude publica. Este processo de vigilancia pressupde,
além da identificacdo de doencas com capacidade de comprometer a saude da populacao
através de sua disseminacdo, a realizacdo de ensaios laboratoriais destinados a quantificar,
por exemplo, contaminantes presentes em &gua, produtos alimenticios ou farmacéuticos,
entre outros.

Para tanto, é fundamental o controle dos processos de medi¢do, garantindo a
qualidade dos procedimentos analiticos efetuados nos laboratérios da Rede Publica do
Estado de S&o Paulo.

Vale ressaltar, que a exceléncia desta Instituicdo vem contribuindo sobremaneira para
a garantia da confiabilidade dos laudos emitidos resultantes de ensaios aqui efetuados e
destinados a laboratérios publicos.

Este Manual, em particular, estabelece procedimentos para avaliar desempenho de
meétodos de ensaios e/ou instrumentos de medi¢do por meio de cartas de controle, as quais
mostram a variacdo da caracteristica de interesse em funcdo do tempo. Estes
procedimentos sdo fundamentados nas normas ISO 8258: Shewhart control charts, 1991 e
ISO 7870-4: Control charts — Part 4: Cumulative sum charts, 2011.

Finalmente, a elaboracdo e implementacdo e uso de cartas de controle em
laboratérios, utilizando o programa Microsoft Excel e o software Action, de livre acesso na
rede, garante maior seguranca ao analista e ao cliente quanto a confiabilidade do resultado
apresentado e demonstra que o processo de medi¢do esta sob controle estatistico. Permite
ainda, uma avaliacdo correta da conformidade de um produto ou de um diagndéstico, além
de apontar eventuais necessidades de acdes corretivas, revalidacdo do método de ensaio

ou calibragdo do instrumento de medigao.

Esperamos assim, contribuir mais uma vez para um melhor desempenho da vigilancia

epidemiologica e sanitaria, garantindo a saude no Estado.

Prof. Dr. Alberto José da Silva Duarte
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GLOSSARIO

Aleatoriedade: condi¢des nas quais os valores individuais ndo sao previsiveis.

Amplitude movel: valor absoluto da diferenca entre dois valores sucessivos de um

subgrupo.
Amplitude: diferenca entre 0 maior e o menor valor de um subgrupo.

Cartas de controle: graficos que mostram a variacdo da grandeza ou caracteristica de
interesse (variabilidade do processo) em funcdo do tempo para avaliar atributos ou

desempenho de métodos ou de instrumentos de medicéo.

Causas comuns ou aleatérias: fontes de variacdo inerentes a um processo que se
encontra sob controle estatistico, as quais sao dificeis de identificar, porém, juntas criam um
sistema constante de variacdo. Exemplos: mudancas na temperatura, umidade, vibracoes,
falhas na sistematica do processo, dentre outras. Diz-se que um processo que opera na

presenca de causas comuns esta sob de controle estatistico.

Causas especiais ou assinalaveis: fontes relativamente grandes de variacdo quando
comparadas com a variabilidade natural, as quais sdo identificaveis, frequentemente
imprevisiveis e ocorrem fora do sistema constante de variagdo. Exemplos: analista
inexperiente, insumos inadequados, erros de operacdo, equipamentos nao qualificados,
instrumentos de medicdo ndo calibrados, dentre outras. Diz-se que um processo que opera

na presenca de causas especiais esta fora de controle estatistico.

Controle Estatistico de Processos (CEP): conjunto de técnicas estatisticas utilizadas para

avaliacdo de um processo, com o objetivo de controle e melhoria da qualidade.

Desvio padrao: dispersado dos resultados das medi¢cdes ou do processo, denotado pela

letra grega sigma (o) ou pela letra (s).

Desvio padrdo de precisdo intermediaria: desvio padrédo dos resultados das medicdes

obtidas sob condi¢des de precisdo intermediaria.

Desvio padréo de repetibilidade: desvio padrao dos resultados das medi¢gGes obtidas sob

condi¢des de repetibilidade.

Incerteza de medicdo: pardmetro ndo negativo que caracteriza a dispersdo dos valores

atribuidos a um mensurando, com base nas informacdes utilizadas.
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Incerteza de medicdo expandida: produto de uma incerteza padrdo combinada por um
fator de abrangéncia maior do que o numero um. O fator depende do tipo de distribuicdo de

probabilidade da grandeza de saida e da probabilidade de abrangéncia escolhida.

Incerteza padrdo combinada: incerteza padréo obtida ao se utilizarem incertezas padrao

individuais associadas as grandezas de entrada em um modelo de medicéo.
Incerteza padrdo: incerteza de medicao expressa por um desvio padréo.

Média: valor de medida central de um conjunto de dados, calculado pelo somatorio de todos

os resultados dividido pelo numero total de resultados do conjunto.

Valor p : probabilidade de que a estatistica do teste tenha valor extremo em relacdo ao

valor observado quando a hipétese nula é verdadeira.

Precisdo intermediaria: Grau de concordancia entre indicacbes ou valores medidos,
obtidos por medicdes repetidas, no mesmo material ou em materiais similares, empregando
o0 mesmo procedimento de medicdo, no mesmo local, porém, variando uma ou mais

condi¢cBes, como analistas, sistema de medi¢cédo, datas de execu¢do do ensaio, entre outras.

Repetibilidade: Grau de concordancia entre indicacdes ou valores medidos, obtidos por
medicdes repetidas, no mesmo material ou em materiais similares, empregando o0 mesmo
procedimento de medi¢cdo, mesmo analista, mesmo sistema de medi¢cdo, do mesmo modo

de operacdo, no mesmo local, no menor intervalo de tempo possivel.

Replicata: valor obtido executando-se o procedimento completo de um método de ensaio,

onde cada replicata é, preferencialmente, um resultado de ensaio independente.

Subgrupo: conjunto de replicatas utilizadas para analisar o desempenho de um processo.
Por exemplo: cinco conjuntos de resultados contendo trés replicatas implica que a

quantidade de subgrupos (m) é cinco e que o tamanho do subgrupo (n) é trés.

Variabilidade: conjunto de diferencas nas variaveis (concentracdes, massas, densidades,
etc.) presentes universalmente em qualquer atividade analitica. E possivel classifica-las em

comuns (ou aleatorias) e especiais (ou assinalaveis).
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SIGLAS

CUSUM — (Cumulative sum) Soma Cumulativa

IAL — Instituto Adolfo Lutz

ISO — International Organization for Standardization
LC — Limite Central

LIC — Limite Inferior de Controle

LSC — Limite Superior de Controle

MRC — Material de Referéncia Certificado
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SIMBOLOS

a — nivel de significancia ou erro tipo |: a probabilidade do processo néo estar sob controle
quando, de fato, esta.

n — Numero de replicatas em cada subgrupo (ou tamanho do subgrupo).

m — NUmero ou quantidade de subgrupos.

C — Valor da soma cumulativa.

X — Valor da medida da caracteristica avaliada.

X (X-barra) — Valor médio dos resultados das replicatas do subgrupo.

X — Valor médio das médias de todos 0s subgrupos (média dos X).

u — Valor médio populacional.

Lo — Valor de referéncia ou valor alvo para a média do processo.

R — Amplitude dos resultados das replicatas do subgrupo.

R — Valor médio das amplitudes de todos os subgrupos.

MR (Moving Range) — Amplitude mével dos resultados das replicatas do subgrupo.
MR — Valor médio das amplitudes méveis de todos os subgrupos.

s — Desvio padrao dos resultados das replicatas do subgrupo.

S — Valor médio dos desvios padrao de todos os subgrupos.

o — Desvio padrao populacional.

U - Incerteza expandida.
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1. INTRODUCAO

Cartas (ou gréficos) de controle sdo utilizadas para monitorar o desempenho de um
processo de medicdo. Estes graficos determinam estatisticamente uma faixa denominada
limites de controle, que é limitada por uma linha superior (limite superior de controle-LSC) e
uma linha inferior (limite inferior de controle-LIC), além de uma linha central (limite central-

LC). A Figura 1 mostra exemplos de cartas de controle.

LSC

V/\V/\VAV/\YH/\V/\\/AM .

LIC

(@)
LSC

: A
NI A .
\/ N’ v "
V LIC

(b)

Figura 1: Exemplo de cartas de controle. (a) Sob controle estatistico. (b) Fora de controle estatistico.

Quando todos os pontos amostrais estiverem dispostos dentro dos limites de controle
de forma aleatoria, considera-se que o processo esta “sob de controle" (Figura 1-a). No
entanto, se um (ou mais) ponto(s) estiver(em) disposto(s) fora dos limites de controle, ha
evidéncia de que o processo esta “fora de controle” (Figura 1-b), e que investigacdo e
acdo(0es) corretiva(s) sdo necessarias para detectar e eliminar a(s) causa(s) especiais no

processo.
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Seja W uma distribuicdo normal dos resultados das medigcbes com média g, €

desvio padrdo o,, conhecidos. Entdo, os limites de controle serdo dados por meio da

Equacéo 1:
LSC =, + Loy,
LC=py (Equacdo 1)
LIC =4, — Loy,

onde L é a “distancia” dos limites de controle a linha central, expressa em unidades de
desvio padrdo. Essa teoria geral dos graficos de controle foi proposta inicialmente por
Walter Shewhart na década de 20 e os graficos desenvolvidos segundo esses principios sao

denominados cartas de controle de Shewhart.
As cartas de controle de Shewhart tém por objetivo:
e Mostrar evidéncias de que um processo esta operando sob controle estatistico;
e Detectar a presenca de causas especiais de variagao;

e Monitorar e aprimorar o desempenho do processo de medigao;
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2. PLANEJAMENTO PARA CONSTRUCAO DE CARTAS DE CONTROLE

A construcao de uma carta de controle requer o seguinte planejamento:

e Definir quais processos serdo controlados (métodos de ensaio validados, ou

instrumentos/equipamentos de medicao, etc.).
o Definir quais caracteristicas do processo serdo controladas.

Por exemplo: a exatiddo de um método analitico, resposta de um instrumento de

medicao, etc.

e Definir quais materiais serdo monitorados (materiais de referéncia certificados —

MRCs, material de referéncia, solucdes padrdo, controles, etc.).

Nota: Estes materiais devem ser homogéneos e estaveis e disponiveis em

guantidade suficiente para serem analisados regularmente.
¢ Definir equipamentos/instrumentos de medi¢do e insumos Nnecessarios;

Nota: Os equipamentos/instrumentos devem ter um plano de manutencéo preventiva

e de calibragao.
e Definir pessoal responsavel pelas analises;
e Escolher o tipo de carta de controle.

As cartas de controle podem ser classificadas em dois tipos: cartas de controle para

variaveis ou cartas de controle para atributos (item 4).

Se a caracteristica a ser controlada for expressa como um nimero em uma escala
continua de medida € denominada variavel. Neste caso, € conveniente descrever a
caracteristica como uma medida de tendéncia central e uma de variabilidade. Estes
graficos sdo chamados de cartas de controle para variaveis. Muitas caracteristicas
nao sdao medidas em uma escala continua ou mesmo em uma escala quantitativa.
Nestas situacdes, € possivel julgar cada unidade do processo como conforme ou nédo
conforme, com base se ela possui ou nao certos atributos, ou entéo, pode-se contar o
numero de “defeitos” que aparecem em uma unidade do produto. Graficos de

controle para tais caracteristicas sdo denominados cartas de controle para atributos.

Para cada tipo de carta de controle ha duas situagfes distintas: quando ndo ha

valores de referéncia e quando valores de referéncia sdo fornecidos. Os valores de
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referéncia podem ser definidos pelo método ou legislagédo (por exemplo, na avaliagdo
de desempenho de meétodos analiticos com o emprego de MRCs, podem ser
utilizados os limites calculados com base nos valores certificados e incertezas

associadas descritos no certificado).

Definir a quantidade m de subgrupos e a frequéncia das analises, de preferéncia, em

intervalos regulares de tempo, definidos pelo analista.
Definir o namero de replicatas de cada subgrupo ou tamanho do subgrupo (n).

Preferencialmente, as medicdes das replicatas devem ser independentes e
realizadas em condicbes de precisao intermediéria. Se as replicatas independentes
forem realizadas em condi¢des de repetibilidade, as chances de variabilidade dentro
do subgrupo serdo minimizadas e as chances de variabilidade entre os subgrupos

serao maximizadas.

As cartas sao construidas na suposicdo de que o tamanho do subgrupo n é
constante. Neste manual ndo serdo abordados calculos dos limites de controle

guando os valores de n séo distintos dentro dos subgrupos.

Nota: Nao ha regra geral para determinar a quantidade de subgrupos e/ou o tamanho

dos subgrupos. Normalmente, 20 a 25 subgrupos com 4 ou 5 replicatas sdo considerados

adequados para fornecer estimativas preliminares.

Definir limites de controle

Os limites de controle nas cartas de Shewhart sdo definidos por 3 desvios (30) acima
ou abaixo do limite central (L=3). Muitas vezes, € vantajoso construir o gréafico
juntamente com os limites 20, que sdo chamados de limites de alerta. Podem ser
inseridos ainda, os limites lo, formando trés regides na carta de controle que
auxiliam na deteccdo de alguns padrbes (ver item 3). No entanto, podem existir

situacOes onde sera necessario aplicar outros critérios.

Quando um processo esta operando sob controle estatistico por certo tempo, novos

limites de controle mais restritivos podem ser estabelecidos.

Os limites de controle devem ser revistos periodicamente de acordo com as

peculiaridades de cada processo.

e Definir agdes para melhoria do desempenho do processo.
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Antes de monitorar 0 processo, deve-se ter certeza de que 0 mesmo encontra-se sob
controle estatistico. Isto requer conscientizacao, treinamento e esforco por parte da
equipe técnica envolvida, pois para eliminar causas especiais, reduzir a variabilidade
do processo e estabilizar seu desempenho, a equipe devera estar apta para coletar
os dados corretamente, interpretar os resultados, identificar a causa raiz de eventuais
problemas, implementar acdo corretiva e usar o grafico como instrumento para
verificar e/ou acompanhar a melhoria do processo (ver Figura 2).
Detectar

causas
especiais

Identificar
causa raiz do
problema

Verificar e

acompanhar

Implementar
agao corretiva

Figura 2: Melhoria do processo com o uso de cartas de controle. Adaptado de Montgomery (2009).

e Registrar quaisquer anormalidades que possam ter ocorrido durante a
execucdo das repeticdes de um subgrupo, pois serdo importantes para a
interpretacéo da carta de controle.

Nota: Poderao ser utilizados dados historicos a fim de se obter os limites de controle
preliminares. Entretanto, estes s6 indicardo que o processo estava ou ndo sob controle;

para continuar o monitoramento, os limites devem ser frequentemente recalculados.
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3. INTERPRETACAO DOS GRAFICOS DE CONTROLE

Como dito anteriormente, se algum ponto fora dos limites de controle ou qualquer
outro padrdo de nao aleatoriedade for encontrado, causas especiais de variagdo podem
estar presentes. Sabe-se que pontos além dos limites de controle sdo raros, entao,
presume-se que uma causa especial ocorreu devido a existéncia destes valores extremos.
Estas causas deverdo ser identificadas e corrigidas. Depois de corrigidas, novos limites
devem ser calculados. Este processo devera ser repetido até que nenhum padrdo de néo
aleatoriedade seja encontrado. Neste momento, considera-se que 0 processo atingiu o

estado de controle.

Nota: Em alguns casos, pode ndo ser possivel encontrar uma causa para um ponto
fora de controle. Se ndo ha nenhuma justificativa analitica para eliminar este ponto do
grafico, a alternativa, entdo, é manter o ponto (ou pontos) considerando os limites de

controle como apropriados para o controle atual.

A habilidade para interpretar um padrdo particular em termos de causas especiais
requer experiéncia e conhecimento do processo por parte do analista responséavel, além de

conhecer o0s principios estatisticos para o uso das cartas de controle.

Varios critérios para a interpretacdo das cartas de controle podem ser aplicados
simultaneamente para determinar se 0 processo esta sob controle. O critério basico [item a)]
€ o0 de que haja um ou mais pontos fora dos limites de controle. Critérios suplementares
[itens b) até h)] sdo utilizados para aumentar a sensibilidade das cartas de controle a uma
pequena alteracdo no processo, de modo a responder mais rapidamente a uma causa

especial de variacao.
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A norma ISO 8258 — Shewhart Control Charts estabelece os seguintes critérios de

decisdo em cartas de controle (Figura 3):
a) 1 ou mais pontos acima do LSC ou abaixo do LIC;
b) 9 pontos consecutivos na zona C ou no mesmo lado do LC;
c) 6 pontos consecutivos, todos aumentando ou todos diminuindo;
d) 14 pontos consecutivos alternando para cima e para baixo;
e) 2 de 3 pontos consecutivos na zona A ou além dela;
f) 4 de 5 pontos consecutivos na zona B ou além dela;
g) 15 pontos consecutivos na zona C (tanto acima quanto abaixo do LC);

h) 8 pontos consecutivos na zona B.

LSC 3G
Zona A

2c
Zona B

1o
ZonaC

LC |===———mmmmmmmesccccscccssssss s sn e —————

ZonaC

1o
Zona B

2o
Zona A

LIC 15

Figura 3: Carta de controle com os limites superior (LSC), inferior (LIC) e central (LC) e linhas correspondentes aos

desvios (o).
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A Figura 4 mostra a avaliagdo dos oito critérios estabelecidos na norma ISO 8258 para a

interpretacdo das cartas de controle de Shewhart.

X
LSC 7—_—'f_ ________ LSC pr———————————
e B
e e ¥ ljﬁ Lc |&
C é [ e -
B \ B X
pe B s s £ o O
X
a) b)
LSC e —— s
B X C]
Lc € /IFJ"T. e A “1*\
: X
i T B
T |, N e ™ _
c) d)
;. S, | LSC o e o e e e e e e e e
LSC n ¥
; / ‘ .\ IT [ QY/
LC E =G f: v L X
L : <
uc ——————— — — = e B e
e) f)
LSC P e R S LSC [T ——"
B g la > X
LC W c K
3 ) \/
B CHE
7 Ay S el e e
a) h)

Figura 4: Exemplos de processos fora de controle estatistico. Adaptado da norma 1SO 8258.

Segundo Montgomery (2009), os critérios suplementares geralmente sdo utilizados
até que o processo esteja sob controle. Depois disso, pode-se adotar apenas 0 critério
basico (1 ou mais pontos fora dos limites de controle), mas fica a cargo do analista

responsavel decidir quais regras serdo empregadas pelo laboratério.

No software Action constam apenas os critérios de a) até d), anteriormente citados, e
0 usuario deve selecionar aqueles mais adequados ao seu processo, podendo alterar o
namero de pontos sequenciais referentes a cada um dos critérios. Para maiores detalhes
sobre como proceder a construgdo das cartas de controle usando o software Action, ver
ANEXO C.
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4. TIPOS DE CARTAS DE CONTROLE
4.1 Cartas de controle para atributos

Muitas caracteristicas ndo podem ser representadas numericamente. Nestes casos,
classifica-se cada item de ensaio ou amostra com um atributo que pode ser conforme ou
nao-conforme, presenca ou auséncia, positivo ou negativo. Graficos de controle para tais

caracteristicas sdo denominados cartas de controle para atributos.
Ha quatro cartas de controle para atributos:
e Cartas p (para controlar a proporcéao de unidades ndo conformes)
e Cartas np (para controlar o nimero de unidades nao conformes)
e Cartas c (para controlar o numero de nédo conformidades por unidade)
e Cartas u (para controlar a taxa de nédo conformidades por unidade)
Neste Manual, ndo serdo abordadas as cartas de controle para atributos, pois nédo se

enquadram as atividades desenvolvidas pelos laboratérios do Instituto Adolfo Lutz - IAL.

4.2 Cartas de controle para variaveis

7 7

Uma caracteristica que é medida em uma escala numérica € chamada variavel.
Alguns exemplos de varidveis sao: medidas de pH, concentracdo, acidez titulavel, teor de

gordura, temperatura, massa, volume, contagem de fungos, bactérias, etc.
Neste Manual serdo abordadas quatro cartas de controle para variaveis:
e Cartas X e R (média e amplitude);
e Cartas X e s (média e desvio padrio);
e Cartas | e MR (valores individuais e amplitude movel);
e CUSUM (soma cumulativa).

Quando sdo empregadas variaveis quantitativas continuas no controle estatistico de
processo, € necessario controlar/monitorar tanto o valor médio quanto a variabilidade do
processo. O controle da média do processo é realizado por meio da carta de controle para
médias (X ) ou por meio da carta de controle para valores individuais (1), quando n&o

houver medidas replicadas dentro dos subgrupos. A variabilidade do processo pode ser

Manual para elaboracdo de cartas de controle para monitoramento de processos de medi¢do quantitativos em 21
laboratdrios de ensaio



monitorada por meio da carta de controle para amplitudes (R) ou da carta de controle para
desvios padréo (S) ou ainda, da carta de controle para amplitudes moveis (MR) quando nédo
houver medidas replicadas dentro dos subgrupos. Como é necessario manter o controle
tanto sobre a média quanto sobre a variabilidade do processo, as cartas devem ser usadas
em conjunto, exceto a carta CUSUM que, neste Manual, concentra-se apenas no grafico
das somas cumulativas para a média do processo. A carta de controle de soma cumulativa
— CUSUM ¢é uma alternativa mais apropriada quando a magnitude do deslocamento na

média do processo de interesse for pequena.

Uma suposicao fundamental no desenvolvimento das quatro cartas de controle para

variaveis anteriormente citadas, € que a distribuicdo da caracteristica seja normal.

Nota: Para checar a normalidade dos resultados individuais ou médios da
caracteristica, varias técnicas podem ser aplicadas, como o uso de histogramas, testes de
aderéncia (Anderson-Darling, Kolmogorov-Smirnov ou Shapiro-Wilk) ou graficos de
probabilidade (Q-Q plot ou papel de probabilidade). No Anexo B, estdo descritos 0s
procedimentos para a realizacdo do teste de normalidade e a construcdo do grafico papel de

probabilidade usando o software Action.

E recomendavel que os resultados das médias (ou dos valores individuais) e das
amplitudes (ou dos desvios padrdo) estejam alinhados, ou seja, que os resultados das
médias (ou valores individuais) e das amplitudes (ou desvios padrdo) correspondentes a um

mesmo subgrupo estejam na mesma linha pontilhada vertical, como mostra a Figura 5:
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Carta X-barra
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A CartaR
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006 —| : :
U) 1 1 1
Q T
el AN N
£ E‘\ L — 0.0286
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© b :
0.00 | — ' ' 0

subgrupos
Figura 5: Exemplo de cartas de controle X-barra e R construidas no software Action.

4.2.1 Cartas decontrole X e Rou X e s

Supondo-se que uma caracteristica tenha distribuicdo normal com média p e desvio
padrdao o finito, ambos conhecidos, se amostras de tamanho n sdo extraidas dessa

populagdo, a distribuicdo das medias amostrais € normal com media pug =p e desvio

~ . (04 . , -
padrao oy = Consequentemente, o intervalo com (1_Ej % de confianca para a média

o
h
amostral € dado na Equagéo 2:

() ~
Zo — (Equacéo 2)

E
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onde z, corresponde ao valor da distribuigdo normal padrdo com determinado nivel de
2

significancia o, sendo que «=0,3% considerando limites 3o

Assume-se que a distribuicdo da caracteristica € normal, porém, de acordo com o

Teorema Central do Limite, a distribuicdo das médias amostrais € aproximadamente normal

com media ug=p € desvio padréo oyg = independentemente da distribuicdo da

o}
Jn
caracteristica ser normal, até mesmo quando sdo tomadas amostras de tamanho pequeno
(n=4 ou n=5).

Na pratica, 4 e o ndo sdo conhecidos e precisam ser estimados a partir de

amostras ou subgrupos preliminares, retirados quando o processo supostamente estava sob

controle. Tais estimativas devem se basear em, pelo menos, 20 ou 25 amostras.

Sabe-se que os resultados de uma distribuicdo normal distribuem-se em torno da
média, aproximadamente, nas seguintes proporcdes: 68% dos valores no intervalo entre

nxo; 95% no intervalo entre n+2c, e 99,7% no intervalo entre p+3c. Consequentemente,

diferengas entre um valor observado “X” e a média , maiores do que +3c, sdo

M,
esperadas apenas trés vezes em cada mil observacdes, por isso, a faixa de variabilidade

“normal” no processo sob controle €, geralmente, estabelecida em pn+3c.

Nota: As distribuicbes das amplitudes e dos desvios padrdo ndo sdo normais, embora
tenham sido consideradas aproximadamente normais na estimacdo das constantes para o

célculo dos limites de controle.

Outra pressuposicdo para o uso de cartas de controle X e R (média e amplitude) ou
X e s (média e desvio padrido) é que a variabilidade das medidas permaneca constante e
aceitavel. Esta suposicao é verificada por meio da carta de controle de amplitude (cartaR)
ou de desvio padrdo (carta S). Por isso, os graficos X devem ser implementados

simultaneamente com R ou s.

As cartas X e R s#o utilizadas em subgrupos que possuem numero de replicatas
entre 2 e 9. Na pratica, este nimero situa-se entre 4 e 6. A medida que o tamanho do
subgrupo aumenta, a sensibilidade da amplitude como estimador do desvio padrao do
processo diminui. Assim, a carta X e s € mais adequada do que a carta X e R quando o

namero de replicatas € maior ou igual a 10. Se a carta de controle de amplitudes for usada
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quando n=10 replicatas, toda informacdo da amostra compreendida entre os dois valores

extremos sera ignorada.

4.2.1.1 Célculo dos limites de controle para graficos Xe R
¢ Quando valores de referéncia ndo sdo conhecidos
Supondo-se que ha m subgrupos, cada um com n replicatas da caracteristica que
estd sendo monitorada. Sejam Xj, X,,...,X, as médias das replicatas de cada subgrupo,
tem-se que o melhor estimador de u, a media do processo, € a média geral dada na

Equacéo 3:

)?:X1+X2;...+Xm’ ( Equacio 3)

onde X deve ser usado como LC do grafico X.

Uma estimativa do desvio padrdo pode ser obtida através das amplitudes dos m
subgrupos. Se Xy, Xs,...,X, € um subgrupo com n replicatas, temos que a amplitude R é a
diferenca entre a maior ( X,x) € @ menor medida ( Xyi)- Assim, R = Xpax— Xmin- Sejam
R, Ry,....R, as amplitudes dos m subgrupos, tem-se que o melhor estimador de R é dado

pela média geral das amplitudes de acordo com a Equacéo 4:

R+R+..+R,
m 1

R=

(Equacéo 4)

onde R é o LC do gréfico R.

= : R . A
Usando X como estimador de x e — como estimador de o, tém-se as ferramentas
2

necessarias para a construcéo dos limites de controle para o gréafico X .

Nota: d, é um valor tabelado (Anexo A) que depende do nimero de replicatas e que

. e . . R
corresponde & média da distribuicdo da amplitude relativa W =—.
o
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Considerando a Equacdo 2 com z, =3, obtém-se os limites de controle para o

2

grafico X de acordo com a Equag&o 5:

= R
LSC=p+3-2> =X +3
SN dyn
LC=u=X (Equag&o 5)
= R
LIC=u-3-Z =X-3
T dn

Substituindo 5 ?/_ por A, na Equacdo 5, os limites de controle se reduzem a
2N

Equacéo 6:
LSC =X + AR
LC=X (Equacao 6)
LIC=X - AR,

Sendo que A, € uma constante que depende de n e encontra-se tabelado (Anexo

A).

Nota: dﬁ € uma estimativa do desvio padréo de precisdo intermediaria.
2

Usando R como estimativa da amplitude média e d3di como estimativa do desvio
2

padréo de R, os limites de controle para o grafico R sdo dados na Equacgéo 7:

l§C=§+w3§—
2

LC=R (Equacdo 7)
LIC=R—3dy .,
dp

Nota: d, é um valor tabelado (Anexo A) que depende do nimero de replicatas e que

corresponde ao desvio padrao da distribuicdo da amplitude relativa.
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Fatorando a Equagédo 7 e considerando 1+33—3:D4 e 1—3%:D3, os limites de
2 2

controle se reduzem a Equacéo 8:
LSC=D,R
LC=R (Equacéo 8)
LIC=DsR,

onde D, e D5 sdo valores tabelados que dependem de n (Anexo A).

O Exemplo 1 ilustra a aplicacdo da carta X e R para valores de referéncia
desconhecidos.
Exemplo 1: Cartas de controle X e R quando valores de referéncia ndo s&o
fornecidos.

No Quadro 1 sdo apresentados os resultados das medidas de uma solucéo tampéao
de pH 7,00 a temperatura de 25 °C. Quatro medicfes por dia foram feitas, sendo uma a
cada duas horas, num total de 20 subgrupos. O objetivo foi avaliar o desempenho do
pHmMetro que supostamente operava sob controle.

Quadro 1: Medidas de pH de uma solucéo tampéo de pH 7,00 a 25 °C e estatistica.

N° subgrupos Replicatas Média | Amplitude
(m) 1 2 3 4 X R
1 7,00 6,94 6,98 6,98 6,98 0,06
2 6,99 7,04 6,94 6,94 6,98 0,10
3 7,01 6,97 6,99 6,97 6,99 0,04
4 6,99 7,05 7,04 7,01 7,02 0,06
5 6,96 6,96 6,99 7,04 6,99 0,08
6 7,02 7,00 7,04 6,93 7,00 0,11
7 7,04 7,01 7,02 7,04 7,03 0,03
8 7,05 7,00 7,01 6,93 7,00 0,12
9 6,96 6,94 7,06 6,98 6,98 0,12
10 7,01 7,01 7,03 6,95 7,00 0,08
11 7,03 7,00 6,99 7,03 7,01 0,04
12 7,06 6,93 6,98 6,95 6,98 0,13
13 6,93 6,95 7,00 7,05 6,98 0,12
14 7,05 7,02 7,00 7,02 7,02 0,05
15 7,02 7,03 6,98 7,01 7,01 0,05
16 6,95 6,99 6,98 6,93 6,96 0,06
17 7,04 6,98 6,95 6,96 6,98 0,09
18 6,92 6,97 7,05 7,02 6,99 0,13
19 6,95 6,97 6,97 6,94 6,96 0,03
20 6,97 7,01 6,96 6,94 6,97 0,07
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Procedimento para construgcéo das cartas de controle:

1) Teste de Normalidade

Foi realizado o teste de normalidade de acordo com os procedimentos descritos
no Anexo B. A Figura 6 mostra o grafico Papel de Probabilidade, que ¢ uma
técnica utilizada para verificar a adequacdo dos dados a distribuicdo normal.
Quanto mais préximo os dados estiverem da reta, destacada em azul na Figura 6,
mais proximos estardo da distribuicdo normal. A distribuicdo dos valores médios
de cada subgrupo foi considerada normal segundo o teste de Shapiro-Wilk que
apresentou valor p>0,05. Quando o valor p for maior que 0,05, a hipétese nula

€ aceita; neste caso, a hipotese nula é de que os dados seguem uma distribuicao

normal.

Nota: Neste manual, todos os testes de normalidade foram realizados utilizando o teste
de Shapiro-Wilk com 95% de confianga.

Papel de Probabilidade

Normal

6.96 6.98 7.00 7.02

Dados

Figura 6: Gréfico papel de probabilidade para os resultados médios do Quadro 1.
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2) Célculo dos limites de controle (Figura 7):

Para a carta X:

LSC= X + AR =6,99+(0,729-0,08) = 7,05
LC=X =699

LIC =X — AR =6,99—(0,729-0,08) = 6,93
Para a carta R:

LSC=D,R =2,282-0,08=0,18
LC=R=0,08

LIC=D,R=0-0,08=0

Carta X-barra

7.05 — 7.05
(2]
8l AN A ™
‘GJ .
£ o—o "
6.95 —
6.93
subgrupos
CartaR
0.20 —
0.1776¢
17 0.15 —
S oo- SN N A
g A
% 0.05 — \@/g/ \/ \(/ W \7/@
0.00 — 0
subgrupos

Figura 7: Cartas X-barra e R para os resultados do Quadro 1.
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3) Interpretacdo das cartas de controle

Pode-se notar em ambos os gréaficos que os resultados das medicdes de pH 7,00
mostraram-se aleat6rios em torno da média, ndo apresentando tendéncias ou
causas especiais. Isto indica que o processo de medicdo para este valor de pH

nas condicdes estabelecidas estd sob controle.
Nota 1: O software Action ndo estabelece os limites 1lo e 20, apenas os limites
3o.

Nota 2: Deve-se enfatizar que os limites de controle devem ser revistos
periodicamente e quando um processo esta operando sob controle estatistico por

certo tempo, limites de controle mais restritivos podem ser estabelecidos.
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e Quando valores de referéncia sao conhecidos

Quando for possivel especificar valores padrdo ou de referéncia para a média e

desvio padrédo do processo, pode-se usar tais valores para construir os graficos X e R sem
recorrer a andlise de dados histéricos. Supondo-se que esses valores de referéncia sejam

U e o, entdo, os limites de controle do grafico serdo calculados de acordo com as

Equacgdes 9 ou 10 para a carta X e Equacbes 11 ou 12 para a carta R.

Limites de controle para a carta X :

(e)
LSC=p+3—
M
LC=pn (Equacéo 9)
(e}
LIC=p-3—.
M
Substituindo % por A na Equacédo 9, os limites se reduzem a Equacéao 10:
n
LSC=p+Ac
LC=pn (Equacéo 10)
LIC=u- Ao,

onde A sao valores tabelados que dependem de n (Anexo A).

Limites de controle para a carta R:

LSC=d,c+3dso

LC=dyo (Equacéao 11)
LIC=d,c—-3dsc.

Fatorando a Equagao 11 e considerando d,+3d;=D, e d, —3d; =Dy, os limites de

controle se reduzem a Equagéao 12:

LSC=Dyc
LC=d,o (Equacéo 12)
LIC=Djo ,

onde D, e D, séo valores tabelados que dependem de n (Anexo A).
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O Exemplo 2 ilustra a aplicacdo da carta X e R para valores de referéncia

conhecidos.

Exemplo 2: Cartas de controle X e R quando valores de referéncia sédo fornecidos.

No Quadro 2 sdo apresentados os resultados das medidas de pH de um MRC de

uma solucdo tampédo de pH 7,00, a temperatura de 25 °C. Uma medicéo foi feita a cada

duas horas, num total de 4 replicatas por dia, formando 25 subgrupos. O objetivo foi avaliar

o desempenho do pHmetro que supostamente operava sob controle. O valor de referéncia,

a temperatura de 25 °C, € de 6,99 + 0,04. O valor da incerteza do MRC corresponde a

incerteza expandida (U ) com, aproximadamente, 95 % de confianca (fator de abrangéncia =

2).

Quadro 2: Medidas de pH de um MRC de uma solucdo tampéo de pH 7,00 a 25 °C e

estatistica.
N° subgrupos Replicatas Média | Amplitude
(m) 1 2 3 4 X R
1 6,94 6,99 7,03 6,94 6,97 0,09
2 6,96 6,98 7,01 6,97 6,98 0,05
3 7,03 7,00 6,96 6,97 6,99 0,07
4 7,01 6,96 6,97 6,95 6,97 0,06
5 6,98 6,99 6,98 6,96 6,98 0,03
6 6,99 6,98 6,99 7,03 7,00 0,05
7 7,01 7,02 6,95 7,03 7,00 0,08
8 6,97 6,94 6,95 6,95 6,95 0,03
9 7,02 7,00 6,98 6,97 6,99 0,05
10 6,99 7,02 6,96 6,97 6,98 0,06
11 6,98 7,00 6,93 7,02 6,98 0,09
12 6,97 7,00 7,00 6,93 6,98 0,07
13 6,94 6,96 6,97 7,02 6,97 0,08
14 6,96 6,93 6,94 6,99 6,96 0,06
15 6,99 7,00 7,01 7,01 7,00 0,02
16 6,93 6,99 7,02 6,94 6,97 0,09
17 6,97 6,99 7,00 6,94 6,98 0,06
18 6,93 6,94 7,01 6,95 6,96 0,08
19 7,00 6,96 6,97 6,95 6,97 0,05
20 6,99 6,98 6,99 7,02 7,00 0,04
21 6,93 7,03 6,94 7,01 6,98 0,10
22 7,00 6,99 6,96 6,97 6,98 0,04
23 6,98 7,01 6,96 6,98 6,98 0,05
24 6,95 6,97 7,03 6,99 6,98 0,08
25 6,94 6,94 7,01 6,96 6,96 0,07
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Procedimento para construgéo das cartas de controle:

1) Teste de Normalidade

O teste de normalidade foi realizado de acordo com os procedimentos descritos
no Anexo B. A distribuicdo dos valores médios de cada subgrupo foi considerada
normal segundo o teste de Shapiro-Wilk com valor p > 0,05 (Figura 8).

Papel de Probabilidade

Normal

6.96 6.97 6.98 6.99 7.00

Dados
Figura 8: Grafico papel de probabilidade para os resultados médios do Quadro 2.
2) Calculo dos limites de controle (Figura 9):

Os valores da média e incerteza expandida sdo dados no certificado do MRC.
Neste caso, £=6,99 e 0=U/2=0,04/2=0,02. Assim:

Para a carta X :

LSC = i+ Ao = 6,99+1500-0,02=7,02
LC = =699

LIC = u— Ao =6,99-1500-0,02 =6,96
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Para a carta R:

LSC=D,o =4,698-0,02=0,094
LC=d,c=2,059-0,02=0,041
LIC=D,c=0-002=0

Carta X-barra

7.02 — 7.02
8 " W i\ A
S :
6.96 — y ® Y 6.96
1 1 1
6.94 —
subgrupos
CartaR
1
0.10 7 R 0.0939!
) 0.08 —
O
T 006 /\
g_ 0.04 v y \/ ® 0.0411
©  0.02 —
0.00 — 0
subgrupos

Figura 9: Cartas X-barra e R para os resultados do Quadro 2.

3) Interpretagcdo das cartas de controle
Pode-se notar que na carta X-barra ha trés pontos fora dos limites de controle e
na carta R ha um ponto fora dos limites de controle [indicados por 1 pelo software
Action, de acordo com o critério basico, apresentado no item 3 a)]. Além disso,
observa-se que o grafico de médias apresenta tendéncia descendente em relacéo
ao LC. Isto indica que o processo de medicao para este valor de pH nas

condicdes estabelecidas ndo esté sob controle, demandando agfes corretivas.
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4.2.1.2 Calculo dos limites de controle para graficos X e s

¢ Quando valores de referéncia ndo sdo conhecidos

Supondo-se ha m subgrupos, cada um com n replicatas, S; € o desvio padrédo do
i —ésimo subgrupo. Assim, a média dos m desvios padrdo (5) é o melhor estimador de s,

calculada de acordo com a Equacgao 13:

s_SitS+.+5n
m

, (Equacéo 13)

onde S é o LC do gréfico s.
Para o grafico da média das médias, tem-se que Xi, X,,...,X,, sdo as médias de
cada subgrupo, sendo que o melhor estimador de x, a média do processo, € dado pela

média geral de acordo com a Equacéo 3, onde X é0LCdo gréfico X.

Usando X como estimador de L e o fato de ci ser um estimador n&o-viesado de
4

o, os limites de controle para o grafico X sdo calculados de acordo com a Equacéo 14:

c = S
LSC=p+3—==X+3
H \/ﬁ C4\/ﬁ
LC=n= X (Equacao 14)
c S
LIC=p-3—==X-3
SR cy/n

Substituindo i\/_ por A3 na Equacdo 14, os limites de controle se reduzem a
Cgv/N

Equacéo 15:
LSC= X + Ags
LC=X (Equagio 15)
LIC=X — As,

onde Ag sdo valores tabelados que dependem de n (Anexo A).
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S | . . . ~ s .
Nota: — é uma estimativa do desvio padrao de preciséo intermediaria.
C4

Para determinar os limites de controle para o gréfico s, utiliza-se cs,/l—cf1 como

estimador néo-viesado do desvio padréo de s. Dessa forma, os limites de controle de s sao

determinados por meio da Equagéo 16

s 1_c2
LSC=54+3°V""%

Cs
LC=s (Equacéo 16)
51— 2
uc:g—3i%;fi
4

~ 2 ~ 2
S

Fatorando a Equacdo 16 e considerando 1+3 c s 4 = Bs, os
limites de controle se reduzem a Equacéo 17:

LSC=B,s

LC =35 (Equacgéo 17)

LIC=Bs5,

onde B, e By séo valores tabelados que dependem de n (Anexo A).

O Exemplo 3 ilustra a aplicacdo da carta X e s para valores de referéncia

desconhecidos.

Exemplo 3: Cartas de controle X e s quando valores de referéncia nido sé&o

fornecidos.

A fim de avaliar a conformidade do peso médio de comprimidos em relacdo a
especificacdo do fabricante, foram realizadas dez pesagens por dia em condicbes de
repetibilidade, num total de 22 subgrupos. No Quadro 3 séo apresentados os resultados das

pesagens efetuadas.
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Quadro 3: Resultados das pesagens de comprimidos (Qg) e estatistica.

- Replicatas MéEIia Eaej:/gilg
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 X S

1 |0,9671 | 0,8578 | 0,9047 | 0,9744 | 0,9834 | 0,9054 | 1,1321 | 1,1035 | 1,0940 | 1,0814 | 1,0004 | 0,0965
2 10,8739 | 1,0888 | 1,0485 | 1,0615 | 0,8809 | 0,9916 | 1,0704 | 0,9010 | 1,0597 | 1,0270 | 1,0003 | 0,0838
3 |/0,8590 | 0,9177 | 0,8582 | 0,8952 | 1,0332 | 1,1486 | 0,9360 | 0,9573 | 1,1399 | 0,9110 | 0,9656 | 0,1067
4 |0,9165 | 1,0665 | 1,0993 | 0,9551 | 1,0678 | 1,1128 | 1,1081 | 0,9406 | 0,9094 | 0,8907 | 1,0067 | 0,0916
5 10,8737 | 1,0233 | 1,0913 | 0,9497 | 0,9999 | 0,8844 | 0,9419 | 1,1370 | 1,0967 | 1,0885 | 1,0086 | 0,0939
6 |1,0330 | 0,8913 | 1,0365 | 1,0034 | 1,0571 | 0,9975 | 1,1274 | 0,8667 | 0,8652 | 0,9613 | 0,9839 | 0,0873
7 |1,0267 | 1,0336 | 0,9610 | 1,0135 | 0,9655 | 0,8899 | 0,9992 | 1,1031 | 0,9069 | 0,9650 | 0,9864 | 0,0628
8 |0,9844 | 1,0887 | 0,9099 | 1,1291 | 1,0166 | 1,0874 | 1,0193 | 1,1087 | 0,9827 | 1,0907 | 1,0418 | 0,0700
9 |0,9558 | 1,0053 | 1,1373 | 0,9072 | 0,9264 | 0,8511 | 1,0731 | 1,0399 | 1,1279 | 1,0869 | 1,0111 | 0,0981
10 | 1,0254 | 1,0603 | 0,9646 | 0,8956 | 0,9089 | 0,8851 | 0,9528 | 1,0760 | 1,0328 | 0,9188 | 0,9720 | 0,0713
11 | 1,1338 | 0,8920 | 1,0919 | 1,0676 | 1,0670 | 0,9806 | 1,0798 | 0,8872 | 0,9253 | 0,8533 | 0,9979 | 0,1020
12 | 1,0217 | 0,8722 | 0,9642 | 0,9759 | 1,0735 | 1,1467 | 0,9872 | 0,9600 | 0,9832 | 0,8660 | 0,9851 | 0,0839
13 | 0,9788 | 0,8519 | 1,0638 | 0,8879 | 0,9270 | 0,9518 | 0,9710 | 1,0243 | 1,0076 | 1,1490 | 0,9813 | 0,0862
14 | 1,1366 | 1,0307 | 1,0518 | 0,9069 | 1,0513 | 1,1447 | 1,0688 | 0,8814 | 1,0449 | 1,1316 | 1,0449 | 0,0898
15| 1,1461 | 1,0090 | 0,9999 | 1,1477 | 1,0999 | 1,1500 | 1,0768 | 0,9790 | 1,0869 | 1,1000 | 1,0795 | 0,0636
16 | 0,9491 | 0,9662 | 1,0836 | 1,1261 | 0,8616 | 0,8750 | 0,8968 | 1,0288 | 1,1423 | 0,9207 | 0,9850 | 0,1039
17 | 0,9359 | 0,8665 | 0,9132 | 0,9061 | 1,1337 | 0,8667 | 1,0662 | 1,0836 | 1,0985 | 0,9568 | 0,9827 | 0,1021
18 | 0,9107 | 0,9997 | 0,9191 | 0,9382 | 0,9904 | 1,1304 | 1,0933 | 0,8869 | 1,0171 | 0,8698 | 0,9756 | 0,0871
19 | 1,1028 | 1,1181 | 0,9164 | 0,9779 | 1,1051 | 0,8959 | 1,1348 | 1,0493 | 0,8660 | 0,9251 | 1,0091 | 0,1039
20 | 0,9023 | 1,0109 | 1,0028 | 1,0078 | 1,0994 | 1,1093 | 0,9615 | 0,9004 | 1,1248 | 0,9955 | 1,0115 | 0,0798
21 |0,8986 | 0,8544 | 0,9101 | 0,7000 | 0,9911 | 0,8754 | 1,0791 | 0,9803 | 0,9000 | 0,8861 | 0,9075 | 0,0996
22 10,9983 | 0,8821 | 0,9215 | 1,1253 | 0,9156 | 0,8855 | 0,8656 | 1,0697 | 1,0336 | 1,0351 | 0,9732 | 0,0907
m= nimero de subgrupos.
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Procedimento para construgao das cartas de controle:

1) Teste de Normalidade

O teste de normalidade foi realizado de acordo com o0s procedimentos descritos
no Anexo B. A distribuicdo dos valores médios de cada subgrupo foi considerada
normal segundo o teste de Shapiro-Wilk com valor p > 0,05 (Figura 10).

Papel de Probabilidade

Normal
0

0.95 1.00 1.05

Dados
Figura 10: Grafico papel de probabilidade para os resultados médios do Quadro 3
2) Calculo dos limites de controle (Figura 11):

Para a carta X :

LSC=X + AgS =0,9959+0,975-0,0889=1,0825

LC = X =0,9959

LIC =X — A5 =0,9959—0,975-0,0889=0,9093
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Para a carta s:
LSC=B,5=1,716-0,0889=01525
LC=5=0,0889

LIC=Bs5 =0,284-0,0889=0,0252

Carta X-barra

1.10 —
1.08

1.05 —
8 > —a /\ —=R
g 1o == ~—7 ga—w— ——— 1
o N N

0.95 —

— 4 0.91
0.90 1
subgrupos
Cartas

o 0.15 — 0.1525
'®
®
g— 010 7 O\\g/a\s'—e\ A /D\w a /;—g\@/@\v/g\m 0.0889
N Y AV

0.05 —
3

0.0252
0.00

subgrupos

Figura 11: Cartas X-barra e s para os resultados do Quadro 3.
3) Interpretacéo das cartas de controle

Na carta S os resultados mostraram-se aleatorios em torno do desvio padrédo

meédio, ndo apresentando tendéncias ou causas especiais.

Na carta X-barra ha um ponto fora do limite inferior de controle o que demanda

uma investigagao da causa e acgéao corretiva.
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¢ Quando valores de referéncia sao conhecidos

Quando valores de referéncia 4 e o sao fornecidos, os limites de controle dos

graficos sdo calculados de acordo com a Equacéo 18 para a carta X e Equagdes 19 ou 20
para a carta S.

Para a carta X:

LSC=u+Ac
LC=u (Equacéo 18)
LIC=pu-Ac

Para a carta s:

LSC = c40+30y/1-¢7

LC=c4o (Equacéo 19)

LIC =c,0—30y1-C3

Fatorando a Equagéo 19 e considerando C, +&/1—c§ =Bsecy —3\/1—0121 =Bs, 0s
limites de controle se reduzem a Equacao 20:

LSC = BGG
LC=c40 (Equacao 20)
LIC =Bso,

onde Bg, Bs e ¢, sé&o valores tabelados que dependem de n (Anexo A).

O Exemplo 4 ilustra a aplicacdo da carta X e s para valores de referéncia

conhecidos.

Exemplo 4: Cartas de controle X e s quando valores de referéncia sdo fornecidos.

No Quadro 4 sao apresentados os resultados das medicbes do peso padréo de
0,5000 £ 0,0005 g. Foram feitas dez pesagens por dia, sendo 5 na parte da manhd e 5 a
tarde, num total de 25 subgrupos. O objetivo foi avaliar o desempenho da balanca analitica
para esta massa. O valor da incerteza do peso padréo corresponde a incerteza expandida

com, aproximadamente, 95 % de confianca (fator de abrangéncia = 2).
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Quadro 4. Resultados das pesagens do peso padrao de 0,5000 £ 0,0005 g e estatistica.

Replicatas Média Desv~io

m < padrao
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 S

1 |0,4997 | 0,4998 | 0,4998 | 0,4999 | 0,5000 | 0,4998 | 0,5001 | 0,4998 | 0,5001 | 0,4998 | 0,4999 | 0,0001
2 | 0,5003 | 0,5003 | 0,5002 | 0,5001 | 0,4999 | 0,4998 | 0,4999 | 0,4997 | 0,5002 | 0,5000 | 0,5000 | 0,0002
3 |0,4999 | 0,5001 | 0,5002 | 0,5002 | 0,5000 | 0,4998 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5001 | 0,5001 | 0,5000 | 0,0001
4 |0,4997 | 0,5000 | 0,4999 | 0,5001 | 0,4998 | 0,5002 | 0,4999 | 0,5001 | 0,5001 | 0,5002 | 0,5000 | 0,0002
5 10,4998 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5001 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5002 | 0,4997 | 0,4999 | 0,0002
6 | 0,5001 | 0,5001 | 0,5001 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5001 | 0,5003 | 0,5000 | 0,4997 | 0,4999 | 0,5000 | 0,0002
7 |0,5002 | 0,4999 | 0,5002 | 0,5000 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5002 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5002 | 0,5000 | 0,0002
8 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5002 | 0,5002 | 0,4998 | 0,5001 | 0,5003 | 0,5001 | 0,5000 | 0,5001 | 0,5001 | 0,0001
9 | 0,5002 | 0,5000 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5000 | 0,4998 | 0,5003 | 0,5001 | 0,5000 | 0,0002
10 | 0,5000 | 0,5001 | 0,4999 | 0,4998 | 0,4999 | 0,4997 | 0,4998 | 0,5001 | 0,4998 | 0,4998 | 0,4999 | 0,0001
11 | 0,5000 | 0,4998 | 0,5000 | 0,4998 | 0,4997 | 0,5000 | 0,5002 | 0,5000 | 0,4999 | 0,5000 | 0,4999 | 0,0001
12 | 0,5002 | 0,5000 | 0,5002 | 0,4998 | 0,4999 | 0,5000 | 0,5002 | 0,4998 | 0,4998 | 0,4998 | 0,5000 | 0,0002
13 | 0,5002 | 0,5001 | 0,5002 | 0,5000 | 0,5002 | 0,4997 | 0,5003 | 0,5003 | 0,5003 | 0,4997 | 0,5001 | 0,0002
14 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5002 | 0,5001 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5000 | 0,5003 | 0,5002 | 0,5001 | 0,5001 | 0,0002
15 | 0,5001 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5000 | 0,4998 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5003 | 0,5000 | 0,5001 | 0,5000 | 0,0002
16 | 0,4998 | 0,5003 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5000 | 0,5003 | 0,4998 | 0,4999 | 0,5002 | 0,5003 | 0,5000 | 0,0002
17 | 0,5002 | 0,5000 | 0,4998 | 0,4998 | 0,4998 | 0,5000 | 0,5003 | 0,5001 | 0,5003 | 0,5001 | 0,5000 | 0,0002
18 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5002 | 0,5001 | 0,5002 | 0,5001 | 0,4998 | 0,5001 | 0,5002 | 0,5001 | 0,5001 | 0,0001
19 | 0,5000 | 0,5002 | 0,5001 | 0,4997 | 0,5002 | 0,5002 | 0,5000 | 0,4998 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5000 | 0,0002
20 | 0,5000 | 0,5003 | 0,5000 | 0,4997 | 0,4999 | 0,5000 | 0,5000 | 0,5002 | 0,4999 | 0,4997 | 0,5000 | 0,0002
21 | 0,5001 | 0,4998 | 0,5002 | 0,5002 | 0,5001 | 0,5000 | 0,4998 | 0,5000 | 0,4999 | 0,4997 | 0,5000 | 0,0002
22 10,4999 | 0,4998 | 0,5002 | 0,4998 | 0,5001 | 0,5002 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5000 | 0,5002 | 0,5000 | 0,0002
23 | 0,5002 | 0,4999 | 0,4997 | 0,5000 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5003 | 0,5000 | 0,5000 | 0,5001 | 0,5000 | 0,0002
24 | 0,4999 | 0,4999 | 0,4998 | 0,5000 | 0,5002 | 0,4999 | 0,5002 | 0,4999 | 0,4999 | 0,5003 | 0,5000 | 0,0002
25 | 0,5001 | 0,5001 | 0,5001 | 0,4999 | 0,5003 | 0,4999 | 0,5002 | 0,4999 | 0,5000 | 0,4999 | 0,5000 | 0,0001
M = quantidade de subgrupos.
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Procedimento para construgcao das cartas de controle:

1) Teste de Normalidade

O teste de normalidade foi realizado de acordo com o0s procedimentos descritos
no Anexo B. A distribuicdo dos valores médios de cada subgrupo foi considerada
normal segundo o teste de Shapiro-Wilk com valor p > 0,05 (Figura 12).

Papel de Probabilidade

Normal
0

I
0.49990 0.49995 0.50000

0.50005 0.50010

Dados
Figura 12: Gréfico papel de probabilidade para os resultados médios do Quadro 4.

2) Calculo dos limites de controle (Figura 13):

Os valores da média e da incerteza expandida (U ) sdo dados no certificado do
peso padréo. Neste caso, 1 =0,5000 e o=U/2=0,00052=0,00025. Assim:

Para a carta X :

LSC = 1+ Ao =0,5000+0,949-0,00025= 0,5002
LC = =0,5000

LIC = u— Ao =0,5000-0,949-0,00025=0,4998
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Paraacarta S:
LSC = Bgo =1,669-0,00025= 0,0004

LC =c40=0,9727-0,00025=0,0002
LIC = Bso=0,276-0,00025= 0,0001

Carta X-barra

0.5003 —

0.5
0.5002 —

0.5001 —

T D - P e | NN o P
. VK\\fy,/' Ao ~N—"

0.4999 — v:/

0.4998 —

0.5

médias

0.5
0.4997 —

subgrupos

Cartas

5e-04

0.0004:
4e-04 —

3e-04 —

0.0002!
2e-04 —

desvios padrdo

le-04 —

7.1e-0t

Oe+00

subgrupos
Figura 13: Cartas X-barra e s para os resultados do Quadro 4.

3) Interpretacéo das cartas de controle

Na carta X-barra os resultados mostraram-se aleatérios em torno da média, ndo

apresentando tendéncias ou causas especiais.

Na carta S todos os pontos ficaram abaixo do LC. Isto ocorreu porque a variagao
entre as medi¢cOes foi muito baixa (indicado pelo algarismo 2 pelo software
Action).
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4.2.2 Cartas de controle | e MR

O emprego desta carta de controle é util quando ndo houver possibilidade de realizar
replicatas nos subgrupos. Neste caso, o tamanho do subgrupo para monitoramento do

processo n=1. Alguns exemplos dessa situacao sao:
e Arealizacdo da analise € muito demorada;
e E economicamente inviavel (tempo e custo elevado);

e Apenas uma amostra por lote estda disponivel (por exemplo, em testes

destrutivos de alta complexidade).

Como néo ha replicacbes, ndo € possivel estimar a variabilidade através da amplitude
ou do desvio padrdo de cada medigdo, por isso, usa-se a amplitude movel (MR) de duas

observacdes sucessivas como estimativa da variabilidade.

A desvantagem do uso desta carta de controle € ndo ser tdo sensivel a pequenas

alteracoes do processo, em relacéo as cartas X e R ou X e s.

4.2.2.1 Calculo dos limites de controle para graficos | e MR

¢ Quando valores de referéncia ndo sdo conhecidos

Considere Xi,X,,...,X,, as observacdes individuais de cada subgrupo. O melhor

estimador para os valores individuais sera a média desses valores, dada na Equacéo 21:

X = Xy + xzn:"'+ Xn , (Equacao 21)

onde X representa o LC do grafico | .

A amplitude movel é definida como a diferenga entre dois resultados sucessivos,
assim: MR =|X; - X4, para i=2,3...,m. Logo a amplitude mével média serd dada na
Equacéo 22:

—= MR, +MR; +...+ MR,

R= Equacao 22
] (Equaggo 22)

onde MR é o LC do gréfico MR.
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o . MR : .
Usando X como estimador de u e q como estimador néo-viesado de o, 0S
2

limites de controle para o grafico | sdo dados por meio da Equacéo 23:

- .MR
LSC=p+3-> =X +3——
nt3 5,

LC=X (Equacéo 23)

— _MR
LIC=pu-32 =X -3
= d,

Substituindo di por E,, uma constante que depende de d, (Anexo A), os limites de
2

controle se reduzem a Equacéo 24

LSC=X +E,MR
LC=X (Equacao 24)
LIC=X-E,MR

Como a amplitude movel corresponde a uma diferenca entre dois resultados

sucessivos, considera-se n=2. Neste caso, E, =2,660.

MR | L . ~ Ca L
Nota: — € uma estimativa do desvio padrédo de precisao intermediaria que pode ser
2

usada no célculo de incerteza, onde d, =1128.

Ja os limites de controle para o grafico MR séo dados de acordo com a Equacéo 25:

Lsczm+3d3$:c>4m
2

LC=MR (Equacéo 25)

L|C=W?—3d3$:D3W2,
2

onde D, e D3 séo valores tabelados que dependem de n (Anexo A). Neste caso,

D, =3267 ¢ D3=0.
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O Exemplo 5 ilustra a aplicagcdo das cartas | e MR para valores de referéncia

desconhecidos.
Exemplo 5: Cartas de controle | e MR quando valores de referéncia ndo séao

fornecidos.

No Quadro 5 sao apresentados os resultados da avaliagéo do teor de fibras (g/100 g)
em sopa de legumes desidratada usada como controle interno. As medi¢cdes foram feitas

semanalmente, totalizando 25 semanas.

Quadro 5: Teor de fibras totais em sopa de legumes desidratada (g/100 Q).

N° de subgrupos Resultados individuais Amplitudes méveis
(m) (N (MR)
1 20,6 -

2 21,0 0,4
3 20,1 0,9
4 20,8 0,7
5 21,2 0,4
6 21,3 0,1
7 20,4 0,9
8 19,7 0,7
9 19,9 0,2
10 20,5 0,6
11 20,2 0,3
12 21,2 1,0
13 19,4 1,8
14 21,0 1,6
15 215 0,5
16 19,7 1,8
17 21,0 1,3
18 20,5 0,5
19 20,3 0,2
20 20,6 0,3
21 19,9 0,7
22 20,1 0,2
23 20,0 0,1
24 20,3 0,3
25 19,4 0,9
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Procedimento para a construcao das cartas de controle:

1) Teste de Normalidade

O teste de normalidade foi realizado de acordo com o0s procedimentos descritos
no Anexo B. A distribuicdo dos valores médios de cada subgrupo foi considerada

normal segundo o teste de Shapiro-Wilk com valor p > 0,05 (Figura 14).

Papel de Probabilidade

Normal

I I
19.5 20.0 20.5 21.0 21.5

Dados
Figura 14: Grafico papel de probabilidade para os resultados do Quadro 5.
2) Calculo dos limites de controle (Figura 15):
Para a carta | :
LSC= X + E,MR=20,4+2,660-0,7 = 22,25

LC=X =204

LIC=X —E,MR=20,4—-2,660-0,7=1859
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Para a carta MR:

LSC=D,MR=3267-0,7=2,25

LC=MR=07

LIC=D;MR=0-0,7=0

22

21

20

19

valores individuais

18

2.5

2.0

15

1.0

0.5

amplitudes moveis

0.0

Carta l

subgrupos

Carta MR

Pq
o

N N

subgrupos

3) Interpretacdo das cartas de controle

Figura 15: Cartas | e MR para os resultados do Quadro 5.

22.25

20.42

18.59

2.2459:

0.68741

Observa-se que em ambos os graficos os resultados das medicfes de teor de

fibras totais em sopa de legumes desidratada mostraram-se aleatérios em torno

da média, ndo apresentando tendéncias ou causas especiais.
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¢ Quando valores de referéncia sao conhecidos

Quando valores de referéncia x4 e o sao fornecidos, os limites de controle dos

graficos sédo calculados de acordo com a Equacao 26 para a carta | e Equacéo 27 para a
carta MR.

Para a carta | :
LSC=pn+3c
LC=pn (Equacéao 26)

LIC=p-3c

Para a carta MR:

LSC=Dyo
LC=dyo (Equacéo 27)
LIC=Do,

onde D; e D, e d, séo valores tabelados que dependem de n (Anexo A). Neste caso,

D, =3686, D, =0 e d, =1128.

O Exemplo 6 ilustra a aplicacdo da carta | e MR para valores de referéncia

conhecidos.
Exemplo 6: Cartas de controle | e MR quando valores de referéncia séo fornecidos.

Foi avaliado o teor do &cido octadecenoico, 18:1 (cis, ®9) em um MRC, cujo valor
certificado para este acido € 32,5 + 0,4 expresso em g de éster metilico de acido graxo
(EMAG) por 100 g de éster metilico de acido graxo total. Os resultados séo apresentados no
Quadro 6.
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Quadro 6: Concentracdo de 18:1 (cis, ®9), expressa em g(EMAG)/100 g (EMAG total) e

amplitudes moveis.

N° de subgrupos

Resultados individuais

Amplitudes méveis

(m) (1 (MR)
1 32,29
2 31,79 0,50
3 32,64 0,85
4 32,39 0,25
> 32,38 0,01
6 32,17 0,21
’ 32,11 0,06
8 32,49 0,38
o 32,32 0,17
10 32,63 0,31
11 32,23 0,40
12 32,41 0,18
13 32,27 0,14
14 32,72 0,45
15 32,52 0,20
16 32,38 0,14
17 32,48 0,10
18 32,46 0,02
19 32,21 0,25
20 32,36 0,15
21 32,62 0,26
22 32,35 0,27
23 32,22 0,13
24 32,26 0,04
25 32,48 0,22
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Procedimento para a construcao das cartas de controle:

1) Teste de Normalidade

O teste de normalidade foi realizado de acordo com o0s procedimentos descritos
no Anexo B. A distribuicdo dos valores médios de cada subgrupo foi considerada
normal segundo o teste de Shapiro- Wilk com valor p > 0,05 (Figura 16).

Papel de Probabilidade

Normal
0
|

32.2 324 32.6

Dados
Figura 16: Gréfico papel de probabilidade para os resultados do Quadro 6.

2) Calculo dos limites de controle (Figura 17):

Os valores da média e da incerteza padrao U sao dados no certificado do MRC.
Neste caso, u=325e o0=U/2=0,4/2=0,2. Assim:

Para a carta | :
LSC=u+30=325+3-0,2=331
LC=u=325
LIC=u—-30=325-3-02=319
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Para a carta MR:
LSC=D,0=3686-0,2=0,74
LC=d,0=1128-0,2=0,226

LIC=D,c=0-02=0

Carta |
'% | 33.1
_g 33.0
% 325 — 7\ R /\ /\ /5\ 32.5
MV
§ 32.0 319
g ¥ .
1
subgrupos
Carta MR
1.0 — 1
R
g 08 7 ;\ 0.7372
g o /
3
o 04 —
% s /\V/\‘s\el/\ Q\G/M 0.2256
2 \/ VY ~
@© 0.0 7 0
subgrupos

Figura 17: Cartas | e MR para os resultados do Quadro 6.

3) Interpretacéo das cartas de controle
Tanto a carta | quanto a carta MR apresentaram valores além dos limites de
controle, mostrando que uma causa especial ocorreu no segundo subgrupo, tendo

sido tomadas ac¢fes corretivas e 0 processo encontra-se sob controle estatistico.
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4.2.3 Cartas de soma cumulativa (CUSUM)

As cartas de controle de soma acumulada (CUSUM) sédo alternativas viaveis em
relacdo as cartas de controle de Shewhart. Estes graficos retém informac¢des acumuladas
de toda a sequéncia de andlises e por isso, sdo mais sensiveis para detectar pequenos
desvios da média de um processo. De acordo com Montgomery (2009), o grafico de
Shewhart para média é muito eficaz se a magnitude da variagdo for maior que 15c. Para

variagbes menores, convém utilizar a carta CUSUM.

s

Esta carta de controle é mais indicada para amostras analisadas apenas uma vez

(n=1) e as pressuposi¢des para seu uso sdo as mesmas da carta de controle de Shewhart.

A base do conceito de CUSUM ¢é a soma acumulada das diferencas das medicbes

em relacdo ao valor alvo da média do processo.

Considera-se m subgrupos de tamanho n=1, sendo X; o valor individual do
I —ésimo subgrupo. Se 4 € o valor alvo para a média do processo, a carta CUSUM é

formada plotando os pontos C; por meio da Equagéo 28:
m -
Ci = > (Xi — ) =Ciy +(Xj — ) , para i =1...m; (Equacdo 28)
i=1

onde Cy =0.

Nota 1: Quando n>1, substituir X; por X; na Equag&o 28.

Nota 2: A média geral de todos os resultados pode ser utilizada como o valor alvo da

média do processo.

Se as somas acumuladas estiverem distribuidas aleatoriamente em torno do zero, o
processo estara sob controle estatistico, pois desvios positivos e negativos tenderéo a se

anular. Porem, se a média mudar para algum valor acima de ,, havera uma tendéncia
ascendente na soma acumulada. Da mesma forma, se a média mudar para algum valor
abaixo de pp, a soma acumulada tera uma tendéncia negativa. Por esta razdo, uma

tendéncia para cima ou para baixo sera uma evidéncia de que a média do processo mudou

e uma busca de causas especiais devera ser realizada.
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A carta CUSUM apresentada neste Manual nédo levou em consideragao limites de
controle como no caso dos graficos de Shewhart, portanto os critérios de deciséo [item 3, de
a) até h)] ndo se aplicam a mesma. Dessa forma, sempre que possivel, a carta CUSUM
deve ser utilizada em conjunto com a carta de controle de Shewhart para uma melhor

interpretacéo. O Exemplo 7 ilustra a aplicagédo destas cartas.

Exemplo 7: Carta CUSUM para colesterol em soro humano.

Foi avaliada a exatiddo de um método para determinar a concentracdo de colesterol
em soro humano, empregando um soro controle com concentracdo de 200 mg/dL e variacao

maxima permitida de 10%. Os resultados sdo apresentados no Quadro 7.

Quadro 7: Resultados das analises de colesterol no soro controle (mg/dL).

N° de subgrupos Resultados individuais Valor individual — valor alvo Soma acumulada
(m) (Xi) (Xj —200) (Gi)
1 206 6 6
2 213 13 19
3 196 -4 15
4 210 10 25
5 218 18 43
6 221 21 64
7 202 2 66
8 187 -13 53
9 191 -9 44
10 204 4 48
11 197 -3 45
12 218 18 63
13 183 -17 46
14 213 13 59
15 223 23 82
16 188 -12 70
17 213 13 83
18 204 4 87
19 200 0 87
20 207 7 94
21 206 6 100
22 192 -8 92
23 208 8 100
24 198 -2 98
25 201 1 99
26 189 -11 88
27 206 6 94
28 206 6 100
29 196 -4 96
30 227 27 123
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A distribuicdo dos valores individuais de cada subgrupo foi considerada normal

segundo o teste de Shapiro-Wilk (valor p>0,05). As Figuras 18 e 19 correspondem,

respectivamente, as cartas de controle | (quando valores de referéncia sao fornecidos) e

somas acumuladas obtidas a partir dos resultados apresentados no Quadro 7. A carta |

(Figura 18) foi construida de acordo com a equagdo 26, considerando p=200 e

10%

G:T 200=5%-200=10. A carta CUSUM (Figura 19) foi realizada de acordo com o0s

procedimentos descritos no Anexo D.

Cartal
240 —
A
5
= 220
P LA ASWNEY
2 JANEP
L W =
d
o 130 -
[
-
160 —
subgrupos
Figura 18: Carta de controle de Shewhart para valores individuais referentes ao Quadro 7.
CUSUM
140
120
7]
g 100
=
)
> 80
£
=
© 60
7]
£
o 40
N
20
0]
0] 5 10 15 20 25 30
Subgrupos

Figura 19: Carta de controle de somas acumuladas referentes ao Quadro 7.
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Pode-se observar que as cartas apresentaram comportamentos diferentes para o
mesmo conjunto de dados. Na carta de controle de Shewhart para valores individuais
(Figura 18), os dados mostraram-se aleatorios em torno da média, ndo apresentando
tendéncias ou causas especiais. No entanto, na carta de controle de somas acumuladas
(Figura 19), foi possivel verificar uma tendéncia crescente dos resultados, indicando que a

média do processo mudou para um valor superior a xy (200 mg/dL). Neste caso, a carta

CUSUM permitiu uma deteccdo mais rapida de causas especiais que estavam atuando no
processo analitico.

Manual para elaboracdo de cartas de controle para monitoramento de processos de medi¢do quantitativos em 56
laboratdrios de ensaio



5. RESUMO PARA SELECAO DE CARTAS DE CONTROLE PARA VARIAVEIS

5.1 Cartas Xe R (média e amplitude)

N° de subgrupos (m): 20 a 25.

N° de replicatas (n): de 2 a 9. Ideal: 4 a 6.

Limites de controle
a) Quando valores de referéncia ndo sao fornecidos:

Para as médias: Para as amplitudes:

LSC=X + AR LSC=D,R
LC=X LC=R
LIC=X - AR LIC=DsR

b) Quando valores de referéncia séao fornecidos:

Para as médias: Para as amplitudes:

LSC=p+Ac LSC=Dyc
LC=p LC=dyo
LIC=p-Ac LIC=Dc
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5.2 Cartas X e s (média e desvio padrdo)

N° de subgrupos (m): 20 a 25.

N° de replicatas (n): de 10 a 15.

Limites de controle
a) Quando valores de referéncia nao sao fornecidos:

Para as médias: Para os desvios padréo:

LSC =X + AgS LSC=B,s
LC=X LC=s

_ LIC = Bgs
LIC=X — Ags

b) Quando valores de referéncia séo fornecidos:

Para as médias: Para os desvios padréo:

LSC=p+Ac

LSC=Bsc
LC:“ LC:C4G
LIC=p—-Ac LIC =B
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5.3 Cartas | e MR (valor individual e amplitude movel)

N° de subgrupos (m): pelo menos 30.

N° de replicatas (n): 1

Limites de controle
a) Quando valores de referéncia ndo séao fornecidos:

Para os valores individuais: Para as amplitudes moveis:

LSC=X +E,MR LSC=D,MR
LC=X LC=MR
LIC=X -E,MR LIC=D;MR

b) Quando valores de referéncia séao fornecidos:

Para os valores individuais: Para as amplitudes moveis:

LSC =p+3c

LSC=D,c
LC=n LC=d,c
LIC=p-3c LIC=Dgc
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5.4 Esquema para construcao de cartas de controle para variaveis

A Figura 20 apresenta um esquema para facilitar a selecdo do grafico de controle para

variaveis de acordo com o numero de replicatas em cada subgrupo.

[ Variavel quantitativa ]

continua
I
[
N° de Replicatas N° de Replicatas

(n=1) (n=1)

I |

(n<10) (n=10)

XeRr Xes Ie MR

Figura 20: Esquema para construcdo das cartas de controle para variaveis de acordo com o numero de replicatas em

cada subgrupo.
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ANEXO A

VALORES DAS CONSTANTES PARA CALCULO DOS LIMITES DE CONTROLE

Fatores para Limites de Controle

Fatores para Linha Central

A Az Az B3 B4 Bs Be Di D> D3 D4 Ca 1/ca dz 1/d;

2 | 2121 | 1,880 | 2,659 | 0,000 | 3,267 | 0,000 | 2,606 | 0,000 | 3,686 | 0,000 | 3,267 | 0,7979 | 1,2533 | 1,128 | 0,8865
3 |1,732 | 1,023 | 1,954 | 0,000 | 2,568 | 0,000 | 2,276 | 0,000 | 4,358 | 0,000 | 2,574 | 0,8862 | 1,1284 | 1,693 | 0,5907
4 | 1,500 | 0,729 | 1,628 | 0,000 | 2,266 | 0,000 | 2,088 | 0,000 | 4,698 | 0,000 | 2,282 | 0,9213 | 1,0854 | 2,059 | 0,4857
5 | 1,342 | 0,577 | 1,427 | 0,000 | 2,089 | 0,000 | 1,964 | 0,000 | 4,918 | 0,000 | 2,114 | 0,9400 | 1,0638 | 2,326 | 0,4299
6 | 1,225 | 0,483 | 1,287 | 0,030 | 1,970 | 0,029 | 1,874 | 0,000 | 5,078 | 0,000 | 2,004 | 0,9515 | 1,0510 | 2,534 | 0,3946
7 | 1,134 | 0,419 | 1,182 | 0,118 | 1,882 | 0,113 | 1,806 | 0,204 | 5,204 | 0,076 | 1,924 | 0,9594 | 1,0423 | 2,704 | 0,3698
8 | 1,061 | 0,373 | 1,099 | 0,185 | 1,815 | 0,179 | 1,751 | 0,388 | 5,306 | 0,136 | 1,864 | 0,9650 | 1,0363 | 2,847 | 0,3512
9 | 1,000 | 0,337 | 1,032 | 0,239 | 1,761 | 0,232 | 1,707 | 0,547 | 5,393 | 0,184 | 1,816 | 0,9693 | 1,0317 | 2,970 | 0,3367
10 | 0,949 | 0,308 | 0,975 | 0,284 | 1,716 | 0,276 | 1,669 | 0,687 | 5,469 | 0,223 | 1,777 | 0,9727 | 1,0281 | 3,078 | 0,3249
11 | 0,905 | 0,285 | 0,927 | 0,321 | 1,679 | 0,313 | 1,637 | 0,811 | 5,535 | 0,256 | 1,744 | 0,9754 | 1,0252 | 3,173 | 0,3152
12 | 0,866 | 0,266 | 0,886 | 0,354 | 1,646 | 0,346 | 1,610 | 0,922 | 5,594 | 0,283 | 1,717 | 0,9776 | 1,0229 | 3,258 | 0,3069
13 | 0,832 | 0,249 | 0,850 | 0,382 | 1,618 | 0,374 | 1,585 | 1,025 | 5,647 | 0,307 | 1,693 | 0,9794 | 1,0210 | 3,336 | 0,2998
14 | 0,802 | 0,235 | 0,817 | 0,406 | 1,594 | 0,399 | 1,563 | 1,118 | 5,696 | 0,328 | 1,672 | 0,9810 | 1,0194 | 3,407 | 0,2935
15| 0,775 | 0,223 | 0,789 | 0,428 | 1,572 | 0,421 | 1,544 | 1,203 | 5,741 | 0,347 | 1,653 | 0,9823 | 1,0180 | 3,472 | 0,2880
16 | 0,750 | 0,212 | 0,763 | 0,448 | 1,552 | 0,440 | 1,526 | 1,282 | 5,782 | 0,363 | 1,637 | 0,9835 | 1,0168 | 3,532 | 0,2831
17 | 0,728 | 0,203 | 0,739 | 0,466 | 1,534 | 0,458 | 1,511 | 1,356 | 5,820 | 0,378 | 1,622 | 0,9845 | 1,0157 | 3,588 | 0,2787
18 | 0,707 | 0,194 | 0,718 | 0,482 | 1,518 | 0,475 | 1,496 | 1,424 | 5,856 | 0,391 | 1,608 | 0,9854 | 1,0148 | 3,640 | 0,2747
19 | 0,688 | 0,187 | 0,698 | 0,497 | 1,503 | 0,490 | 1,483 | 1,487 | 5,891 | 0,403 | 1,597 | 0,9862 | 1,0140 | 3,689 | 0,2711
20 | 0,671 | 0,180 | 0,680 | 0,510 | 1,490 | 0,504 | 1,470 | 1,549 | 5,921 | 0,415 | 1,585 | 0,9869 | 1,0133 | 3,735 | 0,2677
21| 0,655 | 0,173 | 0,663 | 0,523 | 1,477 | 0,516 | 1,459 | 1,605 | 5,951 | 0,425 | 1,575 | 0,9876 | 1,0126 | 3,778 | 0,2647
22 | 0,640 | 0,167 | 0,647 | 0,534 | 1,466 | 0,528 | 1,448 | 1,659 | 5979 | 0,434 | 1,566 | 0,9882 | 1,0119 | 3,819 | 0,2618
23| 0,626 | 0,162 | 0,633 | 0,545 | 1,455 | 0,539 | 1,438 | 1,710 | 6,006 | 0,443 | 1,557 | 0,9887 | 1,0114 | 3,858 | 0,2592
24 | 0,612 | 0,157 | 0,619 | 0,555 | 1,445 | 0,549 | 1,429 | 1,759 | 6,031 | 0,451 | 1,548 | 0,9892 | 1,0109 | 3,895 | 0,2567
25| 0,600 | 0,153 | 0,606 | 0,565 | 1,435 | 0,559 | 1,420 | 1,806 | 6,056 | 0,459 | 1,541 | 0,9896 | 1,0105 | 3,931 | 0,2544

n = nimero de replicatas

Fonte: ISO 8258 — Shewhart control charts.
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ANEXO B

TESTE DE NORMALIDADE USANDO O SOFTWARE ACTION

O Action é um software livre que trabalha em conjunto com o Microsoft Excel que
pode ser usado sem custos de licenca. Para baixar e instalar este software, seguir as

instrucdes disponiveis no site: http://www.portalaction.com.br/content/download-action.
Para realizar o teste de normalidade no Action, seguir oS passos:
e Para valores individuais:

1. Construir uma planilha no Excel, de forma que cada linha corresponda aos
respectivos resultados individuais do subgrupo;

2. Clicar no menu Suplementos;

3. Clicar em Action e selecionar Estatistica Basica = Teste de Normalidade.

HEEN = ExemploSe6 - Microsoft Excel
Pagina nicial  Inserir LayoutdaPégina  Férmulas  Dados  Revisio  Exibigho | Suplementos

»
»
»
>
»
»
»
»
»
»
»
»

1
2 »
3
»
4
5 Eemamentas da Qualidade ,
® DOE »
7| andlise Mutivariada
8 Poder e Tamanho da Amostra
2 Gttima Fungio Utiizada
1 Selecionar Idioma »
|
13 Sobre o Action I
13 12 21,2
14 13 194
15 14 21,0
16 15 215
17 16 197
18 17 21,0

4. A seguinte tela sera exibida:

Testes de Normalidade ﬁ

Conjunto de Dados

|| =l

Tipo de Teste

® Anderson-Darling

" Kolmorogov-Smirnov
" Shapiro-Wilk
Mostrar Resultados
& Céula Atual

" Nova Flanilha

ok | Cancelar |
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5. No campo “Conjunto de dados”, selecionar as células com os resultados;

A B r . §
1 Testes de Normalidade &J
Ne do subgrupo [Resultados |nd|wdua|sj
1 1r 20,6 ! ; Conjunto de Dados :.
2 1 21,0 : PlaniisBs2:sB526) AL |
3 1 20,1 :
4 2 20,8 : Tipo de Teste
5 2 21,2 2 ® Anderson-Darling
7 }
6 ; 21,3 ? " Kolmorogov-Smirnov
I I
? ! 204 ! " Shapiro-Wilk
8 : 19,7 i
) 1 19,9 : Mostrar Resultados
10 1 20,5 ! ® Céluia Atual
7 1 |
11 ; 20,2 ? (" Nova Planilha i
12 ] 21,2 !
7 1
13 ; 194 ! ok Cancelar
7 1
14 ! 21,0 J

6. Em “Tipo de Teste”, selecionar a opg¢ao desejada. No campo “Mostrar Resultados”,

escolher a opcéo “Nova Planilha”.

A B _— . JrTestes de Normalidade &f
Ne do subgrupo |Resultados individuais
1 20,6 Conjunto de Dados
21,0 | PenusBs2:$B$26 . |
3 20,1
4 20,8 Tipo de Teste
5 21,2 " Anderson-Dariing
6 213 " Kolmorogov-Smirnov
8 19,7
9 19,9 Mostrar Resultados
10 20,5 " Célula Atual N
11 20,2 @ Nova Planilha; A
12 21,2
13 19,4 ok Cancelar
14 21,0 L
7. Clicar em Ok para obter os resultados. A seguinte tela aparecera em uma nova
planilha.
A cC [u] H F G
TESTES DE NORMALIDADE
LA T} PROCESSE
Estatistica: Shapiro-Wilk 09751076
P-valor 0,7744452
Papel de Probabilidade
o
L
1%
=z
T T T T T
19.5 200 205 210 pea i1
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e Para valores médios:

Construir uma planilha no Excel, de forma que cada linha corresponda aos resultados
das replicatas com as respectivas médias de cada subgrupo e seguir os passos de 2

até 7, anteriormente descritos. No item 5, selecionar os valores médios.
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CONSTRUCAO DOS GRAFICOS USANDO O SOFTWARE ACTION

e Construcdo das Cartas X e R (média e amplitude)

Para construir as cartas de média e amplitude, seguir 0os passos:

ANEXO C

1. Construir uma planilha no Excel, de forma que cada linha corresponda ao nimero do

subgrupo com os resultados das respectivas replicatas;

2. Clicar no menu Suplementos;

3. Clicar em Action e selecione Ferramentas da Qualidade - CEP - Variaveis;

Action =
Estatistica Basica
Distribuigdes
ANOVA
Maodelos
Nio Paramétricos
Graficos
Confiabilidade

Comparagdo Laboratorial

CEP Multivariado
Atributos
Modelos de Cartas
Pequenaos Lotes

Variaveis

4. A seguinte tela sera exibida:

Eerramentas da Qualidade CEP 3
DOE M5A b
Analise Multivariada Analise de capacidade »
Poder e Tamanho da Amostra Indicadores 3
Ultima Funcio Utilizada Eerramentas Basicas  »
Selecionar Idioma »
Sobre o Action
Analise de Variaveis do CEP @
Sub-grupo Graficos
’ﬁ MR
 XpareR
Tamanho do sub-grupo  Ybares

" I-MR-R Between/Within

" I-MR-5 BetweenWithin
Legenda do eixo X

Opcional
Média
Amplitude Mével

2 Desvio

padrao
= Senarador deamal ()
Testes
r ponto a mais de 3 Sigma da linha de centro

| e pontos em sequéncia no mesmo lado da linha de centro
| &  pontosemsequénda, todos crecentes ou decrescentes
| 14 pontosemsequénda, altenando-se acima e abaixa
Mostrar Resultados

" Célula Atual

" Nova Planiha

Opgies do Grafico Ler da Carta Ok ‘ Cancelar
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5. No campo “Sub-grupo” selecionar as células que contém o conjunto de dados.

Amostra]  x1 X2 X3 x4 xs |
1 0,65 0,7 0,65 0,65 08 Y _. '
| [ Sub-grupo Gréficos
2 0,75 0,85 0,75 0,85 065 3 S
3 0,75 0,8 0,8 0,7 0,75 | | | xarerisszsFsel |
4 0,6 07 07 | o7 | o6 } € oareR
Tamanho d b
5 0‘7 0,75 0,65 0,85 0,8 E manho do subd Qrupo (‘ mes
6 0,6 0,75 0,75 0,85 0,7 ‘ | C 1R R Between/Within
7 0,75 0,8 0,65 0,75 07 | £ 1405 BetwemnMis
8 0,6 0,7 0,8 0,75 0,75 [ Legenda do eixo X
9 0,65 0,8 08s | oss | o7 || 2] | Ot = ’
10 0,6 07 0,6 08 | o065 ! meéds f
11 0,8 0,75 0,7 08 07 | [Avemudeniva z
d [T > | | Desvio
12 0,85 0,75 0,85 0,65 0.7 3 padrdo }
13 0,7 0,7 0,75 0,75 0.7 ¥ “Separador decma: ()
14 0,65 0,7 0,85 0,75 0,6 | [ Testes
15 0,9 0.8 0.8 0,75 0,85 ! rl { ponto a mais de 3 Sigma da inha de centro
A ™
16 0,75 0,8 0,75 0,8 0,65 ! r—l g  Ppontos em sequéndcia no mesmo lado da inha de centro
17 0,75 0,7 0,85 0,7 08 . r—l s Ppontos em sequénga, todas crecentes ou decrescentes
.
18 0.75 0.7 0,6 0.7 06 [—I_l.;_ pontos em sequénca, altenando-se aama & abaxo
19 0,65 0,65 0,85 0,65 07 |
20 0,6 0,6 0,65 0,6 0,65 E - Mostrar Resultados
21 0,5 0,55 0,65 0,8 0,8 | |  Céuaatual
2 0.6 0.8 065 | 065 | 075 |  NovaPlanihe
23 0,8 0,65 0,75 0,65 0,65 |
Al
24 0,65 0,6 0,6 0.6 0.7 M| opsges dorafico | Ler da Carta I ok | Cancelar |
25y 065 ) . 07 J... 97 J..3 06 _J..065 1

6. O campo “Legenda do eixo x” € de preenchimento opcional. Para utilizar este campo,

selecionar a célula onde consta o titulo do eixo x. Em “Graficos”, selecionar o campo

“Xbar e R,
b
Andlise de Variaveis do CEP (2]
— Sub-grupo /':“ﬁ\
Y ; O mR
| wparerismsnFss | :
% Xbar e R

Tamanho do sub-grupo ¥bare s

| " [MA-R Between /Within

¢~ [MR-5 Between/Within

— Legenda do eixo X
L | ovem
Média I—
— Amplitude Movel
I 2 Desvio I
padrdo

* Separador decmal: ()
— Testes
|—| 1 ponto a mais de 3 Sigma da linha de centro

I—I g pontos em sequéncia no mesmo lado da linha de centro
I—I 5 pontos em sequéncia, todos crecentes ou decrescentes

| 1# pontosem sequénda, altenando-se acima e abaixo

— Mostrar Resultados
% Célula Atual

" Nova Planiha

Opgoes do Grafico

Ler da Carta | Ok | Cancelar |
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7. No campo “Opcional”, digite o valor da média e do desvio padrdo (valores de
referéncia), a partir dos quais seréao definidos os limites de controle nos gréaficos. Se
valores de referéncia ndo forem fornecidos, este campo devera permanecer em

branco, sendo os limites de controle calculados a partir dos dados.

8. No campo “Testes” selecionar as opc¢bes desejadas. Os numeros de pontos
sequenciais apresentados na figura abaixo (9, 6 ou 14) podem ser alterados

digitando-se novos valores.

Analise de Variaveis do CEP ==

Sub-grupo Graficos
T

'Xbar e R'ISBS2:5FS26
{* ¥bareR

" ¥bares

" I-MR-R Between/Within

" I-MR-5 Between/Within
Legenda do eixo X

Opcional

Media ’7
Amplitude Mével

Desvio ,7

padréo

% Célula Atual

" Nova Planiha

Opgdes do Grafico Ler da Carta

Ok ‘ Cancelar

9. Em “Opc¢des do Grafico”, o titulo da carta, do eixo x e do eixo y podem ser alterados;

— i - — | x “'
Analise de Variaveis do CEP
Inserir Layout d
Sub-grupo Graficos
C
‘Exemplo 1'$B$2:5E$21 _ TR
® Xbare R
" Xbare s
o | l | EMR-R Between/Within | |
1 OpcBes do Grafico -  —
8|
2 Grafico X-Barra Grafico de Amplitude
4
3 Tiulo Titulo
g | Carta X-barra ‘ Carta de Ampiitude
i Legenda do eixo X Legenda do eixo X
3] | subgrupo ‘ subgrupo
6|
5, Legenda do eixo Y Legenda doeixo Y
E | médas | ampitudes
2
5| 0Ok Cancelar
4 —_—
2 6,97 " Célula Atual I
5 6,97 @ nova Planiha
7 7,01

OpgﬁesdoGrale Lerda(;ar‘ta| Ok | Carcelar |
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11. No campo “Mostrar resultados”, escolher a opgao “Nova Planilha”;

Sub-grupo

Analise de Varidveis do CEP

Graficos

| XbaremisBs2sFes |

~
(* ¥bareR

(" ¥bares

(™ I-MR-R Between/Within

" I-MR-5 Between/Within
Legenda do eixo X

Amplitude Mdwvel

J Opcional

Media

Testes

Opcdes do Grafico

padréo

= Sepanador geamalk ()

v ponto a mais de 3 Sigma da linha de centro
A pontos em sequéncia no mesmo lado da linha de centro
Wl & pontos em sequéncia, todos crecentes ou decrescentes

| 14 pontosem sequéndia, altenando-se adma e abaixo

Mostrar Resultados
" Célula Atual

Ler da Carta

Desvio

Ok ‘ Cancelar |

(=l

12. Clicar em “OK” para obter os gréaficos. Aparecera a seguinte tela em uma nova planilha.

&

B [= D

1 |AMALISE DE VARIAVEIS DO CEP

BADIE DN PROCE 556
Carta X-barra

L imifes
Lirnite Superiar:
Linkia de centro
Lirnite Inferior:

Carta de Amplitude

£ imites
Lirnite Superior:
Linha de centro
Lirnite Inferiar:

704756612
E£.33080036
£.93403461

017763472
007786738
]

médias

amplitudes

I J . L

Carta X-barra

T

N D
= R ———

695
subgrupa
Carta de Amplitude
020
Q15
oA AN N A
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e Construcdo dos graficos X e s (média e desvio padréo)

Para fazer os graficos da média e desvio padrao, repita 0s mesmos passos do item 1

a 12. Observar que no item 6, a op¢do a ser selecionada é Xbar e S, como mostra a figura

abaixo:

Anilise de Variaveis do CEP ==
Sub-grupo Graficos
T
'Xbar e 5'1SBS2:5KS29 o
" ¥bar e R
' Xbare S

" [-MR-R Between/Within

" [-MR-5 Between/Within
Legenda do eixo X

Opcional
Média
Amplitude Mdvel
Desvio
padréo

= Sgnarador deamal ()
Testes
i~ ponto a mais de 3 Sigma da linha de centro

#| @  pontos em sequéncia no mesmo lado da linha de centro
W & pontos em sequéncia, todos crecentes ou decrescentes

[ 1a4 Pontosem sequénda, altenando-se acima e abaixo

Mostrar Resultados
{* Célula Atual

" Nova Planiha

e Construcdo dos gréaficos | e MR (resultado individual e amplitude mével)

Para fazer os graficos de valores individuais e amplitudes méveis, repita 0s mesmos

passos do item 1 a 12 deste Anexo, anteriormente citados. Observar que no item 6, a opcéo

a ser selecionada € “IM/R”. No campo “Tamanho do sub-grupo” digitar 1 e verificar se o

campo “Amplitude Mével” contendo o valor 2 esta habilitado, como mostra a figura abaixo:

Amplitude Mdével

Dpadréo
= Senarador decimal ()
Testes
r ponto a mais de 3 Sigma da linha de centro

[ 1 pontosem sequéncia, altenando-se adma & abaixo

Mostrar Resultados
+ Célula Atual

" Nova Planilha

Ler da Carta

Opcdes do Grafico

Analise de Variaveis do CEP [
Sub-grupo Graficos
o
Plan1!s852: sB524 - TL%
~
amanho do sub-grupo r
S b
I
Legenda do eixo X
,—_| Opcional
Média ’7

2 Desvio

i iE] pontos em sequéncia no mesmo lado da linha de centro

[ & pontosem sequéncia, todos crecentes ou decrescentes

Ok ‘ Cancelar
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ANEXO D — CONSTRUCAO DO GRAFICO CUSUM USANDO O EXCEL 2010

1. Construir uma planilha no Excel, de modo que cada linha contenha o nimero do

subgrupo, o resultado individual, a diferenca entre o valor individual e o alvo e a

soma acumulada de cada subgrupo (Equacao 28), como mostra a figura abaixo:

N° de subgrupos | Resultados individuais Valor individual —valor alvo | Soma acumulada
(m) (Xj) (Xj—200) (Gi)
1 206 6 6
2 213 13 19
3 196 -4 15
4 210 10 25
5 218 18 43
6 221 21 64
7 202 2 66
8 187 -13 53
9 191 -9 44
10 204 4 48
11 197 -3 45
12 218 18 63
13 183 -17 46
14 213 13 59
15 223 23 82
16 188 -12 70
17 213 13 83
18 204 87
19 200 87
20 207 94
21 206 6 100
22 192 -8 92
23 208 8 100
24 198 -2 98
25 201 1 99
26 189 -11 88
27 206 6 94
28 206 6 100
29 196 -4 96
30 227 27 123
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2. Selecionar a coluna que contém o n° do subgrupo e a coluna que contém as
somas acumuladas. Clicar em Inserir>Graficos—>Dispersdo—->Dispersdo com

linhas retas e marcadores;

m Pagina Inicial Inserir Layout da Pagina Formulas Dados Revisdo Exibigdo Suplementos

=] El@ LY Formas - # Linhas ~ l ~ = A
1% ol @i i el R = -
J I_I T3 smartart n' & pizza  |fbv| } o
Tabela Imagem Clip-Art .. . _ | Colunas - '“":"””“c"’" e R Caixa de Cal
T @ @x+ Instantaneo o g'- Barras - | Dispersdo Texto ef
Tabelas Tlustragdes Graficos il il inks Te
D1 - # | Soma acumulada [l ca | /o) | )
A B q I E
1 |N° de subgrupos| Resultados individuais | Valor individu; ||" [ o 1a|
2 1 206 — | —
2 2 213 1] i Dispersdo com Linhas Retas e Marcadores
i To
a4 3 196 iy Comparar pares de valores.
5 4 210 10 Use esta op¢do quando houver alguns
[ 5 218 18 pontos de dados em ordem no eixo X e
os dados representarem valores
7 6 221 21 separados.
8 7 202 2 66
9 8 187 -13 53
10 9 191 -9 44

3. O seguinte grafico aparecera na mesma planilha que contém os dados.

Alteracdes na formatacéo poderao ser realizadas conforme o analista desejar.

CUSUM
140

120

100

80

60

40

Somas cumulativas

20

o} 5 10 15 20 25 30
Subgrupos
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