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PREAMBULO

Com a elaboragio do presente documento pretendeu-se apresentar alguns exemplos praticos de

Cartas de Controlo elaboradas por alguns Laboratérios Quimicos.
Este documento deve ser considerado como uma orienta¢ao e ndo como um guia a seguir.

E intencio da RELACRE proceder a revisio periédica deste documento, pelo que se agradece o

envio de sugestoes sobre eventuais alteragoes ou aditamentos.

1. INTRODUCAO

Nos Laboratérios de Quimica sao praticados métodos de ensaio de grande variedade. A elaboragio
de cartas de controlo tem acima de tudo a ver com as necessidades inerentes a cada laboratério.
Pensamos que cada laboratério é um caso e que, dentro de cada laboratério, os métodos de ensaio
sao diferentes pelo que se torna impossivel elaborar um Guia geral a seguir para todos os
laboratoérios e métodos de ensaio.

Por esta razao optou-se por se apresentarem casos praticos que podem vir a ser uteis a laboratérios
que trabalhem na mesma area ou que pretendam instalar um sistema de controlo de qualidade.
Podemos dizer que a elaborag¢ao de uma carta de controlo depende do método de ensaio, da
existéncia ou nao de padrdes, materiais de referéncia certificados ou nao e da posterior utilizagao
que se lhe quer dar.

As cartas de controlo nio sio a unica ferramenta a utilizar, sendo no entanto muito utilizadas em
condi¢oes de rotina dos métodos e sempre que seja possivel repetir uma determinacao de padroes
de controlo ou de amostras de teores conhecidos, em cada sessao de trabalho e por cada lote de

amostra.

Pensamos que os exemplos apresentados falam por si. Nao foi objectivo deste documento
apresentar uma descri¢ao exaustiva sobre cartas de controlo, tipos, materiais e utilizacdao, porque
para tal existem os documentos que se indicam na bibliografia, mas sim lanc¢ar algumas pistas para

quem quer comegar.



2. DEFINICOES

2.1 TTPOS DE CARTAS DE CONTROLO

Neste capitulo iremos, apenas, tentar apresentar uma defini¢ao para os tipos de cartas de controlo
apresentadas e que em nosso entender sao as mais comuns. E de salientar que existe uma maior

variedade de tipos de cartas de controlo.

Cartas de Médias ou de Individuos: sao cartas que representam ao longo do tempo um

determinado parametro ou uma média em fun¢io do teor.

Cartas de Amplitude ou de Amplitude Méveis: sio cartas que representam ao longo do tempo a
diferenca de valores entre varios ensaios repetidos ( dois ou mais ) do mesmo material ou de

materiais diferentes dentro de uma determinada gama de trabalho.

2.2 CONTEUDO DAS CARTAS DE CONTROLO

Como se pode ver, nos exemplos apresentados, as cartas de controlo contém um conjunto de linhas

que irdo permitir a0 operador saber se tem ou nao o processo sob controlo.

Linha Central: ¢ uma linha que podera corresponder a média das leituras efectuadas ou a média dos

desvios verificados.

Limite Superior de Controlo: é uma linha que podera corresponder ao valor da linha central
acrescida de 3s (situagdo mais comum), onde s representa o desvio padrao da grandeza a ser
controlada. Este acréscimo depende fundamentalmente do rigor com que se pretende trabalhar,

podendo por vezes tomar outro valor.

Limite Inferior de Controlo: é uma linha que podera corresponder ao valor da linha central
subtraida de uma grandeza definida por 3s (situagao mais comum), onde s representa o desvio
padrao das leituras. O valor desta grandeza depende fundamentalmente do rigor com que se

pretende trabalhar.



Limite Superior de Alerta: muitas vezes ¢ necessario definir uma linha que alerte o operador que
podera estar a entrar numa zona de perigo. E usual definir esta linha a partir da linha central
acrescida de 2s se o limite superior de controlo tiver sido definido por 3s (situagao mais comum),

onde s representa o desvio padrao das leituras ou desvios.

Limite Inferior de Alerta: muitas vezes ¢ necessario definir uma linha que alerte o operador que
podera estar a entrar numa zona de perigo. E usual definir esta linha a partir da linha central
subtraida de 2s se o limite inferior de controlo tiver sido definido por 3s (situagao mais comum),

onde s representa o desvio padrao das leituras.

2.3 MATERIAIS

Para a elabora¢io de Cartas de Controlo pode-se utilizar uma grande variedade de materiais, tais

como:
Padroées Certificados;
Materiais de Referéncia Certificados;
Materiais de Referéncia Internos;

Duplicados da mesma amostra ou de amostras diferentes.

Estes materiais tém de estar devidamente definidos, devem ser estaveis e apresentarem prazos de
validade (quando aplicavel).

Note-se, no entanto, que nem sempre se constroem Cartas de Controlo recorrendo aos materiais ja
citados. Outras situagdes ocorrem em que se controla, por exemplo, a temperatura, o tempo, a

humidade ou outra grandeza. Nestes casos os materiais de controlo sio instrumentos que permitam

avaliar a grandeza que estamos a controlar.



3. UTILIZACAO DAS CARTAS DE CONTROLO

As Cartas de Controlo permitem detectar possiveis situagdes anormais que possam ocorrer durante
a execuc¢ao dos métodos de ensaio. Estas Cartas sdo de extrema utilidade se forem elaboradas com

um objectivo concreto. Como objectivos podemos citar, entre outros, os seguintes :

Controlo de Equipamentos automaticos;
Validacao de Calibrac¢des;
Controlo da Precisio e Exactidao da técnica;

Controlo das Operagdes inerentes a realizagao do método de ensaio

Associado a cada Carta de Controlo deve existir uma ficha de registo apropriada que indique ao
operador o método de ensaio, o equipamento, o material utilizado, a data de elaboragao da Carta de
Controlo em vigor e a periodicidade da realizagao do método de ensaio com o respectivo material.
Esta ficha deve conter um campo para o operador anotar os resultados encontrados, a data da
realizagio do método de ensaio e a rubrica. O nimero de determinagdes a realizar para futura

actualizagao dependera da frequéncia com que o Laboratério realiza o método de ensaio.

Os Laboratérios devem indicar, para cada Carta de Controlo, qual o procedimento a adoptar para a
sua actualizagdo. Este procedimento varia de Laboratério para Laboratério e dentro do mesmo
Laboratério de método para método de ensaio. Esta actualizacao dependera da frequéncia com que

o método de ensaio é realizado.



4. EXEMPLOS DE CARTAS DE CONTROLO

4.1 INETI

Dra. Maria Guerra Prazeres

4.1.1 Carta de Controlo de Valores Individuais

4.1.1.1 Caréncia Bioquimica de Oxigénio (CB05) - Ensaio em Branco com Adigio de

Inoculo

Introdugiao

No Laboratério a maior parte das determinagdes de CBO5 sio efectuadas em amostras de
efluentes que necessitam da adi¢ao de indculo a agua de dilui¢ao (ensaio em branco) a fim de
que a matéria organica seja degradada nas perfeitas condig¢des.

Na bibliografia faz-se referéncia aos valores a admitir no ensaio em branco, no entanto cada

Laboratério sabe as condi¢oes em que trabalha, dai que deve fixar os seus préprios valores.

Assim, tornou-se importante para o Laboratério o controlo dos ensaios em branco uma vez
que quer a agua produzida no Laboratério quer o inéculo nao apresentam sempre 0 mesmo
teor de matéria organica, determinada a partir do consumo de oxigénio dissolvido. Utiliza-se
um método interno para a determinacao do CBO5, sendo o oxigénio dissolvido, apds fixacio,

calculado por titulagao do {odo libertado com solu¢ao de tiossulfato de sédio.

Os resultados obtidos sio deste modo apresentados em volume gasto, expresso em mililitros
(ml) de solugio de tiossulfato de sédio, correspondente a diferenca de volumes gastos na

determinagdo do oxigénio dissolvido antes e apds a incubagao da agua de diluigdo a

temperatura de 20£1°C e durante 5 dias.

Elaboragio da carta de controlo
Com 30 ensaios em branco foram calculados os seguintes valores e elaborada a carta de

controlo.



TABELA 1A

SEQUENCIA VALOR INDIVIDUAL

SEQUENCIA VALOR INDIVIDUAL

1 0,502 16 0,695
2 0,484 17 0,616
3 0,325 18 0,672
4 0,178 19 0,557
5 0,572 20 0,319
6 0,424 21 0,408
7 0,523 22 0,275
8 0,395 23 0,346
9 0,850 24 0,497
10 0,710 25 0,707
11 0,326 26 0,315
12 0,237 27 0,334
13 0,622 28 0,464
14 0,672 29 0,447
15 0,405 30 0,337
Média (x) = 0,474 ml Na>xS>03
Desvio padrio (s) = 0,17 ml NaxS:03
Limite de aviso superior (LAS) = x+2s = 0,804 ml Na>S203
Limite de controlo superior (LCS) = x+3s = 0,969 ml Na>S>03
Limite de aviso inferior (LAI) = x-2s = 0,143 ml Na2S:03
Limite de controlo inferior (LCI) = x-3s = 0,0 ml Na2S203
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FIGURA 1A
Carta de controlo de valores individuais.
Determinacio de CBO:s - ensaio em branco com adicio de inéculo.



Aceitagdo dos resultados
Nesta carta de controlo o que mais interessa ao Laboratério é saber qual o valor relativo ao
limite de controlo superior e que corresponde ao volume maximo de tiossulfato de sédio

gasto na agua de dilui¢io com inéculo (ensaio em branco).

No caso presente todos os valores superiores a 0,969 ml serdo rejeitados, isto é a determinagao

da caréncia bioquimica de oxigénio tera que ser repetida.

Elaboragao de nova carta de controlo
Ao fim de 30 ensaios foram recalculados os novos limites, em que também foram utilizados os
10 dltimos ensaios da carta de controlo anterior.

Os novos limites foram os seguintes:

TABELA 1B
SEQUENCIA VALOR INDIVIDUAL SEQUENCIA VALOR INDIVIDUAL
1 0,408 21 0,750
2 0,275 22 0,230
3 0,346 23 0,330
4 0,497 24 0,500
5 0,707 25 0,350
6 0,315 26 0,400
7 0,334 27 0,300
8 0,464 28 0,680
9 0,447 29 0,350
10 0,337 30 0,340
11 0,660 31 0,280
12 0,580 32 0,380
13 0,520 33 0,340
14 0,520 34 0,310
15 0,530 35 0,380
16 0,680 36 0,290
17 0,480 37 0,590
18 0,540 38 0,420
19 0,480 39 0,490
20 0,420 40 0,680




Média : 0,445 ml

Desvio padrao: 0,14 ml

Limite de aviso superior: 0,722 ml
Limite de controlo superior: 0,860 ml
Limite de aviso inferior: 0,174 ml

Limite de controlo inferior: 0,037 ml
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FIGURA 1B
Carta de Controlo corrigida.
Determinacio de CBO5 — Ensaio em branco com adi¢ido de in6culo.

4.1.1.2 Determinagao de chumbo por espectrometria de absor¢ao atébmica em aguas e

efluentes. Ensaio de recuperagio.

Introdugiao
Com vista a avaliar todo o método de analise desde a preparagao da amostra (ataques por via
humida), até ao resultado analitico, é adicionada uma quantidade conhecida de padrao a uma

das tomas de anilise.



A concentragao de chumbo obtida devera corresponder a soma da concentracao da amostra e
da concentra¢ao do padrio adicionado.

Os valores da recuperagao siao indicados em percentagem.

Antes da elaboracdo da carta de controlo os limites de aceitagao para os ensaios de

recuperagao foram entre 80% e 120%.

Elaboragio da carta de controlo
Com 24 ensaios de recuperagao foram calculados os seguintes valores e elaborada a carta de

controlo.

TABELA 1C
SEQUENCIA  VALOR INDIVIDUAL SEQUENCIA  VALOR INDIVIDUAL
1 95,6 13 103,6
2 100,4 14 103,6
3 96,8 15 96,4
4 100,0 16 98,4
5 108,0 17 98,4
6 98,4 18 90,4
7 94.8 19 94.8
8 105,2 20 99,2
9 95,2 21 109,2
10 84,0 22 94.8
11 100,0 23 92,4
12 101,2 24 94.8

Média: 98,2 %

Desvio padrio: 5,55%

Limite de aviso superior: 109,3%
Limite de controlo superior: 114,8 %
Limite de aviso inferiot: 87,0 %

Limite de controlo inferior: 81,5 %
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FIGURA 1C
Carta de controlo de ensaios de recuperacao de chumbo
por espectrometria de absor¢ao atomica

4.2 IST: LABORATORIO DE ANALISES
Eng® Miguel Baiao

Exemplo

O Valor Maximo Admissivel para o parametro Hidrocarbonetos Totais em aguas para
consumo humano ¢ de 10 pg/1, valor este extremamente dificil de garantir com o método
analitico recomendado para a sua determina¢ao (extrac¢ao com solvente organico -

espectrofotometria de 1.V.), uma vez que o numero de passos envolvidos ¢ elevado e alguns

bastante ctiticos, como é o caso da descontaminaciao do material de vidro utilizado.

Particularmente critica ¢ a descontaminacao da ampola de decantacdo onde vai ser efectuada a
extrac¢ao da amostra a analisar: caso a ampola nao esteja bem descontaminada, é muito
provavel aparecerem hidrocarbonetos ou 6leos e gorduras no extracto nao provenientes da
amostra, contaminacao esta que facilmente ultrapassa os 10 pg/1. Por outro lado, o solvente
actualmente recomendado (triclorotrifluoroetano) para a extrac¢ao ¢ muito caro (cerca de

10.000$00 / litro) para além de setr um fréon e, como tal, nocivo para o ambiente.
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Assim, deve este passo do método ser o mais eficiente possivel, ou seja, ha que ter a garantia
de que a descontaminagao ¢, de facto, efectiva gastando-se o minimo possivel de solvente para

este fim.

Para cumprir este objectivo, no Laboratorio de Analises do 1.S.T., construiu-se uma carta de
controlo de individuos a partir de valores de absorvancia (obtidos por 1.V.) de solvente apos

adequado e optimizado procedimento de descontaminagao das ampolas.

Deste modo, a partir de 30 valores de absorvancia previamente obtidos, chegou-se aos

seguintes valores para a média e para o desvio-padrao:

Kabs = 0.0020
Sabs = 0.0012

Os valores para os limites de aviso e de controlo (arredondados a 3" casa decimal tal como

obtidos pelo espectrofotometro) sio os seguintes:

L.A.S. (Limite de Aviso Superior) = X + 2s = 0.004
L.C.S. (Limite de Controlo Superior) = X + 3s = 0.006
L.A.L (Limite de Aviso Inferior) = X —2s = 0.000
L.C.I. (Limite de Controlo Inferior) = X — 3s = —0.002

A carta de controlo obtida ¢ a seguinte, onde se encontram representados valores obtidos

posteriormente:

0,006 7

0,004 - Valor individual
X N S (e LAS
g
S LCS
£ 0,002
-2 L U A | A U A WA LAI
- LCI

07 LC
-0,002 -
1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Data
FIGURA 2
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Assim, quando se obtém valores entre os Limites de Aviso e de Controlo Superiores, a
ampola sofre mais um passo de descontaminac¢ao nao sendo necessario proceder a nova
verificag¢do ; no caso de se obter valores acima do Limite de Controlo Superior procede-se a

mais passos de descontaminacao e posterior verificagao.

Note-se que, neste caso concreto, a obten¢ao de valores abaixo do Limite de Aviso Inferior

nao representa qualquer problema.

4.3 LABORATORIO PRO-QUALIDADE

Eng® Maria do Céu Bernardes

4.3.1 Introdugao

Julgamos ser do interesse dos laboratérios quimicos em geral, efectuar uma compilacao de
exemplos de cartas de controlo, que alguns laboratérios associados da Relacre executam, para
apoio ao sistema de controlo de qualidade instalado em cada laboratorio.

Os exemplos apresentados podem ser tteis a laboratérios que trabalham na mesma area ou
que pretendam instalar um sistema de controlo de qualidade.

As cartas de controlo nio sao a unica ferramenta a utilizar para este efeito, sendo no entanto
muito utilizadas em condigoes de rotina dos métodos e sempre que seja possivel repetir uma
determinacdo de padroes de controlo ou de amostras de teores conhecidos, em cada sessao de

trabalho e por cada lote de amostras.

4.3.2 Definigoes

4.3.2.1 Tipos de cartas de controlo

Cartas de Médias ou de Individuos: Representagiao ao longo do tempo de um determinado
parametro ou de uma média num grafico de tempo versus teor.

Nesse grafico existem 3 a 5 linhas de apoio: a linha central (LC), que normalmente ¢ a média
das primeiras (10 ou mais) leituras efectuadas; duas linhas de aviso, superior e inferior (LAS e
LAI), que normalmente sao a LC+2s e LC-2s e duas linhas de controlo superior e inferior

(LCS e LCI) que normalmente sio a LC+3s e LC-3s.

12



Cartas de Amplitudes ou de Amplitudes Moveis: Representagao ao longo do tempo da
diferenca de valores entre varios ensaios repetidos (2 ou mais) do mesmo material ou de
materiais diferentes dentro da mesma gama de trabalho.

Neste grafico existem normalmente 3 linhas de apoio: a linha central (R) que é normalmente a
média dos desvios das primeiras (10 ou mais) réplicas; a linha de aviso (LA) e a linha de

controlo (LC).

4.3.2.2 Contetido Carta de Controlo de Amplitudes Moéveis

Exemplo:
Determinacio de Alcalinidade

Individuos - Duplicados de amostras

A utilizagao de uma carta de controlo na determina¢ao de alcalinidade, surgiu pela necessidade
de controlar a concentrac¢ao do titulante utilizado na determinacao, efectuada por
potenciometria - método automatico.

Para cada amostra a utilizar na carta de controlo é necessario efectuar 3 réplicas. Duas das
réplicas sao analisadas numa 1* data e a terceira réplica ¢ analisada numa 2* data. Efectua-se a
média dos dois valores iniciais da 1* data, e calcula-se a diferenca (amplitude) relativamente ao
valor da 2* data. Este valor de diferenca da entrada na carta de controlo construida com os

valores analogos de outras amostras.

Os resultados obtidos para as 1%s 20 amplitudes, foram utilizados na construgao da 1* carta de

controlo, de acordo com a ISO 8258:1991, como se descreve a seguir:

Linha central - R-Média das Amplitudes
Linha de Controlo Superior - D4R D4=3.267

Amplitudes (mg/L) - 1°s 20 valores

Os resultados obtidos para o 2° grupo de 20 amplitudes deram entrada numa segunda carta de
controlo, construida a partir dos seguintes parametros (ISO 8258:1991):

LC=d2s s - desvio padrao

LCS= D2S d2=1.128 D2=3.687 LAS=D’2S D’2=2.834

Estes parametros foram calculados com base nos 1°s 20 pontos da 1* carta.

13



TABELA 2A

AMPLITUDES
Mg/L LC LCS

3,5 2,08 6,8
62 2,08 6,8
3,65 2,08 6,8
0,3 2,08 6,8
4,05 2,08 6,8
5.4 2,08 6,8
3,75 2,08 6,8
0,3 2,08 6,8
2,6 2,08 6,8
0,5 2,08 6,8
22 2,08 6,8
0,8 2,08 6,8
1,1 2,08 6,8
0,3 2,08 6,8

2 2,08 6,8
0,35 2,08 6,8

14
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0,65 2,08 6,3
FIGURA 3A
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Carta de Controlo de Amplitudes Méveis
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1* Carta de Controlo para parametros desconhecidos

——mg/L
—LCS



TABELA 2B

AMPLITUDES
mg/L LC LCS LAS
1,65 2,09 6,84 5,26
0,9 2,09 6,84 5,26
0,55 2,09 6,84 5,26
1,55 2,09 6,84 5,26
0,25 2,09 6,84 5,26
2,95 2,09 6,84 5,26
0,95 2,09 6,84 5,26
2,6 2,09 6,84 5,26
0,5 2,09 6,84 5,26
0,2 2,09 6,84 5,26
0,85 2,09 6,84 5,26
0,55 2,09 6,84 5,26
33 2,09 6,84 5,26
0,1 2,09 6,84 5,26
0,7 2,09 6,84 5,26

>

FIGURA 3B
Carta de Controlo de Amplitudes Méveis

2* Carta de Controlo com parametros conhecidos
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4.4 LABORATORIO TOMAZ - ANALISES CLINICAS
Dr* Ana Sofia Ferraz

4.4.1 Cartas de Controlo para Controlo Interno do Laboratério em Analises Clinicas -

Monitrol

Exemplo

Determinagao da glicose no soro em aparelho automatico DuPont (Dimension XL))

A utilizagao destas cartas de controlo tem como objectivos a validagao da calibragao feita no
aparelho automatico e a avaliagao da precisio e exactidao da técnica bem como do
funcionamento do aparelho.

Como ¢ aconselhavel definir a precisao do trabalho em valores fisiol6gicos e patolégicos,
utilizamos um soro de controlo com valores fisiologicos - Monitrol Normal e outro com
valores patologicos - Monitrol Anormal.

O soro de controlo, normal ou patolégico, com concentragao conhecida de glicose, é doseado
concomitantemente as amostras desconhecidas e o resultado obtido é marcado na carta,
correlacionando a concentragao encontrada com o dia da dosagem. Sempre que o valor sai
fora dos limites de controlo a analise sera repetida e sao verificadas todas as outras
condicionantes.

Estas cartas de controlo referem-se ao més de Fevereiro de 1997.

Nestas cartas de controlo o eixo das abcissas corresponde aos dias de dosagem e o eixo das
ordenadas a valores de concentra¢io de glicose (mg/dl), encontrando-se neste ultimo os
valores da Média, Limite de Aviso Superior (L.A.S) e Inferior (L.A.L), Limite de Controlo
Superior (L.C.S) e Inferior (L.C.1.), o valor Tedrico do Soro Controlo (Monitrol) e os Valores

Individuais dos resultados obtidos.

L.A.S. =Média + 2s
L.A.L = Média - 2s
L.C.S. = Média + 3s
L.C.I. = Média - 3s

s - desvio padrao
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GLICOSE (mg/dl)

82

TABELA 3A

Monitrol Normal

80

78 %

76 =

Data Resultado Média L.A.S L.AII L.C.S. L.C.I. Valor teérico
01-fev 78 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
03-fev 79 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
04-fev 77 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
05-fev 77 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
06-fev 74 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
07-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
08-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
10-fev 74 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
12-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
13-fev 78 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
14-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
15-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
17-fev 74 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
18-fev 75 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
19-fev 74 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
20-fev 75 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
21-fev 77 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
22-fev 77 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
24-fev 75 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
25-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
26-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
27-fev 76 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
28-fev 77 76,04 78,81 7327 80,04 72,04 75,9
—— Resultado
= = =Média
------- LAS
------- LAI
74 - LCS

72

70

68

FIGURA 4A

- — — Valor tedtico

Carta de Controlo, relativa a determinag¢ao de glicose no soro em aparelho
automatico Dupont (Dimension XL), para valores fisiologicos.
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TABELA 3B
MONITROL ANORMAL

DATA RESULTADO MEDIA L.A.S. L.AI L.C.S. L.C.I VALORTEORICO

01-fev 225 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
03-fev 239 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
04-fev 235 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
05-fev 235 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
06-fev 234 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
07-fev 233 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
08-fev 232 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
10-fev 230 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
12-fev 235 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
13-fev 229 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
14-fev 223 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
15-fev 228 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
17-fev 226 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
18-fev 227 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
19-fev 224 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
20-fev 231 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
21-fev 231 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
22-fev 228 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
24-fev 224 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
25-fev 231 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
26-fev 232 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
27-fev 230 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
28-fev 229 230,0 238,2 221,8 2423 2177 233
245 T
—0O— Resultado
240 T
- = = = Média
e R B N LAS
ED ------- LAT
5 230 LS
E LCI
o 225 § — — Valor tedrico
220 +
215 4+ttt

1 4 o6 8 12 14 17 19 21 24 26 28

FIGURA 4B

Carta de Controlo, relativa a determinag¢ao de glicose no soro em aparelho
automatico Dupont (Dimension XL), para valores patologicos.



4.5 PETROGAL, S.A.: LABORATORIO GALP DE LLUBRIFICANTES

Eng® Nuno Soares Franco

4.5.1 Elaboragio e utilizagdo das cartas de controlo

O Laboratério Galp de Lubrificantes s6 elabora Cartas de Controlo para métodos de ensaio
se, a partir delas, conseguir tirar dividendos. Elaborar Cartas de Controlo s6 para dizer que as
faz, mas nao tirar delas quaisquer informacdes ¢ uma perda de tempo e envolve custos
desnecessarios que devem ser canalizados para outros fins. Neste Laboratoério as Cartas de
Controlo sao utilizadas para controlo dos equipamentos, dos procedimentos e na qualificagao
dos operadores. Nenhum operador ¢ dado como apto a realizar um determinado método de
ensalo, para o qual existe uma Carta de Controlo, sem que evidencie que os resultados
encontrados durante varios dias, para o Material de referéncia, estejam dentro dos limites de

controlo.

Antes de se construir uma Carta de Controlo, tem que ser definido rigorosamente o fim a que
se destina, bem como o nimero minimo de pontos, os operadores e equipamentos
intervenientes e o procedimento de utilizagdo. Na elaboracdo das Cartas de Controlo, o
Laboratério Galp de Lubrificantes, tem utilizado como politica, que os pontos a serem
utilizados tém de ser obtidos por todos os operadores qualificados para a realizagao do
método de ensaio em causa e com todos os equipamentos em condi¢des de realizar esse

mesmo método de ensaio.

Este s6 tem vindo a elaborar Cartas de Controlo para equipamentos automaticos. Esta
filosofia esta relacionada com a necessidade de se saber em cada instante se o processo esta ou

nao sobre controlo.

A inexisténcia de Padroes e Materiais de Referéncia Certificados para lubrificantes, fez com
que se utilizassem, como Materiais de Referéncia, lubrificantes acabados requisitados
directamente ao Armazém e/ou lubrificantes preparados laboratorialmente segundo

determinadas especificagoes.
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Quando se pretende elaborar Cartas de Controlo é fundamental que o Material de Referéncia
utilizado apresente uma estabilidade prolongada. O Laboratorio Galp de Lubrificantes definiu,
para cada Carta de Controlo, o tipo de carta a elaborar, o Material de Referéncia a utilizar, o
seu tempo de validade e os métodos de ensaio a realizar (incluindo a periodicidade) de modo a
garantir a sua estabilidade. Em anexo apresentamos as fichas dos Materiais de Controlo que
foram utilizados na elaboracdao e acompanhamento das Cartas de Controlo que se apresentam

como exemplos.

Para a elaboracdo das Cartas de Controlo utilizaram-se 20 pontos. Como limites de controlo

considerou-se o intervalo X+ 30 , onde X representa a média dos resultados e o o desvio

padrao.

Dependendo do nimero diario de ensaios praticados, assim os operadores tém, com uma
certa periodicidade previamente definida, que ensaiar o Material de Referéncia. Se o resultado
encontrado estiver dentro dos limites de controlo poderemos dizer que o processo esta sob
controlo. Se o resultado sair fora dos limites de controlo, o operador tera que repetir o
método de ensaio. Se na repeticao o valor entrar no intervalo de controlo o sistema esta em
condi¢Oes de trabalhar em rotina. Se na repeti¢ao o valor continuar a sair fora dos limites de
controlo ha que analisar se o procedimento foi devidamente realizado, se o equipamento esta
em condi¢oes procedendo aos testes necessarios e/ou se o material de referéncia perdeu a

estabilidade.

Em conclusio, para cada método de ensaio ha que definir o tipo de Carta de Controlo a
elaborar, o Material de Referéncia a utilizar e a metodologia a seguir no acompanhamento.
Cada caso ¢ um caso e torna-se impossivel, em nossa opiniao, definir uma metodologia a

seguit para todo e qualquer método de ensaio / equipamento.
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4.5.1.1 Materiais de Referéncia

MR.36

Produto:

Designacio: Galp Camius 20W40
Lote: P 501619

Prazos de validade:

Lote: 2 anos a partir de 96.01.24

Embalagem de 5 litros: 4 meses ap6s abertura

Controlo da estabilidade:

Caracteristicas a controlar: Viscosidade Cinematica a 40 °C

Viscosidade Cinematica a 100 °C

Teor em Ca por ICP

Teor em Mg por ICP
Periodicidade dos Controlos: Sempre que se abre uma embalagem de 5 litros
Critérios de aceitabilidade:
e Viscosidade Cin. a 40 °C: Desvios inferiores a = 1% do valor inicial
e Viscosidade Cin. a 100 °C: Desvios inferiores a = 1% do valor inicial
e Teor em Ca por ICP: Desvios inferiores a = 50 ppm do valor inicial
e Teor em Mg por ICP: Desvios inferiores a = 50 ppm do valor inicial
Armazenagem:
Local: Sala de Padrées (51.00)
Embalagens: Metalicas de 5 litros hermeticamente fechadas

21



TABELA 4

Registo dos controlos de estabilidade

VALORES ENCONTRADOS

CARACTERISTICAS Inicial 1° Controlo 2° Controlo 3° Controlo 4° Controlo
96.01.24 96.06.14 96.xx.xx 97.03.03 96.xx.xx
Visc. A 40 °C 1412 mm2/s  140.2 mm2/s 140.1 mm?2/s
Visc. A 100 °C 1615 mm2/s  16.11 mm?2/s 16.10 mm?2/s
Teor em Ca 2548 ppm 2566 ppm 2541 ppm
Teor em Mg 477 ppm 490 ppm 489 ppm
MR.37
Produto:

Designagdo:  Galp Hidrolep 68
Lote: P 501664

Prazos de validade: 1 ano a partir de 96.01.24

Armazenagem:
Local: Sala de Padrées (51.00)
Embalagens: De vidro castanho de 1 litro hermeticamente fechadas, e colocadas dentro de
caixas de madeira ao abrigo da luminosidade
MR.38
Produto:

Designagio: Galp Diesel 30
Lote: P 600027

Prazos de validade: 1 ano a partir de 96.01.24

Armazenagem:
Local: Sala de Padrées (51.00)
Embalagens: Metalicas de 1 litro hermeticamente fechadas

NOTA:
O Material de Referéncia de cada embalagem ¢ inutilizado ap6s realizagao de cada ensaio simples

ou em duplicado.
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CARTA DE CONTROLO

NUMERO DE ACIDEZ - ASTM D664

DETERMINACOES

LEITURAS
N.° DATAS NA
1 96.02.26 0,61 Equipamento: INS 00016
2 96.03.08 0,61
3 96.03.12 0,61
4 96.03.18 0,63 Material de Referéncia: MR.37
5 96.03.25 0,61
6 96.04.01 0,62
7 96.04.10 0,62 Média (x): 0,613 mgKOH/¢g
8 96.04.15 0,61
9 96.04.23 0,61
10 96.04.29 0,61 Desvio Padrio: 0,009 mgKOH/¢g
1 96.05.06 0,63
12 96.05.14 0,61
13 96.05.20 0,60 Desvio Padrio Médio: 0,002 mgKOH/¢g
14 96.05.28 0,62
15 96.06.14 0,61
16 96.06.24 0,62 Limite Superior de Controlo: 0,639 mgKOH/¢g
17 96.07.02 0,60
18 96.07.08 0,61
19 96.07.16 0,60 Limite Inferior de Controlo: 0,587 mgKOH/¢g
0,65 T
LCS
E@ 0,63 1
g AA__ 1
ch
< 1
Z 0,59 1L.CI
0,57 1 : 1 |
0 10 15 20 25
N.? Determinagdes
20 96.07.23 0,62
FIGURA 5A
Carta de Controlo
Data: 96.08.20 Elaborado por: Visto por:
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CARTA DE CONTROLO

VISCOSIDADE CINEMATICA A 40° C - ASTM D445

APARELHO AUTOMATICO

DETERMINACOES LEITURAS
N.° Datas (mm?/s)
1 96.07.15 141,9 Equipamento: VIS 00005
2 96.07.22 138,7
3 96.07.30 141,5
4 96.08.05 139,6 Material de Referéncia: MR.36
5 96.08.12 139,6
6 96.08.20 142,1
7 96.08.26 140,9 Média (x): 140,22 mm?/s
8 96.09.02 139,7
9 96.09.10 138,7
10 96.09.16 1413 Desvio Padrio: 1,54 mm?/s
11 96.09.26 137,3
12 96.09.30 138,9
13 96.10.07 139,2 Desvio Padrio Médio: 0,35 mm?/s
14 96.10.14 143,0
15 96.10.23 138,5
16 96.10.28 140,9 Limite Superior de Controlo: 144,84 mm?/s
17 96.11.07 142,8
18 96.11.11 139,4
19 96.11.19 140,3 Limite Inferior de Controlo: 135,60 mm?/s
20 96.11.25 140,1
3 14(),0 T 1.CS
& il
143,0
£ /\ r/\
S w0ty ~ oV
'z 137,0
2 1.CI
> 1340 | | | | |
0 5 10 15 20 25
N.? Determinagdes
FIGURA 5B
Carta de controlo
Data: 96.11.27 Elaborado por: Visto por:
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CARTA DE CONTROLO
PONTO DE INFLAMACAO EM VASO ABERTO - ASTM D92

APARELHO AUTOMATICO

DETERMINACOES LEITURAS (°C)  AMPLIT.
N.° DATAS 1° 2 (C)
1 96.07.15 248 242 6 Equipamento: ENS 01010
2 96.07.23 248 248 0
3 96.07.29 244 242 2
4 96.08.05 250 248 2 Material de Referéncia: MR.38
5 96.08.12 248 250 2
6 96.08.19 250 246 4
7 96.08.26 248 244 4 Média das Amplitudes: 3°C
8 96.09.02 248 248 0
9 96.09.09 248 248 0
10 96.09.16 252 250 2 Desvio Padrio: 1,3°C
11 96.09.23 250 248 2
12 96.09.30 246 248 2
13 96.10.07 252 248 4 Desvio Padrio Médio: 0,3°C
14 96.10.14 248 248 0
15 96.10.22 246 248 2
16 96.10.28 242 246 4 Limite Superior de Controlo: 6,3°C
17 96.11.05 250 246 4
18 96.11.11 244 248 4
19 96.11.18 244 248 4
20 96.11.25 246 244 2
8 N
ol LCS
9]
R
?5;
<27
0 | | | | 1
0 5 10 15 20 25
N.? Determinagdes
FIGURA 5C
Carta de controlo
Data: 96.11.27 Elaborado por: Visto por:
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4.6 SM A S-PORTO
ENG° AUGUSTO FERNANDO RODRIGUES E CASTRO

4.6.1 Procedimento interno para elaboragido/utilizagido de Cartas de Controlo

(para métodos de ensaio)

Um dos meios utilizados no laboratério para Controlo da Qualidade Interno ¢ a utilizagdao de Cartas
de Controlo (CC). O principal objectivo do emprego deste tipo de ferramenta estatistica é o de
visualizar a evolu¢ao e controlar continuamente os resultados obtidos nos métodos que sdao
praticados internamente. Além disso, e quando aplicavel, as Cartas de Controlo, nomeadamente as
cartas de amplitudes, de amplitudes méveis e de duplicados de amostras, funcionam como um meio
para a determinac¢io e controlo da precisao intermédia de cada método(ISO 5725/06).

As Cartas de Controlo permitem detectar possiveis situagdes anormais/erros que possam ocotrer
durante a execucao dos métodos de ensaio. Deste modo, quando um método de analise se encontra
sobre controlo estatistico, é possivel afirmar que as fontes de variagao do método se devem apenas a
factores aleatorios. No entanto, pode acontecer que o método esteja a ser afectado por erros
sistematicos, cuja avaliacdo ¢ feita através de estudos pontuais de exactidao do método, apos

estabilizacao/controlo estatistico do mesmo.

Fundamentalmente, utilizam-se neste laboratério de analises trés tipos de controlo:
Cartas de Controlo da média e de amplitudes;
Cartas de Controlo de individuos e de amplitudes moveis ;

Cartas de Controlo de duplicados de amostras.

A elaboracio e utilizacdao das Cartas de Controlo sio baseadas na norma ISO 8258 (“Cartes de
controle de Shewart”) e em parte na norma ISO 7870. No caso das Cartas de Controlo de
duplicados de amostra, além da norma ISO 8258 utilizada para o tragado deste tipo de carta, foi
também aplicada a norma ASTM D3856-88. Periodicamente as Cartas de Controlo, que sio
baseadas inicialmente em parametros desconhecidos (“sem valores tipicos conhecidos”), sio
actualizadas utilizando para o efeito todos os pontos, excluindo os fora de controlo que sao obtidos
e representados na ultima carta de controlo. Este ciclo elabora¢io/utilizagdo/actualizacio é repetido

até chegar a altura em que se considere que a amostragem de valores recolhidos ¢ significativamente
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grande. A partir de entdo, passam-se a utilizar os parametros conhecidos (“valores tipicos
conhecidos”) e fixam-se deste modo os limites de controlo de rejei¢do e de aviso, assim como os

valores médios.
Sempre que ocorrem situagdes andémalas, sio desencadeadas ac¢Oes correctivas pré-estabelecidas,
baseadas em parte no “STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER

AND WASTEWATER, 18TH EDITION, 1995 *

Em seguida sao descritos os procedimentos internos do laboratotio para a elaboracao/utilizagao das

Cartas de Controlo para cada um dos tipos de Controlo atras referidos.
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CARTAS DE CONTROLO DE INDIVIDUOS E AMPLITUDES MOVEIS
com PADRAO DE CONTROLO

10
Escolha de um Padrio de ontrolo (P.C.) adequado em
termos qualitativos e quantitativos

A 4
20
Estabelecimento da periodicidade de analise do P.C.

A 4
30
Passagem do P.C., em cada série de amostras segundo
as condigdes preestabelecidas

A 4
4°
Recolha de cerca de 20-25 valores
de P. C., conforme as condigdes preestabelecidas

\4
4°a

Estudo prévio, que vai sendo actualizado 4 medida

que se aumenta a amostragem de valores, da

distribuigdo normal dos valores recolhidos

A 4
50
Tragado da carta de AMPLITUDES MOVEIS para |4
parametros desconhecidos (ISO 8258)
Retirar valores fora de C.E. e
# recalcular novos limite (repetir 5°
~ A
Estado de Controlo Estatistico NAO
(CE.)
60
. . Retirar valores fora de C.E. e
Tragado da carta de INDIVIDUOS para pardmetros recalcular novos limites (repetir 5° ¢ 6°
desconhecidos (ISO 8258) :
(utilizando apenas valores sob C.E.) 4
Estado de Controlo Estatistico NAO
(CE.)
SIM
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SIM

A 4

70
Colocagio das Cartas de Controlo em
rotina

Acgbes correctivas para
situagdes anormais

[
>

A 4

80
Actualizagio periodica ou sempre
que se justifique das Cartas de
Controlo com estabelecimento dos
novos limites de controlo, repetindo
os passos do 5° ao 7°%, até a
amostragem de valores de P.C. ser

considerada significativamente
grande

A 4

90
Fixagdo dos parimetros conhecidos
e tragado das cartas de controlo
definitivas (para parimetros
conhecidos), utilizando todos os
valores de P.C. e respeitando as
regras relativas ao tragado de cartas
de controlo.




Expressoes de calculo: (para parametros desconhecidos)

Catta de Individuos

_ 3 _
Limite Supetior de Controlo/Rejeicao: X + d—* R
2

_ 2 _
Limite Superior de Aviso: X + d—* R
2

Linha Central (Média): X

Limite Inferior de Aviso: X — d—* R
2

Limite Inferior de Controlo/Rejei¢io: X — o *R
2

Sendo:
d>=1,128

Carta de Amplitudes Moverls
Limite Supetior de Controlo/Rejei¢io: Ds#R
Limite Superior de Aviso: D's*R
Linha Central (Amplitude Média): R
Limite Inferior de Aviso: D'# R

Limite Inferior de Controlo/Rejei¢io: Ds*R

Sendo:
D3 =D; =0
D’y =2,512
D4 = 3,267

Sendo X a média aritmética dos valores individuais recolhidos (subgrupos de dimensao 1);

Sendo R a média aritmética das amplitudes méveis (diferenga, em médulo, entre o valor do
padrio de controlo de uma anilise/dia e o valor do padrio de controlo da anilise/dia antetior)

dos subgrupos de dimensio 1.
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Expressoes de calculo: (para parametros conhecidos)

Carta de Individuos

S
Limite Superior de Controlo/Rejeicao: L+ 3*ﬁ

S
Limite Superior de Aviso: £+ Z*ﬁ

Linha Central: 14

S
Limite Inferior de Aviso: Ll —2%—
A=

S
Limite Inferior de Controlo/Rejei¢io: f — 3*ﬁ

Carta de Amplitudes Moveis:
Limite Supetior de Controlo/Rejeicio: D2*S
Limite Superior de Aviso: D'2%S
Linha Central: d2%S
Limite Inferior de Aviso: D'1*S

Limite Inferior de Controlo/Rejeicao: Di*S

Sendo:
n=1
D'1=D1 =0
D> =2,834
D2 = 3,686
d2 = 1,128

Sendo 4 a média aritmética dos valores individuais recolhidos (subgrupos de dimensao 1) ou o

valor tido como verdadeiro do Padrao de Controlo ou ainda o valor nominal estabelecido a

partir de especificagdes dadas;

Sendo § a estimativa do desvio padrio associado ao valor de [{.
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CARTAS DE CONTROLO DA MEDIA E AMPLITUDES
com PADRAO DE CONTROLO

10
Escolha de um Padrio de Controlo (P.C.)
adequado em termos quantitativos e qualitativos

A 4

20
Estabelecimento do nimero e da periodicidade de
analise do P.C.,

A 4

30
Passagem do P.C., em cada série de amostras
segundo as condigdes preestabelecidas

A 4

4°
Recolha de cerca de 20-25 valores

(ISO 8258) de duplicados ou triplicados, etc., de P.

C., conforme as condigdes preestabelecidas

A 4

50
Tragado da carta de AMPLITUDES para
parimetros desconhecidos (ISO 8258)

A 4

Estado de Controlo

A

Retirar valores fora de C.E. e
recalcular novos limite (repetir 5°

NAO

A

Estatistico (C.E.)

STM

A 4

60
Tragado da carta das MEDIAS para pardmetros
desconhecidos (ISO 8258)
(utilizando apenas valores sob C.E.)

A 4

Estado de Controlo

NAO

Retirar valotes fora de C.E. e
recalcular novos limites
(repetir 5° e 6° pontos)

A

Estatistico (C.E.)

l SIM
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SIM

0
Colocagio das Cartas de Controlo em rotina

A 4

g°

Actualizagio periédica ou sempre que se justifique
das Cartas de Controlo com estabelecimento dos
novos limites de controlo, repetindo os passos do
5% a0 7°, até a amostragem de valores de P.C. ser

considerada significativamente grande

A 4

90
Fixagdo dos pardmetros conhecidos e tragado das
cartas de controlo definitivas (para parimetros
conhecidos), utilizando todos os valores de P.C. e
respeitando as regras relativas ao tragcado de cartas
de controlo.




Expressoes de calculo: (para parametros desconhecidos)

Carta da Média
Limite Supetior de Controlo/Rejei¢io: ? + A2#R
Limite Supetior de Aviso: ? + A2+R
Linha Central (Média das Médias): ?
Limite Inferior de Aviso: ? — A'’2%R

Limite Inferior de Controlo/Rejeicio: X — A2%R

Carta da Amplitude
Limite Supetior de Controlo/Rejei¢io: Ds#R
Limite Superior de Aviso: D's*R
Linha Central (Amplitude Média): R
Limite Inferior de Aviso: D'# R

Limite Inferior de Controlo/Rejei¢io: DR

Sendo:
DIMENSAO
DA AMOSTRA A2 A2 D, Dy D; D’;
(n)
2 1.880 1.254 3.267 2.512 0 0
3 1.023 0.682 2.574 2.049 0 0
4 0.729 0.486 2.282 1.855 0 0.145

Sendo X a média aritmética das médias aritméticas dos padrées de controlo dos subgrupos de

dimensao n (duplicados, triplicados, etc.).

Sendo R a média aritmética das amplitudes (diferenca entre o valor maior e o valor menor do
subgrupo considerado) dos padrdes de controlo dos subgrupos de dimensao n (duplicados,

triplicados, etc.).
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Expressoes de calculo: (para parametros conhecidos)

Carta da Média

S
Limite Superior de Controlo/Rejeicao: L+ 3*ﬁ

S
Limite Supetior de Aviso: 4 + Z*ﬁ

Linha Central: 14

S
Limite Inferior de Aviso: Ll —2%—
AN

S
Limite Inferior de Controlo/Rejei¢io: 4 — B*ﬁ

Carta da Dispersio
Limite Supetior de Controlo/Rejeicio: D2*S
Limite Superior de Aviso: D'2%S
Linha Central: d2%S
Limite Inferior de Aviso: D'1*S

Limite Inferior de Controlo/Rejeicao: Di*S

Sendo:

n =n’da dimensao do subgrupo utilizado

DIMENSAO
DA AMOSTRA d2 D, D’ D, D)
(n)
2 1.128 3.686 2.834 0 0
3 1.693 4.358 3.469 0 0
4 2.059 4.698 3.819 0 0.299

Sendo 4 a média aritmética das médias aritméticas dos valores recolhidos (subgrupos de

dimensao n) ou o valor tido como verdadeiro do Padrao de Controlo ou ainda o valor nominal

estabelecido a partir de especificagdes dadas;

Sendo § a estimativa do desvio padrio associado ao valor de 1/

36



1°
Estabelecimento da periodicidade de
analise e da quantidade de
Duplicados em cada série de
amostras

A 4

ZO
Anailise em Duplicado das amostras
para controlo, em cada série de
amostras segundo as condi¢des
preestabelecidas

A 4

30
Recolha de cerca de 20-25 valores
(ISO 8258) de valores de duplicados,
conforme as condig¢des
preestabelecidas

A 4

4°

Tragado da carta de AMPLITUDES
ou

AMPLITUDES RELATIVAS
(ASTM D3856-88) (conforme o tipo
de carta pretendido)
para parimetros desconhecidos
(ISO 8258)

CARTAS DE CONTROLO DE DUPLICADOS DE AMOSTRA

A

A 4

Estado de Controlo

NAO

Retirar valores fora de C.E.
e recalcular novos limites

A

Estatistico (C.E.)

SIM

A 4

Acgdes
correctivas
para
situagoes
anormais

50
Colocagio das Cartas de Controlo em
rotina

Pl 4

y

60
Actualizagdo periédica ou sempre
que se justifique das Cartas de
Controlo com estabelecimento dos
novos limites de controlo,
aumentando a amostragem de
valores de duplicados.
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Expressoes de calculo: (para parametros desconhecidos)

Carta de Amplitudes Relativas (duplicados de amostra)
Limite Supetior de Controlo/Rejeicio: Ds#R
Limite Superior de Aviso: D's*R
Linha Central (Amplitude Relativa Média): R
Limite Inferior de Aviso: D's R

Limite Inferior de Controlo/Rejei¢ao: D#R

Sendo:
D3 =D3 =0
D’y =2,512
D4 = 3,267

Sendo R a média aritmética das amplitudes relativas “R” (diferenca entre os dois valores obtidos

num duplicado de amostra a dividir pela média aritmética desses mesmos dois valores).

(ASTM D3856-88)

Isto é:

N |+

R=

2R
N

sendo N o nimero de Amplitudes relativas R consideradas.
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Expressoes de calculo: (para parametros desconhecidos)

Carta de Amplitudes (duplicados de amostra)
Limite Supetior de Controlo/Rejeicio: Ds*R
Limite Superior de Aviso: D's*R
Linha Central (Amplitude Média): R
Limite Inferior de Aviso: D's R

Limite Inferior de Controlo/Rejei¢ao: D#R

Sendo:
D3 =D; =0
D’y =2,512
D4 = 3,267

Sendo R a média aritmética das amplitudes “R” (diferenca entre os dois valores obtidos num

duplicado de amostra.).

Isto é:

R=X,-X,
R =

2R
N

sendo N o nimero de Amplitudes R consideradas.
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4.6.2 Cartas de Controlo Estatistico - Regras basicas de analise em rotina e acgdes

correctivas

Carta da Média; Carta de Individuos

Limites de controlo

Limites de controlo/rejei¢do (CL)
Se 1 ponto exceder os limites de rejeicio devem-se repetir as analises:

se durante essa repeticdo se verificar que o novo ponto se encontra entre os limites de rejeigao,

continuar e aceitar os resultados das analises;

se durante essa repeti¢ao se verificar que o novo ponto se encontra fora dos limites de rejeicao,

interromper as analises e corrigir o problema.

Limites de aviso (WL)
Se 2 em 3 pontos consecutivos excederem os limites de adverténcia deve-se analisar outro ponto:

se durante essa repeticdo se verificar que o novo ponto se encontra entre os limites de aviso,

continuar e aceitar os resultados das analises;

se durante essa repeticao se verificar que o novo ponto se encontra fora dos limites de aviso,

interromper as analises e tentar corrigir o problema.

Linha central
Quando 6 pontos consecutivos se localizarem todos acima ou todos abaixo da linha central, deve-se
ter atengdo quanto a localiza¢do do ponto seguinte:
se esse ponto se localizar do outro lado da linha central, continuar e aceitar os resultados das
analises;
se esse ponto continuar localizado do mesmo lado da linha central, interromper as analises e

corrigir o problema.

NOTA:

Nas cartas da média : 1 ponto = média aritmética de 2 padroes de controlo de uma série de

amostras

Nas cartas de individnos : 1 ponto =1 padrio de controlo
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Carta de Amplitudes; Carta de Amplitudes Moveis

Limites de controlo

Limites de controlo/rejei¢do

Se 1 ponto exceder os limites de rejeicao devem-se repetir as analises :

se durante essa repeticdo se verificar que o novo ponto se encontra entre os limites de rejeigao,

continuar e aceitar os resultados das analises;

se durante essa repeticao se verificar que o novo ponto se encontra fora dos limites de rejeicao,

interromper as analises e corrigir o problema.

Linha central
Quando 7 pontos consecutivos se localizarem todos acima da linha central, deve-se ter atengao

quanto a localiza¢ao do ponto seguinte:
se esse ponto se localizar abaixo da linha central, continuar e aceitar os resultados das analises;

se esse ponto continuar localizado acima da linha central, interromper as analises e corrigir o

problema.

Quando 7 pontos consecutivos evidenciarem tendéncias crescentes ou decrescentes deve-se ter

aten¢ao quanto a localizagao do ponto seguinte:
se esse ponto quebrar essa tendéncia, continuar e aceitar os resultados das analises;

se esse ponto continuar essa tendéncia, interromper as analises e corrigir o problema.

NOTA:

Nas cartas da amplitude : 1 ponto = diferenca (maior - menor) entre 2 padrées/amostras de uma

série de amostras

Nas cartas da amplitude mdvel : 1 ponto = diferenca entre 2 padrées/amostras lidos em série/dias

consecutivos
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Carta de Duplicados de Amostras

Limites de controlo/rejeig¢ao

Limites de controlo/rejei¢io
Se 1 ponto exceder o limite superior de rejei¢ao, observar o sucedido e caso se justifique repetir mais

duas analises sobre a mesma amostra:
se 0 novo ponto se situar abaixo do limite superior de rejeicao, estamos perante uma situacao
normal de controlo estatistico, e neste caso deve-se aceitar os resultados das ultimas duas
analises para a amostra em questao;

se 0 novo ponto se situar acima do limite superior de rejei¢ao, estamos perante uma situagao de
fora de controlo estatistico, e neste caso deve-se interromper as analises e tentar corrigir o

problema.

Linha central
Quando 7 pontos consecutivos se localizarem todos acima da linha central, deve-se ter atengao
quanto a localiza¢ao do ponto seguinte:
se esse ponto se localizar abaixo da linha central, continuar e aceitar os resultados das analises;
se esse ponto continuar localizado acima da linha central, interromper as analises e corrigir o

problema.

Quando 7 pontos consecutivos evidenciarem tendéncias crescentes ou decrescentes deve-se ter
aten¢ao quanto a localizagao do ponto seguinte:
se esse ponto quebrar essa tendéncia, continuar e aceitar os resultados das analises;

se esse ponto continuar essa tendéncia, interromper as analises e corrigir o problema.

NOTA:
Nas cartas de controlo de duplicados de amostras : 1 ponto = amplitude relativa de duplicado de

amostra ou amplitude de duplicado de amostra (conforme o caso em que se esta a trabalhar).
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Amplitude Mé6vel dos Padrdes de Controlo
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Data

LCI

FIGURAG A
Carta de individuos (Silica)

(Carta de afinacio - parametros desconhecidos)

0,7 7 LCS

0,6 7
0,5 7
0,4

0,3

>

0,2 7

>

0,1 7

>
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Data

FIGURA 6 B
Carta de amplitudes moéveis (Silica)

(carta de afinacdo-parametros desconhecidos)
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Amplitude dos Padtdes de Controlo (mg/1)
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FIGURAG6C

Carta de individuo (Silica)
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(Aspecto da carta colocada em rotina, apos afinagdo e ajuste dos limites de controlo)
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Média dos Padrdes de Controlo (mg/1)

Amplitude Relativa de duplicados
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FIGURAGF

Carta de duplicados de amostra (matéria organica acida)
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