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RESUMO

Com a diversidade de detergentes sendo fabricados no Laboratério Piloto de Quimica
Industrial (LAPQ), deseja-se saber se estes produtos estdo sendo bem elaborados e
se suas viscosidades estdo corretas de acordo com as legislagbes estabelecidas.
Especificacdo como viscosidade tomando base em Ficha de Informacdo de
Seguranca de Produtos Quimicos (FISPQ) de produtos de alta linha de producao.
Espera-se avaliar essas particularidades por meio de um estudo sobre Repetitividade
e Reprodutibilidade (R&R) que ajudara a descobrir se existe variabilidade no sistema
de medicdo dos lotes de detergentes produzidos pelo LAPQ da Universidade Federal
da Paraiba (UFPB), no qual alunos voluntarios auxiliam na elaboracdo dos
detergentes. Este estudo visa analisar as fontes de variacbes associadas aos
processos de medicdes na producdo de detergentes do laboratério, através de
mensuragdes de parametros importantes com o mesmo operador e diferentes
operadores medindo diversas vezes 0 mesmo produto. A partir dos resultados obtidos
foi possivel visualizar que nas medi¢Bes das viscosidades dos detergentes ndo houve
problemas de repetitividade, mas houveram problemas de reprodutividade,
identificados através dos graficos das médias dos operadores, interacao
peca*operador e Rchart e para solucionar tais problemas, foi possivel sugerir solucées
que os operadores pudessem evitar em proximos trabalhos além de aplica-las no
LAPQ.

Palavras-chaves: Detergentes. R&R. Variabilidade. Viscosidade.



ABSTRACT

With the diversity of detergents being manufactured in the Pilot Laboratory of Industrial
Chemistry (PLIC), it is wanted to know if these products are being well elaborated and
if their viscosities are correct according to the established legislation. Specification as
viscosity based on Chemical Safety Data Sheet (CSDS) for high production line
products. It is expected to evaluate these particularities through a study on
Repeatability and Reproducibility (R&R) that will help to find out if there is variability in
the detergent batch measurement system produced by the Federal University of
Paraiba (FUPB), in which volunteer students assist in the preparation of detergents.
This study aims to analyze the sources of variations associated with the measurement
processes in laboratory detergent production, by measuring important parameters with
the same operator and different operators measuring the same product several times.
From the obtained results it was possible to see that in the detergent viscosity
measurements there were no repeatability problems, but there were reproducibility
problems, identified through the graphs of the operator averages, interaction * operator
and Rchart and it was possible to solve such problems. suggest solutions that
operators could avoid in future work beyond applying them to PLIC.

Keywords: Detergents. R&R. Variability. Viscosity.
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1. INTRODUCAO

Os domissanitarios sao substancias ou preparacfes que vao desde a
higienizacdo até a odorizacdo de ambientes domiciliares, coletivos ou publicos.
Podem ser utilizados por qualquer pessoa para fins domésticos, para aplicacéo,
manipulagéo ou entidades especializadas, para fins profissionais (RDC, 2001).

O mercado de compras de produtos domissanitario cresce cada dia mais o que
contribui para o maior faturamento na area de saneantes e beneficia o0 mercado de
trabalho do setor. Espera-se que essa tendéncia venha a ascender ja que 0 consumo
dos produtos na manutencdo do lar dos brasileiros chega a 25,5% do total das
despesas (HUPFER, 2013; SEBRAE, 2019).

Produtos quimicos saneantes sdo aqueles destinados a higienizacéo,
desinfeccdo ou desinfestacdo domiciliar, em ambientes coletivos, publicos e em
lugares de uso comum. Além disso, possuem regulamentacao sob a responsabilidade
da Geréncia Geral de Saneantes (GGSAN) da Anvisa, no qual € responséavel por
certificar que o produto nédo oferece riscos, para isso sao realizados teste de eficacia
e seguranca (BRASIL, 2010).

De acordo com Filho (2008) a GGSAN classifica os saneantes em dois grupos
distintos risco | e risco Il. Produtos de limpeza em geral que néo necessite de diluicéo,
possua pH puro entre 2 e 11,5 e ndo contenham em sua formulagéo acido fluoridrico,
sulfirico e nitrico por sua destinacdo de uso e pelas caracteristicas de suas
formulacbes, esses sdo requisitos para grupo do Risco I. Ja os produtos que
apresentam caracteristicas mais acidas ou alcalinas e 0s que requerem comprovagao
de eficacia, por exemplo, os antimicrobianos e os desinfetantes, séo registrados e
passam por uma avaliacdo mais profunda, principalmente quanto a eficacia e
propriedades toxicoldgicas, essa caracteristica pertence a produtos do Risco Il.

Ao considerar que pessoas lidam com produtos saneantes e que eles causam
riscos quando utilizados de ma forma, o controle de qualidade deve ser sempre
prezado. Controle de qualidade e a melhoria da qualidade tendem a andar juntos ja
gue ambos possuem o intuito de garantir que tarefas e produtos satisfacam os clientes
numa porgao significativa do mesmo, para assim se aperfeicoarem de forma continua
(MONTGOMERY, 2016).
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A qualidade se torna primordial na busca pelo produto perfeito, sem que haja
defeitos. Uma das eras da qualidade € o controle estatistico da qualidade e visa avaliar
a precisdo e a exatiddo com que estdo sendo realizados os experimentos, de forma a
garantir a confiabilidade dos dados experimentais, e evitar interpretacdes e decisbes
equivocadas (BRASIL, 2010; GARVIN, 1992).

Para investigar a qualidade de um determinado aspecto em um produto é
importante que sejam realizadas medices para obter algum parametro avaliativo. E
para realizar as medicfes séo utilizados métodos e instrumentos, porém é importante
identificar se os métodos de medicbes estdo adequados. Uma maneira de avaliar o
sistema medicdo é por meio da Repetitividade e Reprodutibilidade (R&R), onde se
podem mensurar parametros avaliativos como analise da viscosidade

A repetitividade é variacdo das medicBes obtidas com um instrumento de
medicdo, usado varias vezes por um mesmo operador, enquanto medindo uma
mesma caracteristica de uma mesma peca. Enquanto a reprodutibilidade é definida
como a variacao das médias feitas por diferentes avaliadores, utilizando um mesmo
instrumento de medicdo, enquanto medindo uma mesma caracteristica de uma
mesma peca (SILVA, 2005).

Sendo assim um processo de medi¢ao (R&R) € uma estimativa da variacao que
combinam os dois processos, ou seja, € a variancia resultante do erro de repetitividade
e do erro de reprodutibilidade (SILVA, 2005).

Com isto, o Laboratoério Piloto de Quimica Industrial (LAPQ) que atende ao
Campus | da Universidade Federal da Paraiba (UFPB), e se localiza no Centro de
Tecnologia (CT) é auxiliado pelos professores, técnicos e alunos do Departamento de
Engenharia Quimica (DEQ). E, por meio deste trabalho deseja-se inspecionar se 0s
detergentes do laboratdrio possuem uma margem de variabilidade distinta entre si e
caso haja solucionar essa variacédo de variabilidade na qual gera erros avaliativos nos
produtos.

Os produtos fabricados no LAPQ séo destinados a prépria universidade, no
gue auxilia os alunos dos cursos de Quimica Industrial e Engenharia Quimica a se
habituarem a fabricacdo de produtos em pequena escala. Além de propor que
usufruam os produtos e tenham um contato a mais com o ambito laboratorio e propor

aos discentes da instituicdo oportunidades de estagios.
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E importante que o LAPQ possua um monitoramento no qual se baseie nas
elaboracdes dos saneantes, por meio de estudo do sistema de medig&o, no qual os
alunos, estagiarios, técnicos e professores tenham como saber se ocorrem variancias
no sistema de medicdo em R&R. Assim, poderdo ocorrer melhorias nas atividades de
controle de qualidade dos produtos e no beneficiamento de referéncia laboratorial
dentro da instituicdo, além de ser um excelente incentivo para os alunos obterem uma
experiéncia importante desde a vida académica.

Com base nos contextos abordados, é de grande valia que o laboratério tenha
andlises que evolvam sistemas de medicdo como R&R que ira avaliar a eficacia dos
detergentes fabricados, tanto no controle de processos quanto nas medi¢cdes e assim
obter um produto final de qualidade 6tima.

Para um produto oferecer qualidade 6tima € necessario que todas as medicdes
estejam sendo realizadas de forma correta para desta forma obter um sistema de
medigc&o com capacidade de determinar um controle de qualidade, processo suficiente
e assim produzir produtos com erros de avaliagcdo muito pequenos (KAMIL e PAWEL,
2017).

A maioria das referéncias foi abordada na realizacdo de trabalhos que
buscavam melhorias nas areas do tema abordado, como industria e tecnologia. Este
trabalho tem como objetivo analisar, identificar e reduzir as variacbes no processo de
fabricacdo dos saneantes do LAPQ. N&o se tem muita informacao sobre o estudo
sistema de medicdo em R&R na area de saneantes o que limitou a busca de artigos
para a composicao do trabalho.

Ao final das analises com base nos resultados e conclusfes do trabalho, este
sera apresentado ao LAPQ com o intuito de propor melhorias durante a producdo dos
saneantes para conscientizar a equipe do que esta sendo feito de correto e errado

durante a producéo dos saneantes que acaba afetando o produto final.

1.1 Justificativa

A motivagao para realizagao deste trabalho foi analisar as medigdes e os testes
feitos nos produtos selecionados no laboratério, averiguar por meio de sistemas de
medicdo as melhorias para os métodos de repetitividade e reprodutibilidade e se eles

foram satisfatérios.
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De acordo com a ANVISA (2010) os produtos saneantes precisam manter um
padrdo de qualidade, como de desinfecgcdo com processo fisico ou quimico que
destr6i a maioria dos microrganismos patogénicos de objetos inanimados e
superficies. Desinfestacdo € um processo que mata, inativa ou repele organismos
indesejaveis no ambiente, sobre objetos, superficies inanimadas ou em plantas além
da desodorizacdo que € capaz de controlar odores desagradaveis, por meio de
atividade antimicrobiana, limitando a inibicdo do crescimento dos microrganismos.

Como o LAPQ trabalha com ajuda de alunos e estagiarios da UFPB é
consideravel orientar tais membros de acordo com RESOLUCAO-RDC N° 59, de 17
de dezembro de 2010 na qual se dispde sobre os procedimentos e requisitos técnicos
para a notificacdo e o registro de produtos saneantes e da outras providéncias, pois é
necessario que os produtos produzidos atendam todas as exigéncias para possuir um
padrao de qualidade ideal.

A analise da R&R no sistema de medicdo da viscosidade de detergentes é
fundamental para diagnosticar problemas no processo de medicdo, seja no operador,
ou no produto.

Através do sistema de medicdo podem-se verificar as possiveis causas e assim
corrigi-las para manter um bom padrao de qualidade dos produtos. A verificacdo do
método de medicao da viscosidade é importante para evitar que os produtos finais de
detergentes estejam fora dos padrbes estabelecidos e assim evitaria um produto com
uma viscosidade ruim, sem um aspecto muito fluido ou muito espesso.

E importante também para criar padres do sistema de medicdo para o
laboratério além de garantir que a medi¢éo da viscosidade esta sendo feita de forma

correta.

1.2 Objetivo geral

Analisar as fontes de variagcdo associadas aos processos de medi¢cdes na
producdo de detergentes do Laboratério Piloto de Quimica Industrial na
Universidade Federal da Paraiba.

1.3 Objetivos especificos
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e I|dentificar parametros legais para a producéo de saneantes;

e Identificar os métodos de controle empregados ao Laboratério Piloto de
Quimica Industrial;

e Determinar os fatores que variam e os intervalos sobre os quais esses
fatores variam na producao dos produtos;

e Selecionar a variavel de resposta que forneca o parametro legal do
produto;

e Analisar as variagdes de repetibilidade e reprodutibilidade associadas
ao processo de medicao na fabricacéo dos saneantes;

e Propor processo de melhoria para reduzir as fontes de variacbes
associadas aos processos de medicoes;

e Apresentar conclusdes que possam ser postas em pratica de acordo

com os resultados.

2. FUNDAMENTACAO TEORICA

Este capitulo possui temas que abrangem sistema de medicdo, Controle
Estatistico de Processo (CEP), Repetitividade e Reprodutibilidade (R&R) e
regulamentagdes da Anvisa, utilizando os temas em conjunto para aplicagéo final na
producdo dos saneantes do LAPQ. Desejou-se apresentar os temas envolvendo 0s

resultados propostos através dos objetivos gerais e especificos.

2.1 Controle Estatistico de Processo

O Controle Estatistico Do Processo (CEP) é o conjunto de técnicas e
ferramentas estatisticas organizadas e nos da a possibilidade de melhorar a qualidade
de um processo além de proporcionar a manutencdo dele. Considerado uma
ferramenta da qualidade além de outras ja existentes, € um bom rumo a se tomar
guando se trata de resultados eficientes para organizacéo. Através do uso do CEP,
processos podem ser analisados, diminuindo as perdas por meio de analise constante
do processo (SCHISSATTI, 1998).
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De modo a auxiliar eficazmente o controle da qualidade, o CEP é uma
metodologia muito desenvolvida e eficaz. No Brasil, a utilizagdo do CEP esta sendo
mais frequente por uma quantidade significativa de empresas. Através da sua
utilizacado em industrias, foi comprovada sua 6tima desenvoltura no monitoramento de
problemas (KUROKAWA, 2002).

O CEP dentro de uma fabrica pode ser uma 6étima ferramenta no auxilio do
monitoramento de processo e assim utiliza-lo é uma forma eficaz de identificacdo de
problemas, porém ainda existem diversas empresas na qual sofrem com processos
industriais ndo otimizados (PALADINI, 2002).

No CEP existem algumas ferramentas que se destacam como: cartas de
controle por variaveis, medidas de dispersdo, medidas de tendéncia central além dos
histogramas (BONILLA, 1995), e por meio destas ferramentas pode-se facilitar a
visualizacdo de um problema em uma industria.

Dentre os gréficos em que o CEP proporciona, as cartas de controle sdo os que
chamam de indispensaveis, pois possuem trés objetivos que sdo primordiais na
analise de um processo. Eles sdo: verificar se 0o processo possui causas especiais,
observar se o processo permanece estavel, mostrando se sera preciso modifica-lo e
aprimorar o processo de forma continua, por meio de reducéo de variacdes. (RAMOS,
1997).

Os graficos de controle sdo amplamente utilizados para supervisionar 0s
processos produtivos e melhoria da qualidade, principalmente, por suas facilidades
computacionais e por exigir pouco treinamento estatistico (PYLRO, 2008).

O auxilio de técnicas estatisticas de controle € uma realidade, pois a qualidade
das operacoOes representa diminuicdo na variabilidade, obtendo-se resultados mais
préximos aos limites especificados (MILAN E FERNANDES, 2002).

Segundo Konrath (2002) no processo de construcdo desses limites sdo
usados comumente trés desvios padrdes, o que pode ser justificado pelos bons
resultados obtidos na pratica.

Vieira, (1999) diz que as cartas de controle possuem trés linhas paralelas.
Uma central, onde representa a média dos valores resultantes das medicbes
realizadas no processo, uma linha superior e outra inferior, uma abaixo e outra acima
da linha central. E estas sé@o ditas como limite superior de controle (LSC) e limite
inferior de controle (LIC). Em um processo sob controle, todos os pontos se
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encontram dentro dos limites inferior e superior de controle, os pontos ficam de forma
aleatdria dentro dos limites. Mas, a maior parte dos processos ndo opera sob
controle estatistico e a utilizacdo frequente dos graficos € muito atil para a
identificacdo das causas de desvios.

Figura 1 - Gréfico de controle

Limite superior de controle

Linha central

Limite inferior de controle

Caracteristica da qualidade amostral

MNumero da amostra ou tempo

Fonte: Montgomery (2016 p. 131)

Alencar (2004) e Cortivo (2005) afirmam que Controle Estatistico de Processo
(CEP) é um conjunto de ferramentas que monitoram através de uma rede online os
dados da qualidade, e através desta ferramenta € possivel observar o comportamento
do processo, visualizando suas variacdes e controlando o processo atravées dos dados
continuos que sado fornecidos, além da possibilidade de anulagédo de causas especiais,
gue sao as causadoras de um processo ndo estar sob controle.

Ramos (1997), defini as causas de variagdo nos processos como causas
especiais ou aleatérias e causas comuns, desta forma diz que as causas especiais ou
aleatorias séo as que geram fatores variagcdes no qual afeta o processo de maneira
inesperada. Esta causa se diferencia de uma comum pelos seus resultados serem
diferentes quando se compara com os demais.

As causas aleatOrias ou especiais podem causar problemas inevitaveis em
processos, mas pode existe alguma causa consideravel decorrente de causas comuns

e que existam fatores importantes a serem analisados. Por meio de cartas de controle,



18

€ possivel controlar um problema e assim prosseguir com o processo de forma efetiva,
apos a eliminacgéo das causas comuns (KUROKAWA, 2002).

Ja os de causas comuns séo definidos por Ramos (1997), como uma fonte de
variacdo que atinge valores de forma individual no processo, sendo assim possui
varias origens, sem que nenhuma se sobressaisse na outra. Quando apenas as
causas comuns existirem em um processo, dizemos que este processo esti sob
controle ou estatisticamente estavel.

Vieira (1999) diz que, todo processo esté sujeito a variabilidade e existem as
causas especiais e as causas comuns que promovem estas variacoes.

Vieira (2002) diz que dois produtos nunca serdao iguais em fungédo da
variabilidade de producao e que tal caracteristica leva a definicdo de qualidade. Entao,
a qualidade pode ser entendida como diminuicdo da variabilidade, e pode ser
analisada por meio do Controle Estatistico de Processo.

Segundo Werkema, (1995), o grafico de controle ndo possibilita identificar de
guais sdo as causas especiais de variacdo que estdo fora de um processo que nao
estd sob controle estatistico, porém existe um processamento que possibilita a
visualizagdo das informagdes que irdo ser utilizadas quando for identificar estas
causas.

Segundo Costa (2005), na busca pela identificacdo das causas, deseja-se
trabalhar sobre o processo, trazendo melhorias até que os pontos que estariam fora
dos limites de especificacdo voltem a estar situados dentro dos limites. E entdo ocorre
a reducéo das variacdes e surge o aumento do controle e confianga do processo.

O uso do CEP se baseia em um processo onde esta sob condi¢cdes conhecidas
e sdo mantidas constantes, tal processo pode sofrer causas comuns que mostra a
posicao e a disperséo do processo. Entédo ja que conhecemos o processo, poderemos
prever o que ira ocorrer (DINIZ, 2001).

Segundo Carneiro (2003) e Moreira (2004) métodos estatisticos néo irao
resolver todas as imperfeicdes do processo, mas € uma alternativa adequada para
localizar e buscar resolver os problemas que nele consta. Estes métodos estatisticos
podem proporcionar um melhoramento continuo da qualidade e simultaneamente um
melhoramento da produtividade.

Mexer no processo € necessario para ndo continuar com os defeitos. O CEP

tem um caréter preventivo, ndo tem limitagdes a problemas especificos, necessita
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ter um objetivo nas andlises e possibilita a avaliagdo da qualidade em todo o
processo (PALADINI, 1990).

Silva (1999) afirma que a busca por melhorias da qualidade necessita de
aperfeicoamento constantes e acfes que deixem que o0s problemas sejam
ajustados, priorizando feitos corretivos, para dar continuidade com melhoramentos
e assim agir corretamente na buscar por bons resultados.

Para Martins (2011), com o controle estatistico de processo € acreditavel que
se tenha bons resultados, pois esta ferramenta pode ser utilizada em diversas etapas
do processo e assim podemos averiguar de forma continua da qualidade e a analisar
as variaveis que estardo surgindo de forma negativa, fazendo com que os resultados
finais sejam prejudicados.

Diversos autores preferem néo falar sobre as desvantagens do CEP, apenas
afirmam que deve ser bem aplicado, pois o lucro que gera para a empresa €
significativo e os efeitos colaterais que ele ir4 causar ndo serdo perceptiveis, pois o
que pode dar errado em sua implantacdo € a forma na qual ele foi executado
(SOARES, 2001).

2.2 Sistema de Medicao

Um SM é formado pelo conjunto de procedimentos, operacdes, instrumentos
de medicao, programas computacionais além de pessoais, utilizados para contribuir
com caracteristica de qualidade. Pode-se dizer que um 6timo SM é de grande
importancia quando se trata de um bom desempenho de um processo ou produto. O
CEP por exemplo, possui dependéncia da capacidade do SM. O SM sendo ou néo
defeituosos acabam contribuindo com a redugdo do controle de melhorias da
qualidade (MONTGOMERY, 2016).

Montgomery (2016) e AIAG (2010), dizem que quando se tem algum
equipamento de medicdo em um laboratério, deseja-se que ele seja calibrado, porém
mesmo ele estando calibrado pode ser que ele ndo seja capaz de mensurar um
produto ou controlar um processo. Com isto, a analise de um SM né&o € so técnicas
de calibracdo. Um SM precisa ser validado e monitorado para garantir que possua um
funcionamento correto, a determinacdo de sua capacidade permite fazer com que

exista uma diferengca entre a variabilidade da medida que originou no objeto de
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medicdo daquela causada por ele. O desempenho que um SM possui esté ligado as
variagoes de longo prazo, e precisam ser analisadas por meio da estabilidade e da
capacidade de discriminacéo.

De acordo com o manual MSA (2002) o sistema de medicdo que trabalha
com verificacdo das caracteristicas principais de um produto ou que séo criticas da
qualidade, precisam ter diversos estudos, dentre eles o de repetitividade e
reprodutibilidade que podem ser aplicados em sistemas de inspecdo por atributos.
Além disto, € necessario fazer uma manutencao continua destes sistemas de medicéo
por meio de ferramentas estatisticas que nos possibilitam uma forma de verificacdo
eficiente.

FPNQ (2002), diz que uma adaptacdo de um SM de desempenho de uma
organizacdo precisa manter definicbes e critérios de como se manter no sistema,
como: concessao de um olhar sistémico e integral; possuir uma reflexao logica de
estratégia; utilizar de forma ativa os indicadores; manter todos os niveis de hierarquia,
mostrar as consequéncias de forma evidente no desempenho dos resultados.

Macedo (1996) afirma que no Brasil um dos principais empecilhos ao sucesso
da implementacédo de estratégias de melhorar o desempenho orientado por clientes é
desses sistemas de medicdo adequados a essas estratégias.

Para o sistema ser eficiente, é preciso que possua determinados atributos, sdo
eles: o grau no qual as medidas séao utilizadas pelos inUmeros individuos e grupos que
dao énfase nos objetivos da organizacéo, a visibilidade do sistema em todos 0s niveis
e para todos 0s que possuem interesse, 0 balanceamento dos critérios de medicéo,
abrangéncia do sistema, além de mudancas que precisem ser alteradas nos objetivos
de medicdo (CYPHER, 1996).

O sistema da qualidade exige a realizagdo de andlises periodicas dos seus
sistemas de medicdo para se manterem com medicOes confiaveis, tais medicdes
sendo baseadas através do controle de processos de fabricacdo e a avaliacdo de
conformidade de produto (QS 9000, 1998; TS 16949, 2001).

Entdo sabemos que para se obter um SM confiavel € necessario analisar todos
0S processos que envolvem medicdo e através disso sdo utilizados métodos e
ferramentas estatisticas. Diante das avaliagdes realizadas séo de grande importancia

a sensibilidade do sistema de medi¢cdo ser adequada, deve ser estavel e as
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propriedades estatisticas que sdo os erros devem ser consistentes ao longo do
intervalo de medi¢cdo esperado e adequadas ao propdsito de medicao (SILVA, 2005).

Werkema (2006), afirma que em um SM a estabilidade do processo de medicéo
possui importante relevancia, pois 0s processos sob controle estatistico estdo sob
acdo do sistema de causas comuns o que tornam os resultados previsiveis. Uma
caracteristica de previsibilidade, com o processo sob controle serdo validos, caso ndo
estejam sob controle poderdo ser considerados como histérico, sem que possua
relevancia para resultados futuros.

Decisdes que envolvem o gerenciamento de uma empresa no setor de
processos produtivos devem possuir dados para serem baseados, diversas vezes
esses dados sao resultados de realizacdes de medidas. Desta forma, € imprescindivel
verificar os sistemas de medicdo para que emitam dados confiaveis antes do
responsavel pelo setor tomar a deciséo final com base nos dados que este sistema
gerou.

As decisdes estratégicas para 0s processos produtivos de uma empresa devem
ser baseadas em dados, estes dados sdo muitas vezes obtidos através de medicdes,
pois realizar realizar medi¢cbes € uma etapa essencial para o processo que esta
relacionada com o avancgo do controle de qualidade (WERKEMA, 2006).

E valido analisar que a obtencdo das medidas de certas variaveis ou sua
caracteristica que interessa esta associada a um processo de producdo de bens ou
fornecimento de servicos que também se constitui em um processo estando sujeito a
atuacao de diversas fontes de variacéo.

A variabilidade dos SM séo importantes para determinar o ponto chave do
processo, dentre elas podemos citar: desgaste de componentes do instrumento de
medicdo; posicdo em que o item a ser medido € colocado no aparelho de medigé&o;
condicbes ambientais como temperatura e umidade; emprego de procedimentos de
medicdo inadequados; condicbes ambientais; treinamento insuficiente dos

avaliadores; falta de calibracdo do aparelho de medicéo.

2.3 Repetitividade e Reprodutibilidade (R&R)
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Em industrias sdo muito utilizados o estudo de Repetitividade e
Reprodutibilidade (R&R) que € um método de analise de sistema de medi¢cdo. A R&R
sdo medidas em funcédo da disperséo dos valores medidos pelo sistema de medicéo.
Os dois fatores sdo combinados e permitem o calculo da variabilidade assim surge o
estudo sobre repetitividade e reprodutibilidade. Este estudo possui uma abordagem
estatistica além de ser um método quantitativo, sabemos que a reprodutibilidade se
diz respeito a variacdo da média entre SMs, ja a repetitividade é o erro aleatério, de
causas comum do sistema de medicdo. O estudo sobre R&R tem o propdésito de
determinar se a variabilidade do sistema de medi¢cdo € menor que a variabilidade do
processo monitorado (MONTGOMERY, (2016); AIAG (2010).

Segundo Goncgalves, (2008) instrumentos que apresentam variabilidade em
procedimentos de medicdo, tem a possibilidade de afetar os resultados finais de
processos, podendo gerara aceitacdo de um produto fora do limite de especificacao
ou ocorrer a rejeicdo de um produto dentro dos limites de especificacdes. Andlises
erradas podem produzir uma despesa a mais na producéo, por meio de perdas de
materiais, ou na recuperacdo de alguma peca. Uma alternativa para reducao destas
perdas é a escolha de equipamentos que exponham uma variabilidade de medicéo
menor que a toleréncia da peca, podendo assim diminuir o custo na produgéao, sem
causar danos a empresa.

A andlise da variabilidade pode ser feita por meio de uma calibracdo. Com isto,
deve se obter um padréo calibrado e com incerteza de medi¢édo conhecida, e deve ser
mensurada repetidas vezes com o0 equipamento. Nem sempre um equipamento
podera ser calibrado com frequéncia, pois a calibracdo é algo que pode custar caro
além de demorada, ocasionando um custo grande para empresas. Sao esses tipos de
ocasifes que se pode ser aplicados os estudos de R&R no qual avalia erros aleatérios
e a calibracdo avalia erros sistematicos (AIAG, 2010; PERUCHI, 2014).

Segundo INMETRO (2012) os resultados das medi¢cdes na repetitividade
representam a aptiddo de um equipamento fornecer dados informativos bem
parecidos, depois de serem realizadas diversas medi¢des, com as mesmas condi¢gbes
de operacédo e ambientais em pequenos intervalos de tempo. A reprodutibilidade que
representa o grau de concordancia dos resultados das mensuracdes de forma
sucessiva, muda o estado em que as medidas serdo realizadas, como 0 método,

observador, a localizac&o e as condi¢cdes de tempo e localizagao.
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Os parametros nos quais o estudo sobre R&R sdo determinados estéo
baseados em analises estatisticas da dispersao dos resultados. Entdo, podemos dizer
que de um grupo de resultados da medicdo que possui um padrao de referéncia, e
precisa estar clara a média, a amplitude, o desvio padréao e a variancia para obtermos
o0 desempenho do instrumento (AIAG, 2010; PERUCHI, 2014).

A repetitividade e reprodutibilidade de um processo de medigédo (R&R) € uma
estimativa da variacdo combinada da repetitividade e da reprodutibilidade. Contudo,
ainda nesse tipo de sistemas outros fatores podem influenciar o desempenho do
sistema de medigcdo em forma semelhante. Por esta raz&o, a reprodutibilidade deve
ser interpretada como a variagdo das médias de medi¢cdes repetidas correspondentes
a diferentes condices de medicdo (SILVA, 2005).

O estudo de repetitividade e reprodutibilidade deseja buscar uma avaliacdo sob a
variacao que existe no sistema de medicdo, para assim ser comparada com a variagao
busca avaliar a variacao do processo de fabricagéo ou a tolerancia de produto. Assim,
esse estudo é a base de um critério de capacidade da medic&o, permitindo avaliar se
o sistema de medicao € ou ndo apto para uma determinada aplicacao.

Estes estudos podem ser realizados usando diversas amostras da producéo, que
envolvam dois ou mais operadores que irdo medir as amostras diversas vezes. A
exemplo, um estudo de R&R por atributos precisam cerca de 180 a 220 medicdes ja

um sistema convencional de R&R podem requerer 90 medicoes.

2.3.1 Interpretagdo de um estudo de Repetitividade e Reprodutibilidade

O Sistema de Medicdo (SM) de Repetitividade e Reprodutibilidade (R&R) ,
determina se a variabilidade do SM é relativamente menor que a variabilidade do
processo monitorado.

O R&R ajuda a selecionar um SM adequado para uma dada analise com base
na magnitude da variagdo contribuida por um dado MS. Um estudo R&R quantifica
trés aspectos (SENOL, 2004; NEILL, 2010; DESHPANDE et al., 2014; PERUCHI,
2011):

- Repetitividade do Medidor (R) ou variacdo do instrumento (EV): € a variacédo
obtida de um instrumento e um operador ao medir a mesma amostra varias vezes.

- Reprodutibilidade (R) ou variagcdo dos operadores que usam 0 instrumento
(AV): pode ser definida como a variacdo das médias das medicdes feitas por
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diferentes avaliadores, utilizando um mesmo instrumento, enquanto medindo uma
mesma caracteristica, sob as mesmas condicbes ambientais

Repetibilidade e Reprodutibilidade Total do Medidor (GR&R): € a soma vetorial
de EV e AV

Segundo (Neill, 2010; Deshpande et al., 2014), a variacdo do SM na equacéao
1 consiste na variacéo devida ao operador / avaliador (AV) e a variagao devida ao
equipamento (EV), conforme mostrado na equacéao 3.

Se a variacdo do SM é conhecida, pode-se calcular a variacéo real do
processo. Isso permite que os pesquisadores trabalhem no desenvolvimento do
processo de forma eficaz. A variacao total em qualquer medida € a medida da
variacao proveniente do SM e a variacdo contribuida pelo processo, como mostrado
na Figura 1 e também pelas equacdes 1 e 2.

Figura 1 — Componentes da Variagdo Total de uma medicéo

Variation from Instrument or
Repeatability (EV)

Variation from MS \
(GRR)
Total variation ’ Variation from Operator or
Reproducibility (AV)
s / Variation from \
process (PV)

Fonte: (Deshpande et al., 2014)

Variagio Total (TV) = variacido do processo (PV) + variagio do MS (GR&R)
Eqg. 1

2 _ 2 2
Oyr = Opy + OGrar Eq. 2

2 _ 2 _ 2
OGr&R = 0Oav = Ofy Eqg. 3

A variacdo do SM na equacéo 1 é a determinacdo do R&R, que consiste
na variacao devida ao operador / avaliador (AV) e a variagao devida ao equipamento
(EV), conforme mostrado na equagéo 3.

Se a variacdo do SM é conhecida, pode-se calcular a variacao real do
processo. Isso permite que os pesquisadores trabalhem no desenvolvimento do
processo de forma eficaz.
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Em muitos casos, a estimativa da incerteza de medi¢do usard métodos de SM
e R&R para quantificar os erros padrdo significantes (AIAG, 2010). A principal
diferenca entre incerteza e SM é que SM foca em entender o processo de medicao,
determinando a quantidade de erro no processo e avalia a adequacéo do sistema de
medicao para o controle do produto ou processo. SM fornece entendimento e melhoria
(reducao da variacdo). Incerteza é a amplitude de valores medidos, definidos por um
intervalo de confianca, associado com um resultado medido e espera-se incluir o valor
verdadeiro da medicdo (PERUCHI, 2011).

A AIAG (2010) afirma que embora as causas especificas dependam da
situacdo, algumas fontes de variacdo tipicas podem ser identificadas. Existem
diversos métodos de apresentacdo e categorizacdo dessas fontes de variacao, tais
como: diagrama de causa e efeito, diagrama da arvore de falhas, etc. Os principais
elementos de um SM genérico para garantir que o0s objetivos requeridos sejam
atendidos sado: padréo, peca, instrumento, pessoas/procedimentos e ambiente de
trabalho.

Segundo Peruchi (2011), como o desempenho de processo, o desempenho do
SM é a rede de efeitos de todas as fontes determinaveis e significantes de variacao
ao longo do tempo. O 6J,sempenno quantifica a atribuicdo de erros combinados de

medicdo (aleatorio e sisteméatico) e pode ser expresso como na equacao 4:

2 _ 2 2 2
Udesempenho - O-capabilidade + Oestabilidade + Oconsisténcia Eq- 4

Para situacdes de “controle de produto” em que o resultado da medigao
resulta na decisao para produtos conformes e ndo conformes, por meio de inspec¢ao
100% ou amostragem, a especificacdo da tolerancia deve ser considerada. Neste
caso, 0 R&R sera direcionado para avaliar a toleréncia especificada para o produto,
logo, ndo devera cobrir toda a amplitude do processo.

Para situagcbes de “controle de processo” em que o resultado da medi¢ao
resulta em decisdes a respeito de “estabilidade de processo, entendimento da
variagao natural do processo” (ou seja, monitoramento de processo, capabilidade e
melhoria de processo), a viabilidade de amostras para toda a amplitude de operagéo
torna-se importante.

Sequéncias a serem seguidas para facilitar a compreenséo e interpretacdo das

tomadas de decisdes no estudo de caso R&R foram baseadas em (AIAG, 2010).

v' Decidir se o sistema de medicdo é aceitavel, marginal ou inaceitavel
através do indice %R&R:
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- Aceitavel, quando o indice %R&R for inferior a 1% e n&o precisara realizar
novas andlises.

- 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.

- Inaceitavel, se o indice %R&R detectar uma porcentagem maior que 9%,

tendo que passar por novas analises e assim ser melhorado.

v' Através dos 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 fabricagdo, seguir e analisar o p-
value dos operadores.

- P-value das pecas >0,05 sera necessario fazer um novo experimento com

novas pecas.

v' Através dos dados da ANOVA analisar o p-value dos operadores se <ou
> 0,05:
- P-value < 0,05 deve-se afirmar que existe problema de reprodutividade entre
0s 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.

v' Através dos dados da ANOVA analisar o p-value da interacao
peca*operador se < ou > 0,05:
- P-value <0,05confirma-se que existem problemas de reprodutividade,
analisa-se o grafico de interacdo peca*operador, que identificara possiveis
causas de variacdo e posteriormente analisa-se o grafico Rchart, finalizando
as analises.
- P-value >0,05 analisa-se o grafico Rchart, que identifica problemas de

repetitividade, finalizando as analises.

2.4 Saneantes
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Os saneantes sao utilizados em diversos ambientes, como em casas,
escritorios e hospitais, destinado a limpeza do ambiente, além de proporcionar um
odor agradavel ao ambiente. Este ramo industrial esta corrigueiramente em
transformacdes, na busca pelo aperfeicoamento dos produtos, com isto aumenta o
leque de variedades para os consumidores (CAMPOS, 2017).

Existem inUmeras RDCs que ditam as normas que cada industria deve seguir,
nas de saneantes a principal resolucdo € a RDC 47/2013 onde estabelece as boas
praticas de fabricacdo dos produtos. Nesta resolucéo € possivel ver todo caminho que
uma empresa ira seguir para garantir a fabricacdo de um produto de boa qualidade.

E a ANVISA tem por objetivo a protecéo da saude de toda a populacdo e, com
0 ministério da saude, a elaboragcdo e publicacdo de legislacdes sanitarias e para

domissanitarios.

2.4.1 Detergentes

Detergente € um produto de limpeza no qual é abundante e competitivo no
mercado, pois possui um custo baixo tanto na sua fabricagcdo quanto no ato de sua
compra. Porém determinadas empresas escolhem produtos de baixa qualidade, com
matérias-primas ruins o que pode diminuir a capacidade de limpeza do produto e
prejudicar a saude do consumidor quando entra em contato com a pele (CAMPOS,
2017).

Este saneante vem com a finalidade de higienizacdo, limpeza de ambientes
que possuam ou ndo de circulacdo pessoas. Qualquer individuo que tenha
consciéncia sobre o manuseio materiais de limpeza pode utilizar o mesmo sem risco
algum para a saude (CORINGA, 2008).

Os detergentes lava-lougas podem ser vistos como um dos principais produtos
de limpeza presentes nos lares, pois sdo cerca de 100% das pessoas 0s usam. As
tecnologias e inovacdes de detergentes estdo cada vez mais desenvolvidas, pois 0s
consumidores estdo mais exigentes quando se trata da eficiéncia dos produtos
(HENRIQUE, 2017).

De acordo com a Resolugdo RDC n° 59, de 17 de dezembro de 2010 os
detergentes séo da classe de risco |, pois possuem baixa toxicidade. Os lava-loucas
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sdo produtos destinados a limpeza nas superficies, objetos como loucgas e tecidos,
por meio da diminuicdo da tenséo superficial por estar dissociado em agua sendo o

componente ativo de carater anidnico, catidnico, anfétero ou néo iénico.

2.4.2 Viscosidade

De acordo com Sabrina M. Henrique, podemos definir a viscosidade desta

forma:

A viscosidade é a propriedade que caracteriza a resisténcia ao escoamento
de um fluido, sendo ela relacionada com a taxa de deformacao deste fluido
no que diz respeito a sua resisténcia ao escoamento, ou seja, deformacao
por cisalhamento. Valores altos sdo atribuidos a substancias pastosas
contrapartida valores baixos correspondem a substancias que fluem
facilmente. (HENRIQUE, 2017, p.44).

Além disto, a viscosidade também mede o quanto um liquido resiste ao
escoamento sobtensdo. Uma contribuicdo para a resisténcia ao escoamento é o
espacamento pequeno entre as moléculas e as forcas intermoleculares. A
temperatura também pode ser um fator no qual ira influenciar a viscosidade de um
liguido, pois quanto mais alta a temperatura, menor a viscosidade (CASTELLAN,
2008).

Alguns fatores podem influenciar na alteracdo da viscosidade de um produto
como, por exemplo, durante o processo de fabricacdo de um amaciante, podem surgir
situacdes indesejadas como problemas de aeracéo, que ocorre devido ao excesso de
velocidade na agitacdo, no que dao origem a bolhas de ar dentro do produto, que se
localizam principalmente na superficie, além de causar a perca do volume no frasco
apos o envase e perda de viscosidade. A melhor solucdo para tal problema é diminuir
a velocidade de agitacédo durante a fabricacdo do produto (AKZO, 2001).

Os parametros de viscosidade escolhido para os produtos de analise foram
baseados em trabalhos publicados onde estes estudos foram fundamentados nas
regulamentacfes que a Anvisa dispbe sobre pardmetros de viscosidade dos
amaciantes de roupas, detergentes e sabonetes liquidos.

De acordo com a Resolucdo RDC n° 13/07 (BRASIL, 2007) detergentes
liguidos possuem uma viscosidade de no minimo 100 cPs.
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3. METODOLOGIA

O capitulo destinado a metodologia serd apresentado a forma de realizacdo da
pesquisa, tomando como base 0s objetivos mencionados anteriormente. Este item
sera dividido em trés partes: estrutura da pesquisa, atividades desenvolvidas e
ambientes da pesquisa, que serdo abordados procedimentos realizados, a forma em

que foi aplicado, além de ilustrar o &mbito laboratorial utilizado.

3.1 Tipo de pesquisa realizada

A pesquisa € uma forma das pessoas ficarem cientes de que as atividades
possuem um aspecto de neutralidade cientifica. O ato de pesquisar é uma acdo na
qual possibilita a quem investiga uma avaliacdo imparcial de dados coletados do
principio de que haja um planejamento exigente para que no fim encontre a solucéo
do problema.

A competéncia de manipular e construir sdo um artificio bastante relevante para
adquirir sabedoria ao desenvolver uma pesquisa cientifica. Uma forma de educar que
se diz independente, ndo pode deixar de utilizar o recurso de investigacdo (DEMO,
2012).

Este trabalho possui um carater quantitativo baseado nos experimentos
realizados e avaliados durante as analises, pois foram definidas e manipuladas
algumas das variaveis compostas para o resultado do problema da pesquisa e
problemas secundarios.

Desta forma as pesquisas que se caracterizam como quantitativas possuem
uma necessidade de distanciar quem investiga do objetivo que esta sendo estudado
para evitar possiveis fraudes nos experimentos e assim podendo garantir eficacia da
pesquisa.

A pesquisa foi realizada de forma experimental, pois todas as hipoteses e
variaveis foram analisadas em ambiente laboratorial. Juntamente com a forma
descritiva, por se tratar da descricdo e 0 manuseio de variaveis. Em comparacao com

pesquisas de campo, as de pesquisa consentem que quem pesquisa possa isolar o
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que se estuda podendo trabalhar com todas as variaveis que se deseja de forma que
mantenha a integridade das especificacdes estabelecidas (KERLINGER, 2003).

3.2 Ambiente da pesquisa

Toda a pesquisa foi realizada no LAPQ na UFPB, no centro de tecnologia (CT),
ao lado do Laboratério de Saneamento (LABSAN) situado no bloco CTC. O LAPQ é
coordenado pelo Professor Doutor Vital de Sousa Queiroz, além de possuir outros
funcionarios como quimicos e técnicos responsaveis, tendo como atividades principais
a fabricacdo de produtos saneantes domissanitarios, armazenagem, e distribuicdo
para a prépria instituicdo de ensino.

Na parte de fabricagcdo dos produtos estéo situadas as matérias primas em uma
bancada lateral do ambiente, acima dela existe uma prateleira com bastao de vidro,
Erlenmeyer, proveta, béquer e bureta. Na outra lateral possui trés reatores para
auxiliar na fabricacdo dos saneantes, além de existir duas pias para higienizacdo das
vidrarias utilizadas.

O laboratério € dividido em ambiente para recepcao, area de fabricacdo, sala
de pesagem, e um pequeno laboratério de microbiologia e duas salas menores com
cadeiras mesas e computadores para os membros que constituem o laborat6rio. Com
intuito de elaborar produtos saneantes pelos alunos da UFPB do curso de Quimica
Industrial e Engenharia Quimica, além de simular a experiéncia em uma industria de
saneantes, realizacdo de aulas que se encaixam na area de aprofundamento dos
alunos e propor estagios para os discentes que estdo na reta final da graduacéao.

Séo fabricados diversos tipos de saneantes como: amaciante, desinfetante,
detergente, lava-roupa, alcool em gel, alvejante, sabonete liquido, cera liquida, com
fragrancias e cores diversas, ressaltando que todos esses produtos sédo elaborados

pelos alunos que séo auxiliados pelos funcionarios responsaveis do LAPQ.



31

Figura 2 - Detergentes fabricados no LAPQ, sem rétulos

Fonte: Autoria propria.

A pesagem e medicao de produtos se localizam na sala de pesagem onde se
encontram balancas eletrénicas, garantindo a qualidade da matéria-prima desejada
no processo de fabricacao por meio das formula¢des de cada produto. Logo apés esta
etapa os produtos sao levados para o setor de fabricacao.

A fabricacdo € um setor com objetivo de fabricar todos os produtos acabados
que serdo oferecidos a instituicdo, devendo seguir as Boas Préticas de Fabricagéo
(BPF) e processos de garantia de qualidade.

No envasamento estdo todos os produtos ja acabados onde serado distribuidos
para a instituicdo. Nesse setor, utilizam-se bombonas com capacidade de 200L,
depois que os produtos estdo nas bombonas, retira-se os produtos e o substituem em
embalagens menores de 500mL, 1L e 2L, todo o processo de envase é feito
manualmente pelos membros do processo de fabricacao.

A rotulagem é o setor responsavel por etiquetar todos os produtos, mostrado na

parte frontal das embalagens, e contém todos os dados de qualidade, finalidade, data
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de fabricacéo, volume liquido e modo de usar do produto. Assim como o envasamento

0 processo de rotulagem também é feito manualmente.

Figura 3 - R6tulo de um detergente fabricado no LAPQ

| g UNIVERSIDADE FEDERAL W‘
J CENTRO DE TECNOLOGIA
LABORATORIO PILOTO DE QUIMICA INDUSTRIAL (LAPQ) |
DETERGENTE MACA CRISTAL

Produto fabricado no Laboratério Piloto de Quimica Industrial (LAPQ) pelos alunos dos cursos de
Engenharia Quimica e Quimica industrial com orientagio técnica do prof. Vital Queiroz.
Produto recomendado para limpeza de utensilios (panela, pratos, talheres ¢ outros)

Composigdo: Agua potavel, tensoativo anionico. coadjuvantes, esséncia ¢ conservante.
Validade: Vol. L]

Fonte: Autoria propria.

O setor da embalagem tem como objetivo fazer o acondicionamento dos
produtos acabados. Séo utilizadas embalagens de plastico onde comportam volumes
de 500 mL, 1L e 2 L.

J& o processo de estocagem se localiza os produtos finalizados, antes de
serem enviados ao seu destino final. A estocagem, por exemplo, € encarregada de
separar os pedidos como detergentes de uma determinada fragrancia de um
detergente neutro. Os produtos sdo estocados em prateleiras de metal onde séo
arrumados por cada tipo de produto e liberados.

Por fim, no controle de qualidade o processo fica supervisionado pelos técnicos
e pelos estagiarios onde se comprometem em analisar a qualidade dos produtos
finais, por meio de analises fisico-quimicas, como: verificacdo de pH, determinacéo
da densidade, determinacdo da viscosidade, analise visual da cor caracteristica e
turbidez.

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.

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

viscosimetro rotativo, como mostrado na Figura 4.
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Figura 4 - Viscosimetro rotativo

Fonte: Autoria propria.

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 0os mesmos assim como a ordem da
medicao de cada um.

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

Foi utilizado o método R&R e por meio dele pode ser observado se existe
variabilidades no sistema de medicéo, se houve, pode-se descobrir pelo que ela foi
causada. E, se esta variabilidade no sistema de medi¢do é causada pelas diferencas

entre operadores.

3.3 Atividades desenvolvidas

Com o intuito de facilitar a compreensao dos métodos de estudo trabalhados,

com foco nos objetivos expostos e os meétodos realizados, foi criado o Quadro 1,
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baseado em Montgomery (2009) para auxiliar o entendimento do trabalho e na
compreensao das etapas que foram constituidas.

Quadro 1- Conexao das etapas, métodos e objetivos.

SENES

RECONHECIMENTO E
RELATO DO
PROBLEMA

ESCOLHA DOS
FATORES E DOS
NIVEIS

SELECAO DA
VARIAVEL RESPOSTA

ESCOLHA DO
PLANEJAMENTO
EXPERIMENTAL

REALIZACAO DO
EXPERIMENTO

ANALISE DOS DADOS

CONCLUSCES E
RECOMENDAGOES

Objetivos

Identificar parametros
legais para a producao
de saneantes

Identificar os métodos

de controle
empregados ao
laboratério piloto de
guimica

Determinar os fatores
que variam e o0s
intervalos sobre os
quais esses fatores
variam na producao
dos produtos

Selecionar a variavel
de resposta que
forneca o parametro
legal do produto

Analisar as variagcbes
de repetibilidade e
reprodutibilidade

associadas ao
processo de medicdo

na fabricagdo dos
saneantes
Propor processo de

melhoria para reduzir
as fontes de variacdes
associadas aos
processos de
medicbes

Apresentar conclusfes
gue possam ser postas
em pratica de acordo
com os resultados.

Métodos |

Validar um sistema de medicdo de
viscosidade dos detergentes do laboratério e
identificar se existe variabilidade nas
viscosidades.

Fatores: lotes e operadores — Niveis: 10 lotes
e 3 operadores.

Determinacdo dos fatores e intervalos que
variam foi preciso refazer as condicdes para
analisar o ambito laboratorial e que ele, esteja
sob controle, sendo mensurado através da
viscosidade dos detergentes

Através de experimentos comprovar o que a
variavel de resposta proporciona um contetido
til sobre o trabalho de estudo, por meio da
média e do desvio padrdo, além de avaliar a
capacidade do medidor, onde foram
realizadas 10 amostras, com 3 operadores
(sendo o operador 1 e 2 alunos e o operador
3 a técnica do LAPQ) e 3 repetiches,
totalizando 90 analises.

O processo foi realizado em torno de 4 meses,
mantendo 0s mesmos operadores assim
como a ordem de mensuracdo das
viscosidades.

A solucéo dos resultados sera apresentada
com o auxilio de graficos de controle para a
tomada de decis6es em cada caso analisado.
Utilizou-se o software Minitab 18 para
demonstracdo de dos graficos e para
interpreta-los, utilizou-se o item 2.3.1
Interpretagcdo de um estudo de Repetitividade
e Reprodutibilidade.

Validacdo do sistema de medicdo e como
forma de recomendagdo a indicacdo em
elaborar o POP do viscosimetro para evitar
erros avaliativos.

Fonte: Adaptada ao Montgomery (2009)
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4. RESULTADOS - ESTUDO DO SISTEMA DE MEDICAO

Neste capitulo sera abordado o processo no qual as amostras foram analisadas
através dos graficos do software, com interpretacdo e plotagem de gréaficos. O
desenvolvimento do estudo serd baseado na metodologia de Pereira (2016) como
mostrado no capitulo 2.3.1 Interpretacdo de um estudo de Repetitividade e

Reprodutividade deste trabalho.

4.1 Analise de R&R baseado nos dados mensurados

Como parametro de entrada tem-se trés operadores e 10 lotes de detergentes
gue chamaremos de pecas a serem analisadas e cada lote analisado em 3 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.

Baseado nas instrucdes de Pereira (2016) foi feita a interpretacdo dos dados

seguindo passo a passo as orientacdes mencionadas neste trabalho.

Tabela 1 - Parametros e quantidades de elementos

Parametros Quantidade de elementos
Operadores 3
Pecas 10
Réplicas 3

Fonte: Autoria propria.

Através da Tabela 2 € possivel identificar que a variagdo do sistema de medicao
para as amostras de detergente € 1,74% da variacdo total, ou seja, 0 sistema de
medicédo é classificado como marginal, sendo assim, possui potencial de melhoria. Os
erros de repetitividade (0,04%) e de reprodutividade (1,70%) séo classificados como

aceitavel e marginal respectivamente.



Tabela 2 - % R&R

Tipo Variancia %Contribuicdo
Total Gage R&R 43,32 1,74
Repetitividade 1,06 0,04
Reprodutividade 42,26 1,70
Operadores 11,66 0,47
Operadores*pecas 30,60 1,23
Variacdo do processo de 2439,88 98,26
fabricacéo

Variagao total 2483,20 100

Fonte: Autoria propria.
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Na Tabela 3 através da 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, devemos seguir e analisar o p-value dos

operadores.

Ainda na Tabela 3, agora analisando o p-value dos operadores que foi 0,022,

<0,05 comprovando que existe problema de reprodutividade entre os operadores.

Sendo necessario analisar o grafico das médias dos operadores.

Tabela 3 - ANOVA

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* 18 1671 92,8 87,273 0,000
operador

Repetitividade 60 64 1,1

Total 89 201087

Fonte: Autoria propria.
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Existem problemas de reprodutividade entre os operadores, isso, porque o
resultado do p-value foi 0,022. Através da Figura 5, observa-se uma discrepancia do

operador 3 em relacéo aos demais.

Figura 5: Grafico das médias dos operadores

resultados by Operador
= == *

200

= - S e

100 7 r ; ;

Operador
Fonte: Autoria prépria.

Como pode ser visto na Figura 6, que mostra a Interacdo Peca*Operador em
relacdo as amostras analisadas pelos 3 operadores. Nota-se que existem problemas
de reprodutividade na interacdo peca*operador, pois o p-value é 0,00 como visto na
tabela 2. Desta forma, as causas especiais de variacdo desse parametro foram no

operador 3 medindo as pecas 2,3 e 6

Figura 6: Grafico de Interacdo peca*operador

Operador

peca/produto * Operador Interaction

',-.; Operador
'\h —— 1
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m hY / 3
i Y
g 150 r Y .
- i .
100 1 . _ﬂ/ S
b=y W
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1 2 3 4 5 & 7 a8 g 10

peca/ produto

Fonte: Autoria propria.
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Apesar do erro de repetitividade ser classificado como aceitavel como visto na
Tabela 1, analisando o grafico R Chart na Figura 7 que representa os 3 operadores,
foram encontradas causas de variacdo em repetitividade na medicdo para alguns
produtos, no operador 1 peca 1 e operador 3 peca 5 onde os valores ultrapassam o
limite superior de controle (UCL).

Os erros de repetitividade (0,04%) é aceitavel. E reprodutividade é marginal. Os
pontos que estdo em cima da linha do limite inferior de controle ndo estdo fora de

controle, porém estdo muito proximos a sair do controle.

Figura 7: R chart

R Chart by Operador
1 2 3
& ' ' UCL=3,844
= | |
o 5 I I
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E I I
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T 1T 17T 17T 17T T 7T T 17T 7T 17T 1T T T T T T T T T T T T T T T T T T
‘a."‘u-"'.-'h":--a"‘.%Q@‘»"‘v"’:'ﬁ%ﬁ"‘.%Q@‘\."‘u"’:ﬁt%h".%'ﬁ:@

peca/produto

Fonte: Autoria propria.

Portanto, pode-se considerar que o sistema de medicdo do detergente
fabricado no Laborat6rio Piloto de Quimica Industrial LAPQ estéa sob controle no que
diz respeito a repetitividade, porém as analises demonstraram que ndo ha uma boa
reprodutividades nas medicdes, visto que o operador 3 é a técnica do laboratorio,
usada como padrao de referéncias nas medicdes. Para evitar erros nos processos do
sistema de medicdo de produtos liquidos fabricados no laboratorio, elaborou-se um
Procedimento Operacional Padrdo para desenvolver um padrédo no processo de
sistema de medicdo desses produtos e desta forma outros operadores, geralmente

alunos dos cursos realizarem medicdes proximas ao padrao de referéncia.
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4.2 Procedimento Operacional Padréao - POP
Segue o Procedimento Operacional Padrdo (POP) do viscosimetro rotativo

analégico como forma de apoio para conseguir um padrdo do sistema de medicao

para futuras amostras analisadas.

Laborat6rio Piloto de Quimica Procedimento Operacional Padrao — POP
Industrial LAPQ
Caodigo: POP 1 Edicao: 1@
Data: 06/08/2019 Revisdo: 06/08/2020
Viscosimetro Rotativo Analégico - Q860A

| 1. OBJETIVO

Padronizar as mensuracdes da viscosidade dos produtos liquidos elaborados no Laboratério
Piloto de Quimica Industrial LAPQ.

| 2. DEFINICOES

\ Viscosimetro: equipamento utilizado para medir a viscosidade de fluidos.

| 3. IMFORMAGOES TECNICAS

- Suporte de ferro fundido com pés niveladores;

- Sistema de fixacdo e cremalheira para posicionar o aparelho na altura exata da medicao;
- Sistema mecanico do freio e leitura analégica no disco graduado;

- Faixa de medicdo de 1 mPa.s a 100.000 mPa.s;

- Velocidade ajustavel em 6; 12; 30; 60 rpm no modelo Q860A;

- Cabo de forca com dupla isolagéo e plugue de trés pinos, dois fases e um terra,
atendendo a nova norma ABNT NBR 14136;

- Acompanha 5 rotores (0,1,2,3,4) de a¢o inox no modelo Q860A21 caixa de madeira para
transporte, estojo de madeira, base com pés niveladores, suporte, protetor do mancal e
manual de instrucdes.

PROCEDIMENTO

Passo 1: Verificar se o equipamento esta calibrado;

Passo 2: Colocar a amostra em um Béquer e deixar a altura no menisco do spin do
viscosimetro;

Passo 3: Acoplar o béquer abaixo do equipamento com o spin submerso na amostra;

Passo 4: Ligar o Viscosimetro Rotativo Analdgico - Q860A no botao de ON;

Passo 5: Cronometrar 30 segundos com o equipamento ligado;

Passo 6: Clicar no botéo de frear e desligar o equipamento no OFF, apés o término dos 30
segundos;

Passo 7: Mensurar a viscosidade de acordo com o fator acima do equipamento.

REFERENCIAS

LABOR MARCAS. Viscosimetro Rotativo Analégico - Q860A. Disponivel em:
https://www.labormarcas.com.br/viscosimetro-rotativo-analogico-q860a. Acesso em 15 ago.
20109.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Foi possivel identificar que os parametros de viscosidade na producdo dos
detergentes no lote 3, operador 1 e 2 ficaram abaixo do limite de viscosidade (< 100
cP) e nos lotes 7, 8 e 10 nos 3 operadores também evidenciaram um limite de
viscosidade abaixo do estabelecido.

Como forma de minimizar a discrepancia entre os valores de viscosidades
mensurados para que ndo cause danos na producdo final dos detergentes foi
elaborado um Procedimento Operacional Padrdo (POP) do viscosimetro que pode ser
um fator importante para a abertura de erros consecutivos.

Além da utilizacdo do POP, a observacdo durante todo o processo de
analises é vdlida para evitar erros como troca da ordem de operadores na
mensuragao, equipamento mal posicionado e diferencga de temperatura.

Uma pessoa sendo operador 1 no processo, o ideal é que ela meca até o final
as amostras permanecendo na posicado de operador 1, o equipamento descalibrado,
tempo em que as a amostra fica no viscosimetro até o tempo ser cronometrado e
pausado, além da leitura equivocada no equipamento. Todos esses fatores podem
contribuir para erros, entdo uma observacado mais cautelosa durante todo o processo
€ importante.

Através do gréafico de interacdo peca*operador no qual mensura-se a
reprodutividade do processo, demonstrou que houve problemas de reprodutividade.

Ja no grafico Rchart no qual visualiza-se as causas de variacdo em
repetitividade, foram encontradas tais causas, no operador 1 peca 1 e operador 3 peca
5, pois estes ultrapassam o limite superior de aceitagcdo (UCL), porém ele pode ser
classificado como aceitavel como visto na Tabela 2 com erros de repetitividade em
0,04%.

Durante as analises a medicdo dos saneantes foi realizada com certa
dificuldade ja que ndo havia fabricacdo de detergentes regularmente, além da
fabricacdo diaria depender da disciplina ministrada sobre a formulacdes, entdo para
gue os alunos comecem a ir ao laboratorio eles necessitam ter visto toda a parte

tedrica de elaboracdo para assim comecar a ir para a parte laboratorial.
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Este trabalho tem o intuito de abrir caminhos para novas pesquisas com
outros saneantes, também utilizados frequentemente no cotidiano, j& que € um

assunto com referéncias limitadas sobre viscosidade e controle de qualidade.
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APENDICE A - Dados dos lotes de detergentes

Tabela A.1 — Amostra de detergente lote 1

Detergente Lote 1

Réplicas Viscosidades

1 138
134
138

Operador 1

139
139
139

Operador 2

138
138
3 139

N| P W N[ | WO N

Operador 3

Fonte: Autoria prépria.

Tabela A.2 — Amostra de detergente lote 2

Detergente Lote 2

Réplicas Viscosidades

1 128
126
128

Operador 1

129
130
129

Operador 2

149,2
148
3 148,2

N| P W N P WO DN

Operador 3

Fonte: Autoria prépria.



Tabela A.3 — Amostra de detergente lote 3

Detergente Lote 3

Réplicas Viscosidades
1 94
Operador 1 2 94
3 94
1 94
Operador 2 2 94
3 95
1 113
Operador 3 2 114
3 114
Fonte: Autoria prépria.
Tabela A.4 — Amostra de detergente lote 4
Detergente Lote 4
Réplicas Viscosidades
1 235
Operador 1 2 235
3 233,5
1 235
Operador 2 2 237,5
3 235
1 235,5
Operador 3 2 235,5
3 236

Fonte: Autoria propria.
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Tabela A.5 — Amostra de detergente lote 5

Detergente Lote 5

Réplicas Viscosidades
1 125
Operador 1 2 127
3 125,5
1 125
Operador 2 2 125
3 124
1 127,5
Operador 3 2 129,5
3 125,5
Fonte: Autoria prépria.
Tabela A.6 — Amostra de detergente lote 6
Detergente Lote 6
Réplicas Viscosidades
1 199,5
Operador 1 2 197,5
3 197,5
1 190
Operador 2 2 187,5
3 187,5
1 212,5
Operador 3 2 213,5
3 2115

Fonte: Autoria propria.
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Tabela A.7 — Amostra de detergente lote 7

Detergente Lote 7

Réplicas Viscosidades
1 90,5
Operador 1 2 90,5
3 90,5
1 90,0
Operador 2 2 90,0
3 87,5
1 92,5
Operador 3 2 90,0
3 92,5
Fonte: Autoria prépria.
Tabela A.8 — Amostra de detergente lote 8
Detergente Lote 8
Réplicas Viscosidades
1 87,0
Operador 1 2 84,0
3 87,0
1 91,0
Operador 2 2 92,0
3 93,0
1 90,0
Operador 3 2 90,4
3 91,0

Fonte: Autoria propria.
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Tabela A.9 — Amostra de detergente lote 9

Detergente Lote 9

Réplicas Viscosidades
1 129,8
Operador 1 2 129,8
3 129,8
1 129,0
Operador 2 2 130,0
3 130,0
1 130,0
Operador 3 2 130,2
3 130,2
Fonte: Autoria prépria.
Tabela A.10 — Amostra de detergente lote 10
Detergente Lote 10
Réplicas Viscosidades
1 85,0
Operador 1 2 85,0
3 85,0
1 85,0
Operador 2 2 84,0
3 85,0
1 84,6
Operador 3 2 85,0
3 87,0

Fonte: Autoria propria.
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