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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios

Apresentagao
Ola!
Seja bem-vindo a quarta e Ultima aula do Curso de Validacdo de Métodos de Ensaio.

Nesta aula mostraremos como verificar se a validacdo do método estd controlada. Para tanto, usaremos as

cartas de controle, ferramenta esta que também auxilia na garantia da qualidade dos ensaios realizados.

Estudaremos, também, alguns testes estatisticos que podem complementar a validacdo de métodos e que
podem ser realizados no Excel. Por fim, vamos abordar a l6gica da documentacdo final do processo de

validagdo de um método.
Prontos para comegar?

Entdo vamos |a!
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1. Manutencao da validagdo com cartas de controle

Depois de validar um método, precisamos verificar se

ele se mantém controlado ao longo do tempo.

]

Vocés sabem como fazer isso?

fessional /

Uma das melhores formas de verificar a manutencdo do

método é aplicando o controle estatistico do processo

(CEP). Este controle é uma técnica estatistica que
Controle estatistico deprocessos contribui para a melhoria da confiabilidade dos ensaios.
O CEP é um sistema que possui o objetivo de verificar a

presenca de causas especiais, ou seja, causas que nao sdo naturais em relagdo a realizacdo do ensaio e que

podem prejudicar a qualidade do resultado. Uma vez identificadas as causas especiais, podemos atuar
sobre elas, melhorando continuamente a confiabilidade dos resultados emitidos pelo laboratodrio.

O CEP fornece uma “radiografia do processo analitico”, identificando sua variabilidade e possibilitando o
controle dessa variabilidade ao longo do tempo por meio da coleta de dados continuada, verificacdo e
blogueio de possiveis causas especiais que estejam tornando o sistema instavel.

Ele possibilita também, o monitoramento dos ensaios, assegurando que os resultados se manter dentro de

limites preestabelecidos e indicando quando devem ser tomadas acdes de correcdao e melhoria.

1.1- Causas Comuns e Especiais

Vamos entender bem a diferenga entre causas comuns e especiais!

Causas comuns - Variagdo aleatoria.
Causas especiais - Causas assinalaveis.

23
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m Cartas de controle, testes estatisticos e rel

As causas comuns sdo as diversas fontes (causas) de variagdo que atuam de forma aleatéria no processo
analitico, gerando uma variabilidade inerente ao ensaio. Essa variabilidade representa o padrao natural do
processo e a sua incerteza, pois é resultante do efeito cumulativo de pequenas fontes de variabilidade
(causas) que acontecem diariamente, mesmo quando o ensaio é realizado sob condi¢gdes normais de
operacao.

Um processo analitico que apresenta apenas as causas comuns atuando é dito um processo estavel ou sob
controle, pois apresenta sempre a mesma variabilidade ao longo do tempo.

O ideal é o laboratdrio ter um processo controlado e estavel! Isso indica que as coisas estdo operando

adequadamente!
E as causas especiais, vocé tem ideia do que elas sdo?

As causas especiais sdo causas que ndo sdo pequenas e ndo seguem um padrdo aleatdrio (funciondrio ndo
treinado, problemas nos equipamentos, um lote de reagente com caracteristicas muito diferentes etc.) e
por isso também sdo chamadas de causas assinalaveis.

Estas causas sdo consideradas falhas. Elas fazem com que o processo analitico saia do seu padrdo natural
de operacédo, ou seja, provocam alteracdes na forma, tendéncia central ou variabilidade das caracteristicas
de qualidade. Elas reduzem a confiabilidade do processo e devem ser identificadas e tratadas.

As causas especiais geralmente sdo corrigidas e, por isso, sdo de responsabilidade dos analistas, apesar de

algumas vezes a geréncia estar em melhor posicdo para resolver o problema.

1.2 - Cartas de Controle

Para o controle estatistico de processo, sdo sempre monitorados dois tipos de cartas: uma para tendéncia
central e outra para a dispersao.

Como exemplo, pode-se monitorar o valor individual de um ensaio a cada dia (Por exemplo: analisando um
padrdo), bem como a amplitude de cada par de valores na carta de controle. Também ¢é possivel utilizar
cartas de médias, amplitude ou desvio padrdo ou seja, monitorar a média de ensaios realizados com

repeticdes e seu respectivo desvio padrdo ou amplitude.

As cartas de controle servem para acompanhar o processo de analise do laboratério ao longo do tempo,
verificando sua estabilidade. Elas sinalizam as causas especiais de variacdo do processo, que podem ser
pontos fora dos limites de controle, 7 pontos ascendentes, 7 pontos descendentes, 7 pontos acima da linha

central ou 7 pontos abaixo da linha central.
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios |

Sempre que forem identificadas causas especiais, os laboratérios devem fazer uma analise critica e verificar
0 gue ocasionou a variagdo e sanar o problema, buscando a melhoria continua de seus processos. Esta é
uma boa ferramenta de controle da qualidade dos ensaios laboratoriais.

Para deixar o conteddo mais claro vamos ver exemplos aplicados dos diferentes tipos de cartas de controle

mais usados em laboratérios.

Carta de controle para perda total de
grdos na colheita mecanizada de soja (PGT, kgha')
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1.2.1. Carta de Controle de Médias

Roteiro para o calculo:

v Fazer a coleta de dados de uma amostra padrao, analisando a mesma em triplicata (para iniciar a carta
deve-se possuir 20 resultados originados de analises, no minimo, em duplicata);

v" alinha central da carta de controle de médias deve ser a média das médias dos ensaios realizados;

v o limite de controle superior deve ser estipulado pela média das médias mais 3 vezes o desvio padrdo
das médias;

v o limite de controle inferior deve ser estipulado pela média das médias menos 3 vezes o desvio padrio
das médias;

v no célculo dos limites e da linha central ndo devem ser considerados os pontos que s3o causas especiais;
v os limites superior, inferior e a linha central devem ser plotados no gréfico de controle juntamente com
0s pontos da carta, que sdo referentes aos ensaios realizados;

v deve-se avaliar o processo e verificar se ele estd estadvel (somente com causas comuns, sem causas

especiais);

S0
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m Cartas de controle, testes estatisticos e rels

v o controle da qualidade deve proceder nos demais dias. Aconselha-se que os limites de controle sejam

recalculados a cada 30 pontos plotados na carta.

Observe a tabela de exemplo a seguir:

13,7[12,0111,411,6]12,9[11,7]11,5[12,1]13,7[13,3]11,910,8]14,4{11,7]11,9[12,6]13,2]11,2[13,1]12,4

46| 4 13,83,87/43/39|3,8| 4 |46(4,43] 4 |36(48|39| 4 |42|44|3,7/44 4,1

Linha central da carta (média das médias) = 4,12
LCS = Média das Médias + 3 x desvio das médias=4,12+3x0,32=5,1
LCI = Média das Médias - 3 x desvio das médias =4,12 -3 x0,32 =3,2

Com base nestes valores, veja como ficaria a carta de controle...

Carta de Controle - Médias 1

55 1

5] N .~ A

35 1

ra

(
(
<
|
<

2,5 T T Tam ] T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 4920824

Dias

T T T 1 T T T T T Ll T i Ll

= = =FCS({5:1) alvo (4,12) = = =LCl(32) —*—valores

v" Observe que todos os pontos estdo dentro dos limites de controle variando aleatoriamente em torno
da média. Isto significa que o processo ilustrado pela carta de controle estd estdvel e controlado, ndo

apresentando causas especiais.
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1.2.2. Carta de Controle para Desvio Padrdo

A carta de controle da variabilidade deve ser utilizada em conjunto com a carta de tendéncia central (de
médias, por exemplo). O objetivo desta carta é avaliar a variacdo dos ensaios dentro da data de analise (no
dia ou momento que foi efetuado o ensaio). A carta de tendéncia central verifica a variabilidade entre os
diferentes dias de realizacdo do ensaio. Esta carta também é chamada de carta de controle da precisao

intermediaria.
Quer ver um exemplo...
Roteiro para o célculo:

v Fazer a coleta de dados de uma amostra padrdo, analisando a mesma em triplicata (para iniciar a carta
deve-se possuir 20 resultados originados de andlises, no minimo, em duplicata);

v’ fazer o desvio padrdo de cada dia de anélise realizada em triplicata;

v .epetir o mesmo procedimento para os 20 dias de analise (ou 20 momentos em que foram realizadas
as analises em triplicata);

v" calcular a média dos desvios, que serd a linha central da carta de variabilidade (carta de desvios padr3o,
neste caso);

v" calcular o limite superior de controle, que é dado pela férmula: LCS = s(médio) x B4, onde B4 é uma
constante tabelada, que pode variar em funcdo do nimero de replicatas para se calcular cada ponto (desvio
padrdo) da carta de variabilidade.

v' calcular o limite inferior de controle, que é dado pela féormula: LCI = s(médio) x B3, onde B3 também é
uma constante tabelada, que pode variar em fung¢do do nimero de replicatas para se calcular cada ponto

(desvio padrao) da carta de variabilidade.

Veja a tabela das constantes Bs e By:

3,27 2,57 2,27 2,09 1,97 1,82 1,72 1,57 1,49

0 0 0 0 0,03 0,19 0,28 0,43 0,51

283 8
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios

v' Aseguir apresentaremos uma tabela de dados e 0 exemplo da montagem de uma carta de variabilidade:

3,8135|7 (41| 4 |35]42|39|39/3,8/54(39(4,1| 4 |3,6(4,2|4,2]4,3

3,514,2139|39|4,3|4,4|3,5|55(4,1/3,5/4,213,9/39(4,3|3,4|3,5| 5 |39

4,11/39| 2 |3,7(3,2|/4,2(3,713,9(39(3,5|4,2|3,9|3,9|5,2|3,8|3,5|3,9|4,2

Soma 11,4/11,6{12,9111,7/11,5(12,1|11,4/13,3(11,9/10,8/13,811,7|11,9(13,510,8/11,213,1|12,4

Média 3,813914,3(39(3,8/4,0(3,8|4,4|4,0(3,6/4,6(3,9(40|4,5|3,6(3,7|4,4]4,1

0,30(0,3512,52(0,200,57|0,47/0,36|0,92|0,12(0,17/0,69(0,00(0,12/0,62(0,20(0,4000,57/0,21

Desv. Padrdo

n=3
Linha central da carta (Média dos desvios) = 0,485
LCS = desvio médio x B4= 0,485 x 2,57 = 1,24

LCl = desvio médio x Bs= 0,485 x 0 = 0,00

Carta de Desvios Padrdo

3,00

VALORES DO DESVIO PADRAO

2,50
2,00 -

1,50

1,00 -

0.50 -

0.00 L L L ] L Al L) Ll L L L) L) Al L Ll Ll L) Ll L
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
DIAS
v Neste caso, o ponto referente ao dia 5 foi considerado uma causa especial;
v" o célculo dos limites de controle NAO deve considerar este ponto (causa especial) no célculo dos limites;

v" 0 mesmo deve ser EXCLUIDO e os limites de controle devem ser recalculados;

23
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios de

v se outros pontos aparecerem fora dos limites, os mesmos devem ser, novamente, excluidos para
calcular os limites de controle (este é um processo iterativo, que deve ser realizado até todos os pontos
estarem dentro dos limites de controle);

v depois de realizar este procedimento, os novos limites devem ser plotados no grafico;

v destaca-se que para cada causa especial detectada, o laboratério deve fazer uma anélise critica e
identificar a razdo da ocorréncia do potencial problema no processo de analise. Este fato deve ser
registrado formalmente no sistema da qualidade da empresa;

v excluindo a causa especial (no dia 5), os novos limites de controle ficam:

114,2|43(38|35 4,11 4 13,5/42|3,9|39(3,8(54|39(4,1| 4 |3,6|4,2]4,2|4,3

Il s 2 (4,413,6(3,5(4,2 3,9(4,3(4,4(3,5/55(4,1|35|4,2(3,9(3,9(43(3,4/3,5| 5 |39

3152(41|41|39 3,7(3,214,2(3,713,913,9|3,5|4,2|3,9(3,9/5,2(3,8(3,5(3,9|4,2

13,112,111, 11, 11,(11,]12,|11, 11,110,|13,|11,|11,|13,|10,|11,|13,|12,

13,3

4,614,013,8|3,9 3,9/3,814,0/3,8/4,4|4,0/3,6|46|39(4,0/45|3,6/3,7|4,4|4,1

0,5/0,3/0,3|/0,3 0,2(0,5(0,4/0,3 ) 0,1/0,1/0,6/0,0/0,1/0,6|0,2|0,4|0,5|0,2
Desv. Padrao EEE - B R I ol7171686 0,2

LCS = s(médio) x B,= 0,377 x 2,57 = 0,970

LCI = s(médio) x Bs= 0,377 x 0 = 0,000

23
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios de

Carta de Desvios Padrdo

3,00

VALORES DO DESVIO PADRAO

2,00 A

1,50 -

0,50 A

1234567891011121314151617181920
DIAS

0.00

Atencdo! Os pontos que sdo considerados causas especiais NAO deixam de aparecer no grdfico, eles apenas

ndo sdo levados em consideragcdo no momento do cdlculo dos limites de controle.

1.2.3.Carta de Amplitude

O objetivo desta carta é avaliar a variacdo dos ensaios dentro da data de andlise (no dia ou momento que
foi efetuado o ensaio). A carta de amplitude pode ser utilizada juntamente com a carta de tendéncia central
ou pode ser utilizada em casos de ensaios onde ndo existe padrdo. Considerando o ultimo caso citado, a
carta de controle de amplitude pode ser construida com diferentes amostras de rotina analisadas em
duplicata.

Esta carta também pode ser chamada de carta de precisdo intermediaria.

Veja o exemplo!

Roteiro para o calculo:

v Fazer a coleta de dados de uma amostra padrio, analisando a mesma em duplicada OU fazer a andlise
de amostras de rotina em duplicata (podem ser diferentes amostras ao longo do tempo). Sdo necessarios,

no minimo, 20 resultados de duplicatas para construir a carta de controle;
v’ registrar os dados em uma planilha;

v' calcular a média das amplitudes, que serd a linha central da carta de variabilidade (carta de amplitudes,

neste caso);

4
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios de

v’ calcular o limite superior de controle, que é dado pela férmula: LCS = R(média) x D4, onde D4 é uma
constante tabelada, que pode variar em funcdo do numero de replicatas para se calcular cada ponto da

carta (amplitude). Neste caso, se for uma carta de duplicatas, o n serd sempre 2;

v" calcular o limite inferior de controle, que é dado pela férmula: LCI = R(média) x D3, onde D3 também é
uma constante tabelada, que pode variar em funcdo do nimero de replicatas para se calcular cada ponto

da carta.

Tabela das constantes Dz e Da:

2 3 4 5 6 7 8
3,27 2,57 2,28 2,11 2,00 1,92 1,86
B B B B B 0,08 0,14

v' A seguir estd uma tabela de dados e o0 exemplo da montagem de uma carta de amplitudes:

2134|567 (8]9]10|11(12|13|14|15|16(17|18|19]|20
23114116110 |13|15|12(14|35|40|42| 8 |11|18|33|36|24|22|23
21116 (15|13 | 8 |16(14 (20|33 |42 |44| 7 [11|15|34(30|24|21|20

Amplitude 2121211351112 |6(2|22]1|03]1]|]6(0]1]3
‘Amplitude Média

Com base nestas informagdes, temos o seguinte:

2,3

n=2

Linha central da carta (Amplitude Média) = 2,3
LCS = Amplitude Média x D= 2,3 x 3,27 =7,36
LCl = Amplitude Média x Ds= 2,3 x 0,00 = 0,00

Agora veja como ficou a carta de controle:

iy 12
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

DIAS

A carta de controle acima apresenta um processo controlado e com variabilidade estavel.

1.2.4. Carta de Valores Individuais

Existem ensaios que sdo realizados sem repeticdes. Nestes casos, a carta de controle mais indicada é a de

“valores individuais”.
Roteiro para o calculo:

v Antes de se calcular os dados e montar a carta de valores individuais, o laboratério precisa avaliar se os
dados de seus ensaios seguem uma distribuicdo normal. Este é um pré-requisito para utilizar este tipo de

carta de controle;

v’ para iniciar a carta € necessario possuir 20 dados de ensaios realizados com um material de referéncia

ou com uma amostra-controle suficientemente homogénea e estavel;

v alinha central da carta de valores individuais deve ser a média dos valores individuais, ou seja, dos 20

valores coletados;

v a variabilidade da carta de controle deve ser calculada com base na amplitude mével, ou seja,

considerando as diferencas entre as leituras realizadas dos valores individuais;

v" calcular o limite superior de controle, que é dado pela formula: LCS = Média dos valores individuais + E2
x R(médio), onde E2 é uma constante tabelada, que pode variar em funcdo do nimero de dados que foram
considerados no cdlculo da amplitude. Na carta dos valores individuais, este valor vai ser, normalmente,
igual a 2 (n=2 para se estipular a constante E2), pois a amplitude é calculada a cada dois pontos plotados

na carta.

Observe a tabela:

4
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1,77

1,46

1,29

1,18

v’ Calcular o limite inferior de controle, que é dado pela féormula: LCI = Média dos valores individuais - E2 x

R(médio);

v’ plotar a carta de controle e verificar a existéncia de causas especiais. Caso sejam detectadas, as mesmas

devem ser excluidas e os limites devem ser recalculados.

Veja a tabela:

Pontos 1 2 3

20,019,6|20,7
Dados ’ ’ ’

Amplitude SEEE{ORZSNI

4 |5 6 (7 8 |9 |10 |11 |12 |13 |14 |15 |16 |17 |18 (19 |20
19,420,5|19,9/19,8|19,9|18 |20,1|19,8|19,4|20,5|19,4|20,3|20,3|19,7(18,8|19,9|18,9
1,311,106 |0,1 |0,1 |1,92,1 |0,3 |0,4 |1,1 (1,1 |0,9 |0,0 |0,6 (0,9 |1,1 |1,0

Com base nestes dados, temos o seguinte:

Linha central da carta (Média dos Valores Individuais) = 19,7

Média das amplitudes moveis = 0,8

LCS = Média dos Valores Individuais + E; x Média das Amplitudes Mdveis = 19,7 + 2,66 x 0,8 = 22,0

LCl = Média dos Valores Individuais - E; x Média das Amplitudes Moéveis =19,7 - 2,66 x 0,8 = 17,5

Agora veja como ficou a carte de controle:

S0C
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Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios de valida

Carta de Valores Individuais
23
22 e e
74l =

20 - &/\v/\-_AA-v
18 5
18

iy B U
16 -
15

VALORES INDIVIDUAIS

1 2 3 A4 5 6 7 8 09Nl
DIAS

12 13 14 15 16 17 18

——Dados ====- LCS (22,00 =———Média (19,7)

v" A carta de controle apresentada indica a existéncia de um processo analitico estdvel e controlado. No
histograma apresentado a seguir também podemos observar que os dados apresentam uma distribuicdo

normal, o que permite utilizar as cartas de valores individuais.

Obs: a andlise de normalidade também pode ser realizada por meio de testes estatisticos complementares,

como o de Anderson-Darling, Kolmogorov-Smirnov, entre outros.

Histograma dados (valores individu
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m Cartas de controle, testes estatisticos e rel

1.2.5. Carta de Amplitude Mével

A carta de amplitude movel é complementar a carta de valores individuais dos ensaios. Ela é utilizada para
calcular a variabilidade do processo de maneira indireta, pois trabalha com a amplitude entre as analises

realizadas.

Vamos a um exemplo...

Roteiro para o calculo:

v’ Para os 20 valores individuais, calcular a amplitude mével;

v’ calcular a média das amplitudes moveis, que serd o valor central da carta de controle;

v’ calcular o limite superior de controle, que é dado pela férmula: LCS = D4 x R(média), onde D4 é uma
constante tabelada, que pode variar em fungdo do nimero de dados que foram considerados no célculo
da amplitude. Na carta dos valores individuais este valor vai ser, normalmente, igual a 2 (n=2 para se

estipular a constante D4 e D3), pois a amplitude é calculada a cada dois pontos plotados na carta;

v" calcular o limite inferior de controle, que é dado pela férmula: LCI = D3 x R(média), onde D3 é uma
constante tabelada, que pode variar em fungdo do nimero de dados que foram considerados no célculo

da amplitude;

v" plotar a carta de controle e verificar a existéncia de causas especiais. Caso sejam detectadas, as mesmas

devem ser excluidas e os limites devem ser recalculados.

Observe a tabela:

20,0|19,6|20,7|19,4|20,5|19,9|19,8|19,9|18 |20,1|19,8|19,4|20,5|19,4|20,3|20,3|19,7|18,8|19,9|18,9

Amplitude B 04 11,1 41,3 |1,1 |06 |O,1 |O,1 |1,9/12,1 |0,3 |04 |1,1 (1,12 |09 |0,0 |0,6 0,9 (1,1 |1,0

Com base nestas informacdes, teremos o seguinte:

Linha central da carta (Média das Amplitudes Méveis) = 0,8
D,=3,27 D3=0,0

LCS = D4 x Média das Amplitudes Méveis =3,27x0,8 =2,7

LCl = D3 x Média das Amplitudes Mdveis = 0,00 x 0,8 = 0,0

T | 16
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios d

E a carta de controle ficaria da seguinte forma:

Carta de Amplitude Movel

3 o
wmd | e e a0 e i i 5 st e e e S A
= 25 -
o)
=
w
g 1,5 -
E 14 //\\
S o5 - / \_/
<

0 o ¥

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 1S 16 17 18 1920 NEIT
DIAS
—+—Dados ==--- LCS (2,8) Ampl. Média (0,8) =----- LCI (0,0)

v A carta indica de amplitude mével uma variabilidade controlada e um processo estavel.

2. Testes Estatisticos no Excel

A partir de agora, veremos como utilizar alguns testes estatisticos que podem auxiliar a validacdo de
métodos!
Mas primeiro vamos aprender como ativar o pacote de testes estatisticos disponivel no Excel.

Obs: Estas instrucdes referem-se ao uso do Microsoft Excel 2010

Ativando o pacote estatistico no Excel

v Abrir o software Microsoft Excel;

v"Ir no menu Arquivo;

v’ Clicar no item “Opcdes”;

9 17
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Arguivo

Pagina Inicial

Inserir

Layout da Pagina

Farmulas Dados

Revisdo

Exibicdo Suplementos

|l salvar

Salvar como

&5 Abrir

[ Fechar

Recente

MNovo

Imprimir
Salvar e Enviar

Ajuda

B9 sair

Informacoes sobre o(a) Pasta2

&y

Proteger Pasta

@

Verificando
Problemas -

el

Gerenciar
Versdes -

de Trabalho -
" |

Permissées

Qualquer pessoa pode abrir, copiar e alterar qualquer parte desta pasta de

trabalho.

Preparar para Compartilhamento
Antes de compartilhar este arquive, saiba que ele contém:

Nome do autor

Versées

m Mio ha nenhuma versio anterior deste arquivo.

Propriedades =

Tamanho Ainda ndo salvo
Titulo Adicionar um titulo
Marcas . onar marca
Categorias Adicionar

Datas Relacionadas

Ultima Modificagdo MNunca

Criado Hoje, 11:34

Ultima Impressdo Munca

Pessoas Relacionadas

Autor Filipe Albano
Adicionar um autor

Ultima Modificacdo por  Ainda nic

Mostrar Todas as Propriedades

v Depois de Abrir o item “Op¢des”, clique no item “Suplementos”;

Opgoes do Excel

Geral

I Farmulas

| Revisdo de Texto
Salvar

Idioma

Avancado

Personalizar Faixa de Opgdes

Barra de Ferramentas de Acesso Rapido

Suplementos

Central de Confi

abilidade

Exiba e gerencie Suplementos do Microsoft Office.

Suplementos |
Mome = Local Tipo o
Suplementos de Aplicativo Ativos
Action Ch..m Files\RA\D)JCOM Serverwdsi\Actionada  Suplemento do Excel
Ferramentas de Analise ChLfficeld'LibrangAnalysistANALYS32XLL - Suplemento do Excel
Ferramentas de Analise - VBA celd\Libran/\Analysis\ATPVEAEM.XLAM  Suplemento do Excel
RExcel C.om Files\RADJCOM Serverxls\RExcelxla  Suplemento do Excel
Suplementos de Aplicativo Inativos
Cabecalhos e Rodapés Chicrosoft Office\Officel\OFFRHD.DLL  Inspetor de Documento
Caonteddo Invisivel Ch...icrosoft Office’\Officel \OFFRHD.DLL  Inspetor de Documento
Dados XML Personalizados Chicrosoft Office\Officel$\OFFRHD.DLL  Inspetor de Documento
Data (XML microsoft shared\Smart Tag"\MOFL.DLL  Acdo E
Ferramentas para o Euro ice\Officel4\Libran \EUROTOOLXLAM  Suplemento do Excel
Linhas e Colunas Ccultas Maoicrosoft Office\Officel#\OFFRHD.DLL  Inspetor de Documento
Microsoft Actions Pane 3 Pacote de Expansdo para XML
Planilhas Ocultas Chicrosoft Office\Officel$\OFFRHD.DLL  Inspetor de Documento
Solver Ch fficel4\Libran® SOLVER\SOLVER.XLAM  Suplemento do Excel
Suplementos Relacionados a Documento

ZSem Suplementos Relacionados a Documento
Suplementos de Aplicativo Desabilitados —
Sem Suplementos de Aplicativo Desabilitados &2
Suplementao: Action
Editor:
Compatibilidade: Menhuma informacdo de compatibilidade disponivel
Locak Ch\Program Files\R\DJCOM Serverwls\Action.xla
Descrico:
Gerenciar: | Suplementos do Excel lz‘ [ Ir...

v" Selecionar no item “Gerenciar” a opcao “suplementos do Exce

|)I

e depois clicar em “Ir”;

sociedade brasileira de

etrologia
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m Cartas de controle, testes estatisticos e relatorios de

v" no Menu dos Suplementos, selecionar os itens “Ferramentas de Andlise” e “Ferramentas de Andlise —

VBA” e clicar em Ok;

-
Suplementos

Suplementos disponiveis:

[EERX)
T—
Ferramentas de Andlise
Ferramentas de Andlise - VBA
|:| Ferramentas para o Euro

P
[ solver EaaNg
Action

v depois deste procedimento o Excel ird carregar um pacote de testes estatisticos disponiveis. Para tanto,

recomenda-se fechar o software e abri-lo novamente.
Viu como é facil?

Agora vamos aos testes...

Teste-t — Amostras em par para médias (amostras pareadas)

O primeiro teste que iremos conhecer é o teste-t considerando amostras pareadas. Neste teste a mesma

amostra é analisada pelo fator varidvel, que pode ser, por exemplo, um analista.

O objetivo do teste-t é verificar se diferentes analistas reproduzem o mesmo resultado. Isso estaria ligado
a reprodutibilidade. Também poderia se testar se diferentes condi¢Ges analiticas, como um reagente ou
uma temperatura, apresentam resultados equivalentes, sendo esse um exemplo de avaliacdo da robustez.
Este teste também é utilizado com frequéncia para comparar situacSes do tipo “antes e depois”, desde

gue sejam analisadas as mesmas amostras em 2 condic¢des diferentes.

Para selecionar o Teste-t no excel deve-se proceder da seguinte forma:
v" No menu superior va até “Dados”;
v nasequéncia, cliqgue em “Andlise de Dados”;

v" em seguida, selecione “Teste-t: duas amostras em par para médias”.

®

. %3 19
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E3 Microsoft Excel - Pastal

E Arguivo  Editar  Exibir  Inserir  Formatar  Ferramentas Dados  Janela  Ajuda

NEHRSQAIVE $2R-F(9-0- B8 = -3 @s v -@FE i» o

t[arial o SNz s E==EEM e o0 € %588 E '?I'Q'é’!
.J o s I - R R N lﬂj 1= | ¥4 Responder com alteracdies... Finalizar revis&o...
(B0 - o
A | B | ¢ | p | E | F [ & | H | 1 | J | kK | L

Analise de dados

Ferramentas de analise o

Histograma a]
Média mdwel Cancelar
Geracdo de nimera aleatdrio
Crdem e percentil
Regressdo

Armostragen

e : duas smoskras em par para me
Teske-T: duas amostras presumindo varidncias equivalentes
Teste-T: duas amostras presumindo varidncias diferentes
Teste-Z: duas amostras para médias

Ajuda

L,

T == = = = = == — | —

Este teste pode ser aplicado quando se verificam diferencas entre amostras (em um teste de estabilidade,
por exemplo), onde se verificam os mesmos itens no inicio e no final do estudo. Além disso, este teste é

para comparagdo aos pares, ou seja, ndo podemos comparar 3 fatores.

Ele também pode ser aplicado para comparar 2 analistas, 2 equipamentos, 2 métodos, 2 ambientes

diferentes, etc;
O exemplo a seguir, mostra o Teste-t comparando o desempenho de 2 analistas.

Observe:

SOCi

4
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Ed Microsoft Excel - Pastal

‘B arquivo  Editar  Exibir  Inserir  Eormatar  Ferramentas Dados  Janela  Ajuda Digite umna pergu
DEHRISGRIVE $RA-F/9-0- R = v? ’llﬂ,aﬁm@.l i) @ Sequanca.. | 2 R B
E|P.ria| v||10 v|| N I § | E. :g | ._9 S 000 € | = El B - Q - é v!

ifim #a Ba o BN @ W (2 | ¥4 Responder com alkeragdies. .. Finalizar revisio...

D9 - B 358
a |8 | ¢ | D | E | F [ & | H Lok L

1
| 2
| 3

4
= x

5 rEntrada

7 Intervalo da variawvel 1: I =k] m

g Arnostra Analista 1 Analista 2 Intervalo da varidvel 2: Iﬁq‘ Cancelar |

g 1 3.5 34 g

10 2 36 34 Hipdtese da diferenca de média: I i

11 3 35 35 i
12| 4 34 32 ™ Rétulos

13 5 35 35 alfa; IU,DE

14 5] 358 34 P ;
? 7 33 IE —Oppies de saida

16 € Inkervalo de saida: I 5“:]

17 € Nova planilha: I
% % Nova pasta de trabalho
Eil ,

21

v Depois de selecionar o Teste-t deve-se entrar com os dados dos diferentes analistas (no Intervalo da

variavel 1 e 2);

v’ posteriormente deve-se colocar a hipdtese da diferenca de média. Padronizar esse valor deixando-o

sempre igual a ZERO;
v o alfa de 0,05 pode ser mantido. Ele corresponde a 95% de confianca no teste.

v 0 Ultimo passo é escolher o “Intervalo de Saida” do teste. Para tanto deve-se selecionar uma célula da

planilha na qual as respostas do teste deverdo ser reportadas;

v aresposta do Teste-t serd conforme a figura a seguir:

2
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B Microsoft Excel - Pastal
@_] Arquivo  Editar  Exibir  Inserir  Formatar  Ferramentas  Dados  Janela  Ajuda
DEHR GRIVE $RAE-FI9-&- 8 x-5] i) 4}100%.@! b @ Seg
Arial 10 -|N I 8 |EEEH @% 000 S iF iE EElv&vév!
o I R ;‘d Eﬁj @J ¥4 Responder con alteractes... Finalizar revisia, . !
F27 A f
A B | C | D [ E | F z | H |
7
E Amostra Analista 1 Analista 2
|9 1 35 38
10 2 36 34
11 3 35 35
12 4 3.4 32
| 13| = 36 35
| 14 | 53 35 35
1 15 | 7 3.3 36
| 16 |
| 17 |
| 15 |
119 |
| 20 | Teste-t: duas amostras em par para médias
21
Z Vanavel 1 Varavel 2
| 25| hédia 3 486 3,500
| 24 | Yaridncia 0,011 0,033
| 25 | Observagdes 7 .a0a ¥ aoa
| 26 | Correlagfo de Pearson 0,000 .
| 27 | Hipdtese da diferenca de média 0,000 I H
| 28 | gl 5,000
| 29 | Stat t -0,179
| 30 | P(T==t} uni-caudal 0,432
| 31 | t critico uni-caudal 1,843
| 32 | P(T==t) bi-caudal 0,864
| 33 | t critico hi-caudal 2447
34

Os dados do teste devem ser avaliados da seguinte forma:

v se Stat t (corresponde ao t calculado) for menor (em mddulo) do que o t critico bi-caudal, é uma

evidéncia de que os fatores analisados (neste caso os analistas) NAO possuem diferencas significativas

entre seus resultados.

v seStatt (corresponde ao t calculado) for maior (em médulo) do que o t critico bi-caudal, € uma evidéncia

de que os fatores analisados (neste caso os analistas) possuem diferencas significativas entre seus

resultados.

v" no exemplo apresentado o “Stat t” foi MENOR (em mddulo) do que o “t critico”, portanto conclui-se,

com 95% de confianga, que os resultados dos analistas ndo apresentam diferengas significativas.

Agora vamos para o proximo teste:

@

2efraci‘(:g'i

®
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Teste-t — Duas amostras presumindo varidncias equivalentes

O teste-t presumindo variancias equivalentes tem o objetivo parecido com o anterior, mas o foco é que
uma mesma amostra seja analisada repetidas vezes por diferentes analistas, ou diferentes métodos, ou

diferentes condicBes técnicas (diferentes reagente, temperaturas, etc).
Nestes testes se supdes que, mesmo variando os fatores, a variabilidade é equivalente.
Para selecionar o Teste-t no Excel deve-se proceder da seguinte forma:

v Menu: Dados;

v andlise de Dados;

v’ teste-t: Duas amostras presumindo varidncias equivalentes

E Microsoft Excel - Pastal

@] Arquiva  Editar  Exibir  Inserir  Formatar  Ferramentas Dados  Janela  Ajuda

NEHRGRIVAI DRI -0 - B - Hi@s v -oFEl i» e
£ il i LNz s | 5o o € B 48| E| &vév!

(i R S S S | & B 3 | Y¢Responder com slteracdes... Finalizar revisdo,, !

Al - A
A e | ¢ | o | E | F | & | H | [ | J 1 kK L

Ferramentas de andlise

Histograma A
Média mdwel Cancelar
Geracdo de nlmero aleatdrio
CQrdem e percentil §
Reqgressdo Ajuda
Amostragem
Teste-T: duas amostras em par para meédias

iTeste-T: duas amostras presumindd varidncias equivalentes
Teste-T: duas amostras presumindo varidncias diferentes
Teste-Z: duas amostras para médias i

(0] 4

U

[ N ] [ [ [ PN PR P DY ) ) I

I
=

v’ este teste pode ser aplicado quando se verificam diferengas entre métodos, por exemplo. Neste caso,

presume-se que independentemente do método utilizado espera-se que as variancias sejam equivalentes;

v observe o exemplo a seguir comparando o desempenho de 2 métodos diferentes;

@
&
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' Microsoft Excel - Pastal

@ Arquivo  Editar  Exibir  Inserir  Eormatar  Ferramentas  Dados  Janela  Ajuda

DEHRISRIVA SRR -F|9 -0 @ = -3 eamw (el :» .

rOpciies de saida

" Intervalo de saida: I ]1

= Nova planiha: I

¥ Nova pasta de trabalho

i arial i FN 7 sIE==E"% o€ %N EE HB-A-
| :J inl W & | _, ~) | ] ﬂj =] | ¥# Responder com alteragdes... Finalizar revisdo, .. !
D10 - F
A | B | C [ o | E | F [ G [ H | [ J ]
1
| 2 | Repetigdes | Metodo A | Metodo B
|3 1 i 10& % 105
| 4 2 {102 ¢ 102
| 5 | 3 ! 10,2 ’ 11,2
| 6 | 4 ! 104 ! 104
| 7 | 5 ! W5 7  10F
R B [ 101 7 118
ER 7 {103 ¢ 104
| 10| B i 104 v 105
1]
£ Teste-T: duas amostras presumindo ¥ariancias equivale ll
| 13 | rEntrada
RES Intervalo da varidwel 1: |$D$3:$D$1D B |_IOK
15
16 Intervalo da varidvel 2: | B3 CE'LB'E"'I
17 . ' i Ajuda |
18 Hipdtese da diferenca de madia: I
| 19 | [ Rétulos
| 20 | Alfa:  |o,05
21
22
23
24
25
E
27
El
29

v depois de selecionar o Teste-t deve-se entrar com os dados dos diferentes métodos (no Intervalo da

variavel 1 e 2);

v posteriormente deve-se colocar a hipdtese da diferenca de média. Padronizar esse valor deixando-o

sempre igual a ZERO;
v o alfa de 0,05 pode ser mantido. Ele corresponde a 95% de confianca no teste;

v 0 Ultimo passo é escolher o “Intervalo de Saida” do teste. Para tanto deve-se selecionar uma célula da

planilha na qual as respostas do teste deverdo ser reportadas;

v aresposta do Teste-t vai ser conforme a figura a seguir:

@
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@J Arquivo  Editar  Exibir  Inserir  Formatar  Ferramentas Dados  Janela  Ajuda
NEHRISRVEIS2R-JF/9-0-1BS -3 5 M@P 00 -@
Arial -0 - N T 8§ EEE=EED % 0 300 | EE £E _.{h.é.!
B T e e e ;ﬂ E‘ﬂ -2 | ¥ Responder com alteracdes... Finalizar revisda... !

F19 - Fx

A B | C | D | E | F | & |

1
2 Repeticdes Wétodo A Wétodo B
3 1 105 105
4 2 102 10,2
] 3 102 11,2
] 4 104 10,4
7 ] 106 10,6
] ] 101 11,8
9 7 103 10,4
10 g 104 105
11
12
13 Teste-t: duas amostras presumindo varidncias eqguivalentes
14
15 Método 4 Método B |
16 hédia 10,338 10,700
17 Saridncia 0,023 0,283
18 Observagdes & 000 & 000
19 “aridncia agrupada 0,156 I .l
20 Hipdtese da diferenca de media 0,000
21 gl 14,000
22 Stat t -1,838
23 P(T==t) uni-caudal 0,044
24 t critico uni-caudal 1,761
25 P(T==t) bi-caudal 0,057
26 t critico bi-caudal 2,145
27

Os dados do teste devem ser avaliados da seguinte forma:

v se Stat t (corresponde ao t calculado) for menor (em mddulo) do que o t critico bi-caudal, é uma
evidéncia de que os fatores analisados (neste caso os métodos) NAO possuem diferencas significativas

entre seus resultados;

v seStatt (corresponde ao t calculado) for maior (em médulo) do que o t critico bi-caudal, € uma evidéncia
de que os fatores analisados (neste caso os métodos) possuem diferencas significativas entre seus

resultados;

v" no exemplo apresentado o “Stat t” foi MENOR (em mddulo) do que o “t critico”, portanto conclui-se,

com 95% de confianga, que os resultados dos métodos A e B ndo apresentam diferencas significativas.

4
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E o proximo teste é:
ANOVA — FATOR UNICO

A ANOVA tem o objetivo parecido com o teste-t, mas ela é aplicada em 3 ou mais niveis (3 equipamentos,

3 analistas, etc).

- Para selecionar a ANOVA no Excel deve-se proceder da seguinte forma:
v Menu: Dados;
v analise de Dados;

v ANOVA: fator Unico;

E3 Microsoft Excel - Pastal

Arquivo  Editar  Exibir  Inserir  Formatar  Ferramentas Dados  Janela  Ajuda

NEEHRIGRIVEISBR-F/9-0-Ba= -4 @S -@FE i» o

[avial o ciN 7 s E==EHT % om € 0= -5-A-1
._J o e I Wl R B Lﬂj @;} | ¥¢ Responder com alteracfies... Finalizar revisio. .. !
112 - i3
A | B | ¢ | p | E | F | & | H | 0 | 4 | kK | L

Ferramentas de analise o

d Cancelar
Anova: Fator duplo sem repeticdo

Carrelacio

Covaridncia

Estatistica descritiva

Ajuste exponencial

Teste-F: duas amostras para varidncias

Andlise de Fourier

Histograma ;I

bk,

Ajuda

b = | =mm|alm == | ==

v’ este teste pode ser aplicado na comparac3o de 3 ou mais analistas, equipamentos, métodos, ambientes

diferentes, entre outros;
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v observe o exemplo a seguir comparando o desempenho de 3 equipamentos:

E Microsoft Excel - EXERCICIOS CONTROLE INTERND

@] Arguivo Editar  Exibir  Inserir  Formakar  Ferramenktas Dados  Janela Ajuda
DEEHR SRITH| ¥ LA-JI-0-FQ = -4 Iﬂﬂﬁm@.!
i aial JiCIN 7 s E==EE" % o € 55 % g; - - A !
Pm Bl Pl W M| S S | @ By A | w9 Responder com alteracdes... Finalizar revisdo... !
Cch A P
A | B | C | D | E . F | G H

41\”85 Equipamento 1] Equipamento 2| Equipamento 3
! 55 6,0 55 !

2 ! 5,6 6,1 5,6 !
3 5.7 6.0 55 :

4 5,8 6,0 55 !

5 .60 | 82 | 54 i

Anova: Fator dnico

—_— — | — — — | — — ] — — ] —
7ol R N S N T S = e s e e S Rl e )

Xl
rEntrada
Ok
Inkervalo de entrada: |$C$5:$E$9| j"_] |_I
Cancelar
Agrupado por: % Colunas —l
" Lighas Ajuda
[ Rétulos na primeira linha
AlFa: IUJU5
Opedes de saida
20 ™ Intervalo de saida: I :"J
71 " Mova planiha: I
59 {*' Mova pasta de trabalho
23
A

v depois de selecionar a ANOVA: Fator Unico deve-se entrar com os dados dos diferentes equipamentos

(no Intervalo de entrada);

v 0 alfa de 0,05 pode ser mantido. Ele corresponde a 95% de confianca no teste;

v 0 Ultimo passo é escolher o “Intervalo de Saida” do teste. Para tanto deve-se selecionar uma célula da

planilha na qual as respostas do teste deverdo ser reportadas;

v aresposta da ANOVA vai ser conforme a figura a seguir:
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E Microsoft Excel - EXERCICIOS CONTROLE INTERND

@J Arquiva  Editar  Exibir  Inserir  Formatar  Ferramentas Dados  Janela  Ajuda [lls
_] ﬁlg .di 'j _JJ; ?Iﬁ& * -'élﬁ' f ) - ™ - @2} z '%l il @4}125% "'Q)! ¥ @ Seguranga...
Aricl 10 - N Z s ESE=ET % m € 50 E -9 -A-H
o d S S | & Hy D=4 | ¥¥Responder com alteraces... Finalizar revisdo... !
114 - =
A | B | C | D | E | F | & | H |
vias Equipamento 1| Equipamento 2 | Equipamento 3
1 55 B.0 55
2 5.6 5.1 5.6
3 5.7 5.0 5.5
A 58 6,0 55
5 5.0 B2 54

Anova: fator dnico

[NCT CY S [P PPN DN DRIV N I D DN NP PP
RS S| | @ o | B | S]] e e e ] —

RESUMO
Grupo Contagernt Sama Média \VVariancia
Equipamento 1 5 286 572 0037
Equipamento 2 5 303 8,06 0,008 I:
Equipamento 3 5 275 5.5 0,005
ANOVA,
Fonte da variacdo 50 of M F valor-P | F critico
Entre grupos 0,796 2 0,398 23,88 6,56E-05 3,885204
Dentro dos grupos 02 120 0016666667
23 Total 0,996 14
24

Os dados da ANOVA devem ser avaliados da seguinte forma:

v se F (corresponde ao F calculado) for menor do que o F critico, € uma evidéncia de que os fatores

analisados (neste caso os equipamentos) NAO possuem diferencas significativas entre seus resultados;

v" Se F (corresponde ao F calculado) for maior do que o F critico, é uma evidéncia de que os fatores

analisados (neste caso os equipamentos) possuem diferencas significativas entre seus resultados;

v" no exemplo apresentado o F foi MAIOR do que o “F critico”, portanto conclui-se, com 95% de confianca,

gue os resultados dos equipamentos apresentam diferencas significativas;

v" também é possivel avaliar se existe diferenca significativa por meio da analise do valor-P (p-value). Se
este valor for MENOR do que 0,05, significa que existem diferencas significativas entre os diferentes niveis
do fator analisado pela ANOVA (neste caso os equipamentos). Se o valor-P for MAIOR do que 0,05 significa

que NAO existem diferencas significativas entre os diferentes niveis do fator analisado.

A 28
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Obs 2: Os testes estatisticos apresentados, pressupde que a distribuicdo da probabilidade dos dados seja
normal. Portanto, sugere-se que este fato seja testado antes de aplicar os testes estatisticos. Caso os dados

nao sejam “normais”, deve-se optar por usar testes ndo-parameétricos.

3. Relatdrio de validacdo / Verificagdo de desempenho de métodos e

estimativa de Incerteza de Medicao

Depois de terminar a validacdo de um método, precisamos documentar todo o processo em um relatorio
de validacdo. Neste topico apresentaremos um modelo, para se registrar os dados de validacdo, proposto
pelo Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento. Ele foi retirado do Manual de Validagao,
Verificagdo/Confirmacdo de Desempenho, Estimativa da Incerteza de Medicdo e Controle de Qualidade

Intralaboratorial (MAPA, 2015).

Junto ao modelo colocamos, , algumas instrucdes de preenchimento. Estas instrucdes devem
ser substituidas pelas informacgdes factuais do estudo.

Vamos a ele?

3.1 - Dados inicias do relatdrio

Método:

Laboratério:

Endereco:

Identificagdo/Cddigo do Estudo Original:
Autores / Responsaveis:

Data do inicio do(s) Estudo(s):

Data da conclusdo do(s) Estudo(s):

23
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3.2 - Declaragao de conformidade analitica:

Declaramos que o estudo aqui apresentado foi executado da exata maneira descrita neste relatdrio, sendo
os resultados obtidos reprodutiveis. Estes resultados refletem fielmente as conclusdes aqui apresentadas.
Todos os rascunhos e dados brutos obtidos encontram-se disponiveis e arquivados definitivamente em
nossos back-ups por meio de , sob as codifica¢c®es internas
de nossos registros, com rastreabilidade garantida pelo sistema de gestao da qualidade. Este relatério foi
elaborado e redigido pelos autores/responsaveis técnicos que se responsabilizam pelos dados aqui

apresentados.

Nome
Responsavel Técnico pelo(s) Estudo(s)
Cargo/Funcdo:

3.3 - Planejamento da Validagdo / Verificagdo de Desempenho e Estimativa de
Incerteza

S0C

4

et

®
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3.4 - Rastreabilidade de equipamentos e solu¢des

Tabela 1. Padr&es utilizados no estudo *
Fabricante Grau de pureza (%) ISO Guia 34

(Sim / Ndo)**

Tabela 2. Equipamentos utilizados no estudo *
Identificagdo do | NUmero do certificado de ISO/IEC 17025 (Sim /

Equipamento calibragao Nado)**

3.5- Principio do Método

3.6 - Parametros Avaliados

= 31
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3.7 - Conclusoes

A tabela abaixo resume a avaliacdo dos parametros de validacdo ou avaliacdo de desempenho do método,
bem como uma estimativa da incerteza em concentracdo dentro da faixa avaliada:

Tabela 3: Parametros estudados e conclusdes a respeito dos critérios de aceitacado

Parametro* Critério de Aceitagao™* Resultados Avaliacdo (conforme /

nao conforme)**

Linearidade

Repetibilidade

Reprodutibilidade

Exatidao

Limite de Detecgdo

Limite de Quantificagdo

Robustez

3.8 - Referéncias Bibliograficas
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E é isto...

Chegamos ao fim do nosso curso de validacdo. Esta aula encerrou o processo de validacdo do método,
explicando como os resultados devem ser monitorados, apresentando testes estatisticos que podem ser

usados na validacdo e demonstrando um modelo de relatdrio para se registrar do o processo desenvolvido!

Esperamos que os conceitos tenham ficado claros e que o aprendizado tenha sido produtivo!

Até a proxima!

®
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