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APRESENTACAO

A obra “As Ciéncias Exatas e da Terra no Século XXI,” que encontra-se em seu
segundo volume, foi idealizada para compilar trabalhos que demonstrassem os novos
desdobramentos da pesquisa cientifica no século XXI. Em seus 24 capitulos, procura-se
apresentaraoleitordiscussdesalinhadasaeixostematicos,comoagricultura,engenharia,
educacao, estatistica e tecnologias, havendo também espaco para perspectivas
multidisciplinaresapartirdetrabalhosque permeiamdiferentessegmentosdagrandeérea.
Na primeira parte da obra, que trata sobre agricultura, sdo apresentados estudos
relacionados a fertilidade do solo, precipitacéo pluviométrica, necessidade hidrica de
plantas, estudos fitoquimicos, recuperacgao, reuso e restauracao de areas degradadas,
dentre outros. Na segunda parte, sdo abordados estudos sobre gerenciamento de
residuos da construcdo civil, uso do sensoriamento remoto, e comparacédo entre
diferentes métodos de nivelamento.

Naterceira parte, estdo agrupados trabalhos que envolvem vertentes econémicas,
experiéncias educacionais, e uso da realidade virtual no processo de aprendizagem.

Na quarta e Ultima parte, sdo contemplados estudos acerca de questdes
tecnoldgicas, envolvendo linguagem estatistica, e aplicacdo de moedas digitais.

Com grande relevancia, os trabalhos aqui apresentados estardo disponiveis ao
grande publico e colaborardo para a difusédo de conhecimentos no ambito técnico e
académico.

Os organizadores e a Atena Editora agradecem pelo empenho dos autores que
ndo mediram esforcos ao compartilhar, em sua melhor forma, os resultados de seus
estudos por meio da presente obra. Desejamos que as informacdes difundidas por
meio desta obra possam informar e provocar reflexdes significativas, contribuindo para
o fortalecimento desta grande area e de suas vertentes.

Julio César Ribeiro
Carlos Antonio dos Santos
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CAPITULO 11

ESTUDO SOBRE R&R PARA PRODUTOS DO
LABORATORIO PILOTO DE QUIMICA INDUSTRIAL

Karina da Silva Falcao
Universidade Federal da Paraiba, Jodao Pessoa,
Paraiba.

Ligia de Oliveira Franzosi Bessa
Universidade Federal da Paraiba, Joao Pessoa,
Paraiba.

Manoel Teodoro da Silva
Universidade Federal da Paraiba, Jodo Pessoa,
Paraiba.

Renata Rayane da Silva Santana
Universidade Federal da Paraiba, Jodo Pessoa,
Paraiba.

RESUMO: Um sistema de medicado (SM) é
formado pelo conjunto de procedimentos,
operagcbOes, instrumentos de  medicao,
programas computacionais além de pessoas,
utilizados para contribuir com caracteristica de
qualidade. Por meio do SM é possivel aplicar
a Repetitividade e Reprodutibilidade (R&R) na
qual se pode mensurar pardmetros avaliativos
como a viscosidade e por meio dela determinar
a qualidade do produto. Diante disso, a
motivacdo para realizagcdo deste trabalho foi
analisar as medicées e os testes feitos nos
produtos selecionados do Laboratério Piloto de
Quimica (LAPQ) onde estudantes contribuem
para a producdo dos saneantes e adquirem
praticas laboratoriais. Desejou-se inspecionar
os detergentes fabricados no LAPQ, para saber
se eles possuem uma margem de variancia

As Ciéncias Exatas e da Terra no Século XXI 2

significativa entre si e averiguar pelo SM as
melhorias para os métodos de R&R. O objetivo
do trabalho foi analisar as fontes de variacéo
associadas aos processos de medicées na
producdo de detergentes do laboratério e
propor melhorias destes saneantes. Para este
estudo foi adaptada uma metodologia na qual
mostra o caminho que deve ser prosseguido
para realizacdo de um estudo sobre R&R.
Concluiu-se que é preciso fazer melhorias nas
analises realizadas, os operadores ou algumas
técnicas que possam ter utilizado podem afetar
a medig¢ao de forma significativa.
PALAVRAS-CHAVE: Andlises,
saneantes.

medicéo,

STUDY ON R & R FOR PILOT LABORATORY
PRODUCTS OF INDUSTRIAL CHEMISTRY

ABSTRACT: A measurement system (SM) is
formed by the set of procedures, operations,
measuring instruments, computer programs
in addition to people, used to contribute with
quality characteristic. By means of the SM
it is possible to apply the Repeatability and
Reproducibility (R & R) in which evaluative
parameters such as viscosity can be measured
and by it determine the quality of the product.
Therefore, the motivation for this work was to
analyze the measurements and tests done
on the selected products of the Laboratory
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of Chemistry (LAPQ) where students contribute to the production of sanitizers and
acquire laboratory practices. It was desired to inspect the detergents manufactured in
the LAPQ to determine if they have a significant range of variance and to ascertain by
the SM the improvements to the R & R methods. The objective of this work is to analyze
the sources of variation associated to the measurement processes in the detergent
production of the laboratory and to propose improvements of these sanitizers. For this
study a methodology was adapted in which it shows the way that should be pursued
to carry out an R & R study. It is concluded that there is a need to make improvements
in the analyzes performed, the operators or some techniques that may have used can
affect the measurement in a significant way.

KEYWORDS: Analyzes, measurement, sanitizers.

11 INTRODUCAO

Os domissanitarios sado substéncias ou preparagcdes que vao desde a
higienizacdo até a odorizacdo de ambientes domiciliares, coletivos ou publicos.
Podem ser utilizados por qualquer pessoa, desde fins domésticos a profissionais,
como exemplo tem-se detergentes, alvejantes, desencrustadores, etc. (RDC, 2001).

Um sistema de medicdo (SM) é formado pelo conjunto de procedimentos,
operacgdes, instrumentos de medic&o, programas computacionais além de pessoas.
Utilizados para contribuir com caracteristica de qualidade, quando se trata de um
desempenho satisfatério de produtos ou processos um SM adequado e eficaz é
importante. O SM sem eficacia acaba contribuindo com a reduc¢do do controle de
melhorias da qualidade (MONTGOMERY, 2016).

Nas industrias é utilizado o estudo de repetitividade e reprodutibilidade (R&R)
que € um método de andlise de SM. A R&R sédo medidas em fungcdo da disperséao
dos valores medidos pelo SM. Os dois fatores sdo combinados e permitem o célculo
da variabilidade, assim surge o estudo sobre R&R que, além de ser um método
quantitativo, possui uma abordagem estatistica.

O estudo de R&R ajuda a selecionar um SM adequado para uma dada analise
com base na magnitude da variacédo contribuida por uma dado SM. Um estudo R&R
quantifica trés coisas: repetitividade do medidor; reprodutibilidade e repetitividade e
reprodutibilidade total do medidor (Senol, 2004; Neill, 2010; Deshpande et al., 2014;
Peruchi, 2011)as well as at re-establishing a model with designed experiments, by virtue
of including laboratory factor as a measurement variability factor into the Measurement
System Analysis (MSA.

Tem como propésito determinar se a variabilidade do sistema de medicao é
menor que a variabilidade do processo monitorado (MONTGOMERY, 2016; AIAG,
2010)

Por meio do SM é possivel aplicar a R&R na qual se pode mensurar parametros
avaliativos como a viscosidade e por meio dela determinar a qualidade do produto.

Diante disso, a motivacao para realizacéo deste trabalho foi analisar as medicées
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e os testes feitos nos produtos selecionados do Laboratério Piloto de Quimica (LAPQ)
que atende ao Campus 1 da Universidade Federal da Paraiba (UFPB). Deseja-se
inspecionar os detergentes fabricados no LAPQ, para saber se eles possuem uma
margem de variancia significativa entre si e averiguar pelo SM as melhorias para os
métodos de R&R.

A analise da R&R no SM da viscosidade de detergentes é fundamental para
diagnosticar problemas no processo de fabricacao, seja no operador ou no produto.
Pelo sistema de medicdo pode-se verificar as possiveis causas e assim corrigi-las
para manter o padrdo de qualidade dos produtos.

A AIAG (2010) afirma que embora as causas especificas dependam da situacéo,
algumas fontes de variacéo tipicas podem ser identificadas. Existem diversos métodos
de apresentacédo e categorizacdo dessas fontes de variacdo, tais como: diagrama de
causa e efeito, diagrama da arvore de falhas, etc. Os principais elementos de um SM
genérico para garantir que os objetivos requeridos sejam atendidos sdo: padrao, peca,
instrumento, pessoas/procedimentos e ambiente de trabalho.

O objetivo do trabalho é analisar as fontes de variac&o associadas aos processos
de medi¢des na producdo de detergentes do laboratério e propor melhorias destes
saneantes. Envolvem fontes de variacbes como: operador, instrumento e produto
analisado.

2| METODOLOGIA

Juntamente com a forma descritiva, por se tratar da descricao e 0 manuseio de
variaveis. Em comparacao com pesquisas de campo, as de pesquisa consentem que
quem pesquisa possa isolar o que se estuda podendo trabalhar com todas as variaveis
que se deseja de forma que mantenha a integridade das especificagdes estabelecidas
(KERLINGER, 20083).

Para este estudo foi adaptada a metodologia de Pereira (2016) como mostrado
nas sequéncias que mostram o caminho que deve ser prosseguido para realizagéo de
um estudo R&R. As medidas foram analisadas através do Minitab 18, que disponibiliza
gréficos para facilitar na compreensao do estudo.

As sequéncias a serem seguidas para facilitar a compreensao e interpretacao
das tomadas de decisdes no estudo de caso para o SM foram:

« Decidir se 0 SM ¢ aceitavel, marginal ou inaceitavel através do indice %R&R
com |C=95%:
- Aceitavel, quando o indice %R&R for inferior a 1% e ndo precisara realizar
novas analises;
- Marginal, quando indice %R&R estiver entre 1% < R&R < 9% e por isso sera
necessario acrescentar outros graficos para detectar problemas, como mostrado nas
sequéncias adiante;
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-Inaceitavel, se o indice %R&R detectar uma porcentagem maior que 9%, tendo
gue passar por novas analises e assim ser melhorado.

+ Pelos dados da ANOVA analisar o p-value das pecas se < ou > 0,05:

P-value < 0,05 significa que as pecas escolhidas foram diferentes e representam
a amplitude do processo de fabrica¢ao, seguir e analisar o p-value dos operadores;
P-value das pecas >0,05 sera necessario fazer um novo experimento com novas
pegas;
+ Pelos dados da ANOVA analisar o p-value dos operadores se < ou > 0,05:

P-value < 0,05 deve-se afirmar que existe problema de reprodutibilidade entre
os operadores. Por isto, sera necessario analisar o grafico de média dos operadores.
Seguir e analisar o p-value peca*operador;

P-value >0,05 analisa-se interacao peca*operador;

Pelos dados da ANOVA analisar o p-value da interagao peca*operador se <
ou > 0,05:

P-value <0,05 confirma-se que existem problemas de reprodutibilidade, analisa-
se o grafico de interagdo pec¢a*operador, que identificara possiveis causas de variagdo
e posteriormente analisa-se o grafico R Chart, finalizando as anélises;

P-value >0,05 analisa-se o grafico R Chart, que identificara problemas de
repetitividade, finalizando as analises.

Todas as amostras foram disponibilizadas pelo LAPQ para serem analisadas
neste estudo. Foram mensuradas dez amostras de detergentes, de lotes diferentes.
Cada lote foi analisado por trés operadores distintos que utilizaram um viscosimetro
rotativo para cada medic&o, seguindo sempre a mesma ordem de medicao entre os
operadores para que nao houvesse possiveis erros.

Em cada lote, cada um dos operadores mensurou trés vezes a mesma amostra.
As amostras eram medidas de acordo com a disponibilidade dos lotes fabricados no
LAPQ, todos os trés operadores se mantiveram os mesmos, assim como a ordem da
medicéo de cada um.

Todos os dados da pesquisa foram coletados em torno de quatro meses néao
consecutivos, pois o LAPQ nao desenvolve saneantes em larga escala, depende dos
alunos e estagiarios para serem elaborados, além de serem fabricados de acordo com
a necessidade do centro universitario.

Foi utilizado o método R&R, por meio dele pode ser observado se existe
variabilidades no sistema de medicdo, se houve, pode-se descobrir pelo que ela foi
causada. E, se esta variabilidade no SM é causada pelas diferencas entre operadores.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram analisadas dez amostras de detergentes, de lotes diferentes, cada lote
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foi analisado por trés operadores distintos que mensuraram as amostras com um
viscosimetro rotativo

Como parémetro de entrada tem-se os trés operadores e os 10 lotes de
detergentes que séo as “pecas” a serem analisadas e cada lote foi analisado em trés
replicatas por cada operador como mostra a Tabela 1.

As medidas foram analisadas através do Minitab 18 no que disponibiliza graficos
para serem interpretados e facilitar a compreensao do estudo.

Todas as amostras foram disponibilizadas pelo LAPQ para serem analisadas neste
estudo, dentre os trés operadores, dois eram alunos e um era a técnica responsavel
pelo laboratério.

Baseado nas instrucdes de Pereira (2016) foi feita a interpretacédo dos dados
seguindo passo a passo as orientagdes mencionadas neste trabalho.

Parametros Quantidade de elementos
Operadores 3
Pecas 10
Réplicas 3

Tabela 1 - Par@metros e quantidades de elementos. Fonte: Autoria propria.

Pela Tabela 2 é possivel identificar que a variagcao do sistema de medicéao
€ 1,74% da variagao total, ou seja, 0 SM é classificado como marginal.

Tipo Variancia | %Contribuicao

Total Gage R&R 43,32 1,74
Repetitividade 1,06 0,04
Reprodutibilidade 42,26 1,70
Operadores 11,66 0,47
Pecas*operadores 30,60 1,23

Variacdo do processo de fabricacéo 2439,88 98,26
Variacéo total 2483,20 100

Tabela 2 — Dados de %R&R. Fonte: Autoria propria.

Na Tabela 3, pela ANOVA, analisou-se o p-value das pecas que foi 0,000 <0,05,
entdo as pecas escolhidas foram diferentes e representam a amplitude do processo
de fabricacdo. Com isto, deve-se seguir e analisar 0 p-value dos operadores. Em
seguida, ainda na Tabela 3, a analise do p-value dos operadores foi de 0,022, <0,05
comprovando que existe problema de reprodutibilidade entre os operadores. Sendo
necessario analisar o grafico das médias dos operadores.
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Tipo DF SS MS F P
Pecas/produto 9 198466 22051,8 237,501 0,000
Operador 2 885 4427 4,768 0,022
Peca/produto * operador 18 1671 92,8 87,273 0,000
Repetitividade 60 64 1,1
Total 89 201087

Tabela 3 — ANOVA. Fonte: Autoria prépria.

Existem problemas de reprodutibilidade entre os operadores, isso, porque 0
resultado do p-value foi 0,022. Na Figura 1, observa-se uma discrepéncia do operador

3 em relagdo aos demais.

resultados by Operador
+ - *
200
1507 I b R v
100 : N i
ll 2 3
Operador

Figura 1 — Médias dos operadores. Fonte: Autoria prépria.

Existem problemas de reprodutibilidade na interacdo peca*operador, pois o
p-value € 0,00. Desta forma, as causas especiais de variacdo desse parametro
destacam-se na Figura 2 quais sejam no operador 3 medindo as pecas 2, 3 e 6.

Operador
peca/produto * Operador Interaction
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peca/produto
Figura 2 - Grafico de Interacéo peca*operador. Fonte: Autoria propria
Analisando o R Chart na Figura 3, foram encontradas causas de variagdo em

repetitividade, pois no operador 1 peca 1 e operador 3 peca 5 ultrapassam os limites

de aceitagao.




R Chart by Operador
1 2

g E 13 UCL=3,844
E \vﬂ/\ f RS NN\K

¢ e
'/J i LCL=0

LI L T T UL
YA D0NTDBADNY IR DA

- rr T T T LA
ALYV DIX D01 D OD

peca/produto

Figura 3 — Grafico R Chart. Fonte: Autoria propria.

41 CONCLUSAO

Conclui-se que, pelo grafico de interacado peca*operador no qual mensura-se a
reprodutibilidade do processo, demonstrou que houve problemas de reprodutibilidade
no operador 3 medindo as pecas 2, 3 e 6.

E no grafico de R Chart no qual se visualiza as causas especiais de variacao em
repetitividade, foram encontradas tais causas, no operador 1 peca 1 e operador 3 peca
5, pois estes ultrapassam os limites superiores de aceitacao.

Pelos resultados é necessario que o responsavel por analisar todo 0 processo
de medicao tome algumas decisdes para sua melhora e possiveis redu¢des dos erros
sejam adotados, como treinamento dos operadores que apresentou falhas ao longo do
processo ou ainda analisar se a falha pode ser em alguma peca ou no instrumento de
medicéo, que neste estudo foi o viscosimetro, para evitar erros no equipamento pode
se propor um Procedimento Operacional Padrdo — POP no viscosimetro para evitar
falhas na mensuracgéao.

Os operadores ou algumas técnicas que possam ter utilizado podem afetar a
medicéo de forma significativa como por exemplo o uso de forca excessiva na medicéo,
vicios na utilizacdo do equipamento de mensuracao, falhas que comprometem o
resultado final do estudo.
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