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REPEATABILITY (r) AND REPRODUCIBILITY (R) INDEXES FROM INTERLABORATORIAL PROGRAM — HOW TO USE
THEM. Intralaboratorial and interlaboratorial variabilities can be obtained by conducting an specially designed interlaboratory

program. Using the analysis of variance technique one can calculate the r (repeatability) and R (reproducibility) indexes that can
help participant laboratories to monitor their routine quality control procedures. An example is described using data obtained from
an interlaboratory program where twelve laboratories determined total iron content in silicon metal sample by using flame atomic

absorption spectrometry.
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INTRODUCAO

Nos ultimos anos, os laboratérios analiticos vém usando com-
paragdes interlaboratoriais para o controle externo da qualidade
laboratorial. Além do seu papel como uma ferramenta de controle
de qualidade externo, resultados de programas interlaboratoriais,
ou amostras, podem ser usados como uma alternativa para alcangar
alguns requisitos de garantia da qualidade, tais como precis@o anali-
tica, avaliac@o da incerteza e controle interno da qualidade. Este uso
adicional do programa interlaboratorial pode ajudar os laboratdrios
participantes a reduzirem o impacto financeiro do seu processo de
qualidade assegurada.'

Para obter dados vdlidos e confidveis, o procedimento analitico
deve estar sob controle estatistico e ser executado sob um sistema
de gestdo da qualidade bem estabelecido, sendo os programas inter-
laboratoriais um componente inerente. A participagdo regular em
programas interlaboratoriais, quando disponivel, é recomendada
pela NBR ISO/IEC 17025,> a fim de atender o requisito 5.9, que
diz: “O laboratério deve ter procedimentos de controle da qualidade
para monitorar a validade dos ensaios”. E, mais adiante: “O monito-
ramento deve ser planejado e analisado criticamente e pode incluir,
mas nao estar limitado ao seguinte: a) uso regular de materiais de
referéncia certificados; b) participagdo em programas de comparagao
interlaboratorial ou de ensaios de proficiéncia”.

Em situacdo ideal, o desempenho do laboratério em um programa
interlaboratorial, quando organizado adequadamente de acordo com
os principios do guia NBR ISO/IEC 43-1,° demonstra sua compe-
téncia. Na prdtica, observa-se que os laboratdrios que participam de
comparacdes interlaboratoriais ainda ndo aproveitam completamente
os dados gerados pelo programa e seus beneficios.

O beneficio mais importante a ser usufruido pelos laboratérios
participantes € ter meios de se comparar com laboratérios similares
e identificar problemas que os laboratérios, quando trabalhando
isolados, ndo poderiam descobrir.* Outra possibilidade é monitorar
os resultados dos laboratdrios participantes obtidos por métodos
diferentes, facilitando a compara¢do de desempenho de métodos
em materiais idénticos e possibilitando verificar a influéncia de
diversos fatores responsdveis pela variabilidade em resultados
de analises.

*e-mail: queenie.hang @saofrancisco.edu.br

PROGRAMAS INTERLABORATORIAIS

A defini¢do dada pela NBR ISO/IEC 43-1 para Programa ou
Comparagdo Interlaboratorial € bastante abrangente: “organizagio,
desempenho e avaliagdo de ensaios nos mesmos itens ou em itens
de ensaios similares por dois ou mais laboratérios de acordo com
condicdes pré-determinadas”.?

Programa interlaboratorial ¢ uma ferramenta utilizada para
diferentes finalidades, tais como avaliar a competéncia técnica de
laboratérios (Ensaios de Proficiéncia); para a compatibilizagido de
resultados de diversos laboratdrios, quando nio existem valores de
referéncia a serem atribuidos a propriedade desejada; para a determi-
nagdo de parametros de precisdo de metodologias e, para certificacio
de materiais de referéncia.’

Por meio de um programa interlaboratorial especifico, € possivel
a determinagdo de pardmetros de precisdo para métodos de ensaios.
Resultados de ensaios, mesmo obtidos com métodos normalizados,
apresentam variabilidades. Na interpretagdo de resultados de ensaios,
estas variabilidades devem ser consideradas.

Precisdo, segundo ISO/IEC 5725-1,° é “definida como o grau de
concordancia entre resultados de medi¢des independentes, em torno
de um valor central, efetuadas varias vezes em uma amostra homo-
génea, sob condi¢des experimentais pré-estabelecidas”. Depende
somente da distribui¢do de erros aleatérios e ndo estd vinculada ao
“valor verdadeiro” ou valor designado.” Desvio padrio € a expressao
quantitativa da precisdo. Medidas quantitativas da precisdo dependem
criticamente das condigdes pré-estabelecidas.

Alguns documentos existentes, como o DOQ-CGCGRE-008-
INMETRO? e a norma brasileira ABNT NBR 14597,° abordam a deter-
minago dos limites de precisdo, os chamados limites de repetitividade
e reprodutibilidade, em ambientes intralaboratoriais, orientando para
sua abordagem no contexto da validacdo de métodos analiticos.

O presente trabalho faz uma nova abordagem para a obtencéo de
parametros de precisdo de método de ensaio, em que se envolvem varios
laboratdrios participando de programa colaborativo interlaboratorial. A
vantagem para esses laboratérios € poder usufruir de uma ferramenta
valida para o monitoramento dos processos criticos de rotina, represen-
tando um meio externo para o controle da qualidade analitica.

Em programas interlaboratoriais, os pardmetros de precisdo sdo
reportados pelo desvio padrio obtido em condig¢des de repetitividade
(s,) e desvio padrdo obtido em condi¢des de reprodutibilidade (s,).
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A partir destes parametros obtém-se os denominados indices de
repetitividade — repé (r) e reprodutibilidade — Repro (R) calculados
para descrever as variabilidades de um método de ensaio, a partir das
variabilidades intrinsecas e extrinsecas de todos os laboratérios.!!!
A variabilidade intrinseca corresponde a repetitividade da medicao,
e a variabilidade extrinseca, associada a reprodutibilidade, engloba
contribui¢des das variabilidades internas, do erro entre laboratérios
e do efeito da interagdo, se houver.

Os indices propostos sdo calculados a partir da decomposi¢do da
variancia global de acordo com a causa ou fator causador. Os indices
dependerao do nivel de confianga desejado, a ser definido, usualmente
adotado como 95%. Outros fatores importantes sdo o nimero de
laboratérios e o nimero de replicatas que deve ser explicitado ao ser
indicado o valor dos indices.

ANALISE DE VARIANCIA - FATOR UNICO

E a técnica estatistica mais simples de andlise de varidncia. E
usada para testar diferencas significativas entre médias de varios con-
juntos de resultados e separar e estimar as variabilidades associadas
com fontes definidas.'>"?

Em programas interlaboratoriais quando vérios laboratdrios ana-
lisam uma amostra, sdo consideradas a variancia residual relacionada
a variancia da repetitividade e a varidncia entre laboratérios, que €
a combinagdo das varidncias entre laboratérios, interacdo amostra/
laboratdrio (se houver) e as variancias dentro de laboratorios.

Para seu uso adequado existem duas premissas: 1) para cada nivel
de concentragdo as médias obtidas em diferentes laboratérios sdo
normalmente distribuidas; esta hipétese pode ser aceita sem muitas
restri¢des e os desvios da normalidade ndo sdo muito criticos,'”
especialmente com nimero grande de observacdes. 2) para cada
concentragdo, as variancias em cada grupo ou laboratério sdo as
mesmas, ou seja, existe homocedasticidade das variancias.'" Assim,
¢ recomenddvel aplicar um teste estatistico para verificar se existe
igualdade de variancias.

Virios sdo os testes citados em literatura,'"'* porém os mais co-
nhecidos sdo o de Bartlett e o de Cochran. O primeiro ndo pode ser
aplicado quando uma das variancias, em um conjunto, for zero, o que
pode acontecer facilmente como consequéncia de arredondamentos
de resultados de ensaios, cujos valores s3o bem baixos.

Seguindo as instrugdes da norma ISO 5725-2," que instrui sobre
os procedimentos a serem adotados em programas interlaboratoriais,
serd utilizado o teste de Cochran, que verifica as variancias, seguido
do teste de Grubbs, que verifica a compatibilidade de médias.

Com a decomposi¢@o das varidncias, os valores dos quadrados
médios indicam os componentes de variancia atribuiveis as diferentes
fontes de variacdo: quadrados médios dentro de niveis ou grupos -
oM, . ou seja, a variancia residual; e quadrados médios entre niveis
ou grupos - OM, ., que representa a combinagio das varidncias entre
laboratdrios, interacio amostra/laboratério (se houver) e as varidncias
dentro de laboratdrio.'>"?

A estimagdo dos componentes de varidncia, com base nos resul-
tados da andlise de varidncia, € obtida como segue:'®

Saonm = OM 0, (1
oM, —OM

s jmm — entre dentro (2)
n

A montagem formal da resolucio do problema da andlise de vari-

ancia relativa ao modelo para fator tinico € corriqueiramente apresen-

tada em literatura e, por esse motivo, nio serd aqui aprofundada.!!-1316

Na prética, para obter o processamento dos dados, usa-se a planilha

Excel ou outro software para o cdlculo dos quadrados médios. Com
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este procedimento, obtém-se os valores das variancias em condi¢des
de repetitividade (s*) e de reprodutibilidade (s®,), a saber:

2
dentro

variancia da repetitividade = s° = s

S
entre dentro

varidncia da reprodutibilidade = 5%, =s

INDICES DE REPETITIVIDADE E DE
REPRODUTIBILIDADE

Os indices r e R sdo obtidos associando-se as variancias coefi-
cientes que levam em consideracdo o grau de confianga desejado e a
forma da distribui¢do. Para uma distribuicdo normal no nivel de 95%
de confianga, o valor é igual a f 2= 1,966 =2,77 = 2,8 vélido para
a diferenca médxima permitida entre dois resultados.

A rigor, segundo a norma ISO 5725-6 os valores dos fatores f{n)
estdo em funcao do valor de (n), para um nivel de confianga relacio-
nado.'” Conforme a Tabela 1, paran =3, fin) =3,3 e paran =4, fin)
= 3,6 e assim por diante.

Tabela 1. Fator da diferenca critica - f;, | (95% de confianga) em fungdo
do nimero “n” de replicatas

n 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Jo 28 33 36 39 40 42 43 44 45 4,6 4,6
Fonte: ref. 17

Na prdtica, usa-se o valor 2,8 independente do tamanho do estudo,
para verificar a diferenga de dois resultados, pritica normalmente
adotada em trabalhos de rotina em laboratérios. Assim,

r (repé) =f(n) Sr = 2’8 Sdentra (3)
R (Reprd) = f(n) s,=2.8 (s, +5°, )" )

Compara-se a diferenca entre dois (ou mais) resultados intra-
laboratoriais com o valor de (r). Quando a diferenca absoluta entre
dois resultados ndo excede o valor da repetitividade (r), entdo os
dois resultados sdo aceitdveis e pode-se calcular a média aritmética.
Quando a diferenca absoluta entre os dois resultados excede o valor
da repetitividade (r), deve-se obter mais um resultado (caso tipico
de ensaios complexos ou demorados) ou mais dois resultados (caso
tipico de ensaios faceis ou rdpidos). Se a amplitude de 3 resultados
nao excede o Valorf(”).sy, calcula-se a média aritmética dos 3 resul-
tados; caso contrario, considera-se a mediana dos 3 resultados ou
obtém-se mais 1 resultado. Da mesma forma, se a amplitude dos 4
resultados ndo excede o valor f, s , calcula-se a média aritmética dos
4 resultados; caso contrario, considera-se a mediana.

Vale salientar que quando a diferenga absoluta excede “r’ significa
que a diferenca € considerada suspeita e recomenda-se investigar a
causa dos resultados suspeitos. Procedimento similar € conduzido para
avaliar diferencas entre dois (ou mais) resultados interlaboratoriais
com o indice da reprodutibilidade (R).

Observa-se que os indices r e R sdo dindmicos e devem ser rea-
valiados com certa frequéncia, através de nova rodada dos trabalhos
de comparac@o interlaboratorial.'

TESTE DE REJEICAO DOS VALORES DISCREPANTES -
TESTE DE COCHRAN E TESTE DE GRUBBS

O teste de Cochran, para verificagdo de variancias, € aplicado
para amostras de mesmo tamanho, ou seja, quando os laboratdrios
obtém resultados com o mesmo niimero de replicatas, o que acontece



Vol. 32, No. 8

geralmente em programas interlaboratoriais. E um teste unilateral que
verifica o maior valor, quando se relaciona a varidncia mais alta com

a soma total das variancias. max s>
-z , . , oy S.
A hipétese nula € verificada pela estatistica C = 2—2‘ sendo
S;
C denominado coeficiente de Cochrane i =1, 2, ...., k. Compara-se

o valor calculado C com os valores criticos tabelados C, em teste
de 1 ou 5% de significancia.'"!*!5 A decisdo a ser tomada segue o
seguinte critério:

- se C < C_(no nivel de significancia de 5%)aceita-se a hipétese nula
- se Cc(l%) >C> CC (5%) situagdo suspeita
-se C>C, (1%) rejeita-se a hipétese nula

Excluidos os laboratdrios pelas variancias discrepantes (se houver),
segue-se ao teste de Grubbs, que verifica discrepancia pelas médias.

O teste de Grubbs verifica preliminarmente a existéncia de um
valor andmalo em cada extremidade do conjunto. Se nesta primeira
andlise um dos dois valores for considerado discrepante, ele € exclu-
ido do conjunto e novo teste, verificando o valor seguinte em cada
extremidade do conjunto, € realizado e assim sucessivamente; caso
contrdrio, se nesta primeira andlise, ambos os valores forem aceitos
como nao discrepantes, o teste € entdo realizado verificando-se dois
outros valores em cada extremidade do conjunto. Se nesta segunda
andlise os dois resultados de uma das extremidades forem conside-
rados discrepantes, eles deverdo ser excluidos do conjunto e novo
teste, verificando os dois valores seguintes em cada extremidade do
conjunto, € realizado e assim sucessivamente.

O valor mais alto e o valor mais baixo do conjunto de resultados
sdo comparados com o valor médio x do conjunto dividido pelo desvio
padrdo s do conjunto. Considerando-se a andlise de valores x, (i =1
a n) obtém-se para o valor mais baixo, a estatistica

G, =X7% 5)
N

e, para o valor mais alto,

G, =— (6)

Os resultados para G, (i=1, 2,...n) sdo comparados com o valor
da estatistica G, para testes com nivel de significancia de 1 e 5%,
obtidos de tabelas.!*!5 Seguindo o critério:

a hipétese nula € aceita
valor € suspeito
valor considerado andmalo

-se GG, (5%)
-5e G, (1%) 2 G, 2 G, (5%)
-se G,>G_(1%)

Se a hipdtese nula € aceita, passa-se a segunda etapa do teste de
Grubbs: calcula-se a soma dos quadrados das diferengas em relagio
a sua média (SQ,) considerando todos os resultados € a soma dos
quadrados das diferencas em relagdo a nova média excluidos os
dois menores valores (SQ,,). Calcula-se a estatistica G =8Q,,/
SQ, e se resultar em valor maior do que o valor de G, tabelado para
testes de 1 e 5% de significincia, aceita-se a hipétese nula. Salienta-
se, aqui, que o critério de aceitagdo € o contrario do anterior. Se G’
for menor ou igual aos valores criticos tabelados, exclue-se o mais
baixo e repete-se o procedimento com os dois menores seguintes.
Em seguida, desconsiderando-se os dois maiores valores, repete-se
o procedimento. Considerando “p-1 e “p”, respectivamente, os dois
valores mais altos, calcula-se SQ | = a soma dos quadrados das
diferencas excluidos os dois valores mais altos. Se G = SQp-l,p /8Q,
for maior que os valores de G, tabelados (no nivel de significancia

Parametros r e R obtidos de programa interlaboratorial - como usé-los 2211

1 e 5%) a hipétese nula € aceita. Caso contrdrio, com G’ menor ou
igual aos valores criticos tabelados, exclue-se o mais alto e repete-se
o procedimento considerando os dois maiores seguintes. O critério
de aceitacdo/rejeicdo € descrito a seguir:

valor considerado an6malo
valor € suspeito
aceita-se a hipdtese nula

-se G (ouG)< G, (5%)
-5¢ G_(1%) 2 G (ou G') > G. (5%)
-se G (ou G") > G. (1%)

H4 uma recomendagio para que o nimero de valores considerados
discrepantes ndo ultrapasse de 10%.'° Acima de 15% todo o conjunto
de dados deve ser desconsiderado. Se o nimero de anomalos estiver
entre 10 a 15%, o responsével pela avaliacdo dos dados devera decidir
se continua os cdlculos com a andlise de varidncia.

OBJETIVO

Este trabalho tem o objetivo de divulgar o uso dos indices de
repetitividade e de reprodutibilidade e conscientizar os laboratdrios
dos beneficios que os mesmos podem usufruir com a participacio
em programas interlaboratoriais.

METODOLOGIA

Virios laboratdrios industriais de controle de qualidade de ma-
terial silicio metdlico grau quimico manifestaram interesse em ter
acesso a um padrdo analitico para o monitoramento da qualidade
de seus resultados. Assim, como etapa preliminar, foi planejado um
programa interlaboratorial para a determinagao dos valores de indices
re R, em estudo de precisdo de método de ensaio para a determina-
¢do de ferro total em amostras de silicio metalico. Na ocasido, doze
laboratdrios colaboraram nesse estudo, empregando a técnica da
espectrometria de absorcdo atdmica com chama, por ser a técnica
analitica mais comumente empregada. Os laboratdrios participantes
eram laboratdrios envolvidos no controle de qualidade de silicio
metdlico grau quimico, laboratérios de institutos de pesquisas e de
prestacdo de servicos. O material foi especialmente preparado para
este fim no Laboratdrio de Materiais de Referéncia Inorganicos do
Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas do Estado de Sdo Paulo S.A.,
sendo distribuidas amostras com a homogeneidade comprovada e
material com granulometria passante em peneira de abertura de malha
de 0,152 mm. Cada laboratdrio recebeu uma amostra de 50 g e efe-
tuou seis replicatas. Com os dados brutos, foram aplicados os testes
de Cochran e de Grubbs para verificar se havia valores discrepantes,
antes de iniciar o cdlculo para a andlise de variancia - fator tinico
(laboratérios) e obten¢@o dos indices r e R. Em seguida, um estudo
de caso foi ilustrado para exemplificar como aceitar ou rejeitar um
resultado analitico gerado em trabalho de rotina pds-interlaboratorial,
considerando os indices r e R obtidos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 2 mostra os resultados, expressos em % de Fe total,
obtidos por 12 laboratdrios em comparagdo interlaboratorial.

Para verificar a homocedasticidade das variancias foi aplicado o
teste de Cochran. Preliminarmente, foram calculadas as médias e as
variancias para cada conjunto de resultados dos laboratérios.

Com os resultados dos 12 laboratdrios e pelo critério de Cochran,
verificou-se que o laboratério 4 apresentava a variancia mais alta. Em
seguida, calculou-se o valor da estatistica C para o mesmo, denomi-
nando-a de C,, sendo que o valor obtido (C, =1,77.10%/41,83.10° =
0,4231) mostrou-se maior do que os valores criticos tabelados'> em
testes de 5% (C,=0,2634) e 1% (C,=0,3099). Assim, o laboratério
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4 foi excluido como laboratdrio apresentando resultados discrepantes
dos demais do conjunto. Em sequéncia, a variancia seguinte mais
alta indicada como a do laboratério 11 foi testada, usando o mesmo
critério, obtendo-se C,, = 9,19.109/2,41.10* = 0,3813. Sendo C,,
> C, (0,2810) em teste de 5% de significancia, o laboratério 11
também foi excluido. Testando o laboratério 8, verificou-se que C,
=2,83.10%/1,49.10* = 0,1899; e sendo C, menor que 0s respectivos
valores tabelados no nivel de 5% (C, = 0,3029) e 1% (C, = 0,3572)
manteve-se o laboratdrio 8. Verificadas as variancias, passou-se ao
teste de Grubbs, para verificagdo de compatibilidade de médias,
classificando os laboratérios por ordem crescente de seus valores. E
usando as Equagdes 5 e 6, com x =(.28246, x,=0.2467, x = 0.3067
e s=0,016768 obteve-se G,=2,1326 ¢ G, = 1,4456, ambos menores
que os valores criticos tabelados®, G, (5%) =2,290e G, (1%) =2,482.
Com a hipétese nula aceita, a segunda etapa do teste de Grubbs foi
aplicada, testando os dois maiores e os dois menores resultados.

Tabela 2. Resultados, em % Fe total, obtidos em programa inter-
boratorial

lab replicatas média varidncia
0,270 0,280 0,280 0,270 0,280 0,280 0,2766 0,0000267
0,301 0,300 0,302 0,304 0,304 0,301 0,3020 0,0000028
0,285 0,288 0,295 0,282 0,290 0,288 0,2880 0,0000196
0,292 0,279 0,287 0,316 0,281 0,291 0,2910 0,0001772
0,276 0,270 0,281 0,270 0,280 0,277 0,2757 0,0000227
0,282 0,284 0,285 0,287 0,286 0,285 0,2848 0,0000030
0,277 0,279 0,280 0,273 0,278 0,280 0,2778 0,0000070
0,246 0,256 0,249 0,241 0,245 0,243 0,2467 0,0000283
0,280 0,278 0,284 0,281 0,275 0,277 0,2792 0,0000102
0,300 0,307 0,311 0,309 0,307 0,306 0,3067 0,0000139
0,301 0,290 0,284 0,308 0,293 0,284 0,2933 0,0000919
0,272 0,277 0,269 0,270 0,278 0,270 0,2727 0,0000151

Xs? 0,0004183

NeREe RN e Y R

—_ = =
No= O

Excluindo os dois menores, a média resultou em 0,28815 e sem
os dois maiores, a média foi de 0,27699. Com SQ, = 0,80037, SQ, ,
= 0,66514 e SQ, , = 0,61510, obteve-se G'= 0,66514/0,80037 =
0,8310 e G" = 0,61510/0,80037 = 0,7685. Sendo G, (5%) = 0,1864
e G,(1%) = 0,1150, concluiu-se que G e G" atendem o critério para
aceitagdo das médias.

Como resultado final, apds a aplicacdo dos testes de Cochran e de
Grubbs, considerou-se a exclusdo dos resultados dos laboratérios 4
e 11. Dois laboratdrios excluidos do total de 12 representam 17% de
discrepantes, o que ndo € desejdvel, conforme recomendagao citada
anteriormente. A rigor, novo experimento deveria ser conduzido para
a obtencdo dos indices desejados. Porém, foi decidido continuar
com a andlise de variancia, calculando-se valores preliminares que
servirdo de indicadores para avaliar o desempenho dos laboratdrios
envolvidos em rodadas posteriores. Sendo assim, procedeu-se a
andlise de variancia.

A Tabela 3 apresenta o resumo da andlise de varidncia - fator
unico indicando a decomposig¢ao da variancia total representada pelo
conjunto dos dados de 10 laboratdrios.

A variancia total devido aos 10 laboratérios compreende a
soma das varidncias devido a varidncia dentro dos respectivos
laboratdrios e a combinagdo das variancias devido a laboratérios
e interaciio amostra/laboratérios. Usando as Equacdes 2, 3 e 4 e
considerando que:

Quim. Nova

QM, = variancia total = 0,001648; s*

e COTTESPONdendo a
entro

oM, ~=149x10%es? . correspondendo a varidncia entre labo-
ratérios e interagdo amostra/laboratério foram calculados os valores

para os indices de repé (r) e Repro (R).

,_0,001648 —0,0000149
entre
6

=0,00027218

r (repé) = 2,8 /1,49x10”° = 0,011

R (reprd) = 2,8 4/0,0000149 +0,00027218 = 0,047

O valor da Reprd inclui, em seu célculo, o valor da repé. Portanto,
Repro € necessariamente maior que repé. Observa-se que, para a ob-
tengdo de valores mais baixos, € necessdrio reduzir as variabilidades
dentro de laboratdrios, bem como € desejdvel uma harmonizagao dos
procedimentos tal que as variabilidades entre laboratérios (devido
a diferentes equipamentos, recursos humanos e meio ambientes)
possam ser minimizadas.

Tabela 3. Resumo da andlise de variancia - fator tnico (laboratérios)
excluidos os resultados dos laboratérios 4 ¢ 11

Fontes de Soma de Graus de Quadrados
Variacdo Quadrados liberdade Médios
entre lab 0.014834 9 0.001648
dentro lab 0.000745 50 1.49E-05
Total 0.015579 59

Em seguida sdo apresentados trés casos de aplicagdo dos indices
de repetitividade (r = 0,011) e de reprodutibilidade (R = 0,047),
relacionando-os a precisdo de resultados de medicdes em atividade
de rotina para o controle interno da qualidade (situagdo pds-programa
interlaboratorial):

CASO 1: um laboratério obtém 2 replicatas: 0,273 e 0,279%; a
diferenca de 0,006% entre as duas replicatas € aceitavel, pois r=0,011;
portanto os dois resultados sdo validos.

CASO 2: um laboratério obtém 2 replicatas: 0,299 e 0,316%; a
diferenca de 0,017% entre as duas replicatas € inaceitdvel (r=0,011);
um dos valores deve ser rejeitado.

CASO 3: dois laboratérios: um laboratério obtém 0,269% e o
outro 0,299%; a diferenca de 0,030% entre os dois resultados € menor
que o valor de R (0,047); portanto, os dois valores sdo aceitos.

Os valores obtidos para r e R, no estudo de caso, indicam que
eles sdo abertos, tolerando variagdes em faixa ampla de valores. O
resultado final sugere uma incerteza apreciavel. No exemplo, apés a
exclusdo de 2 dos 12 laboratérios participantes, foram considerados
10 laboratdrios, 1 amostra e 6 replicatas, ou seja, [(10 x 1 x 6) — 1]
varidveis independentes ou 59 graus de liberdade, valor bastante
elevado, para um programa ainda simples. Valores elevados de r e
R indicam existéncia de problemas. E metrologicamente desejavel
obter indices mais fechados, reduzindo-se os valores de repé e Repro.
Para isso, € necessario envidar esforcos para reduzir as variabilidades
dentro dos laboratdrios. No entanto, apesar de abertos, podem ser
inicialmente utilizados como indicadores para, em etapa posterior,
obter a reducdo dos mesmos. A diminuicio desses valores indica
melhoria na qualidade das medicdes.

O diagrama de causa e efeito ou diagrama de Ishikawa, também
conhecido como espinha de peixe, ¢ uma ferramenta que permite
estruturar hierarquicamente as causas de determinado problema e au-
xiliar que as acOes corretivas sejam tomadas.'® Sua aplica¢do € muito
recomendada para identificar problemas em processos de medicao.
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Laboratdrios que efetivamente podem fazer uso, na rotina, dos
indices de repé e Reprd, sdo apenas os participantes do programa
interlaboratorial planejado para esse fim. Outros laboratérios podem
recorrer a esses indices como valores informativos.

Laboratdrios participantes de programas interlaboratoriais devem
ser atuantes na drea e os ensaios de interesse devem fazer parte de
sua rotina de trabalho. E recomendével que haja uma participagdo
constante dos mesmos laboratérios inscritos no programa, a fim de que
possa ser alcangado um alto grau de conscientizacdo e de disciplina
nas atividades. Os beneficios advindos dos esfor¢os, que grupos de
laboratdrios se propdem a dedicar em conjunto, favorecem o trabalho
para o estabelecimento de normas técnicas (para métodos de ensaios
e especificacdes), o aprimoramento da qualidade laboratorial e até
a reducgdo de custos de calibra¢do de instrumentos, apontando a
necessidade de ajustes e/ou manutengao.

CONCLUSAO

Valores de repé e Reprd tém ampla aplicacio metroldgica e
industrial, especialmente no esclarecimento de controvérsias, tipo
fornecedor-usudrio, ou seja, dois laboratérios. Esses dois laboraté-
rios podem ser da mesma organizac¢do ou de empresas diferentes.
Participando de programas interlaboratoriais e utilizando os indices
de repé e de Repro, os laboratérios usufruem de um mecanismo para
garantir a estabilidade de seus processos de medigao.

O procedimento para a obtengdo desses indices € bastante simples.
Nao requer cdlculos complicados. As ferramentas de andlise de dados
encontradas no software do Excel sdo faceis de usar e suficientes para
os cdlculos propostos. Experimentos desse tipo podem ser adotados
por empresas que precisam manter sob controle a qualidade analitica
de seus vdrios laboratdrios sediados em regides distantes entre si.

E importante lembrar que os valores de r e R sdo multiplos de
desvio padrdo especificos, sendo assim associados a precisdo. Nao
estdo associados a exatiddo e, portanto, ndo sdo suficientes para
garantir a rastreabilidade dos resultados de medigao.

Para o calculo de r e R supde-se que entre as variabilidades dos
laboratérios existam somente diferencas muito pequenas. Experién-
cias, entretanto, mostram que este nem sempre € o caso, de modo
que um teste estatistico deve ser incluido para confirmar a validade
desta suposi¢ao.
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