CENTRO TECNOLOGICO DE POLIMEROS
PROGRAMA DE COMPARA(;AO INTERLABORATORIAL

Ensaios em Elastbmeros

METODOLOGIA DO PROGRAMA
1 INTRODUCAO (Histérico)

O Programa de Ensaios de Proficiéncia(PEP) por @oaggao Interlaboratorial do SENAI-
CETEPO estd fundamentado na estatistica compardiist®8 modelo baseia-se no principio da
reprodutibilidade ou seja, a concordancia de umdidae para uma dada propriedade, entre dois ou
mais participantes. Em estatistica comparativéizatse como valor de consenso a grande média. A
grande média €, geralmente, a média aritméticaiednsdtados derivados de todos os participantes para
uma dada amostra. O SENAI-CETEPO utiliza a médipatticipante, a grande média e a variacdo da
grande média para determinar o quanto o resultadond participante se aproxima do valor de
consenso. Esta andlise do desvio para uma daddrard@asm passo preliminar importante para julgar
0 desempenho de um participante, mas néo é tudesSalores de duas ou mais amostras sao
analisados simultaneamente, podem-se obter oudrectusdes sobre a repetitividade e a consisténcia
dos ensaios de um participante em um determinate. te

A base estatistica proposta para o programa ibted#orial em pauta consiste na analise de
variancia de dados experimentais obtidos por difege participantesobre diferentes tipos de
materiais, com a utilizac&do de valoresk de consisténcia estatistica como critério parzbatguicao
de médias e desvios-padrbes participantes forardbalpilidade de 95% e 98% e um grafico
simultaneo de posicionamento dos diversos tiposndteriais, de cada participante, em relacdo a
média (desvio padrédo zero) e em termos de desd@pao que resulta na Carta de Proficiéncia.

Esta Carta, dotada ainda de limites interno e eatele variacdo (respectivamente, de 95% e
99,8%), permite ao participante do programa umadaap clara visualizacdo de sua capacitacédo
(performance) em avaliar ou certificar o materatado.

Utilizam-se de trés tipos de materiais, para cdbda a faixa de medicdo (Exemplo: ensaio de
Dureza Shore A, material A: 40 Shore A, materiabB:Shore A e material C: 80 Shore A).

Outros aspectos relevantes séo a inclusdo de paodnde repetitividade e reprodutibilidade que
indicam os erros dentro do laboratorio participanéstre os participantes.

Este método inovador satisfaz todas as recomenslagdensamente relacionadas por normas
como: ILAC-G13, ABNT ISO/IEC 17043 e ASTM D 4483.
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2 DEMONSTRACAO

Para exemplificar o funcionamento da metodologapgpsta, foram tratados os resultados de um
teste obtido para uma simulagcdo de um programa rdicipncia em ensaios por comparagao
interlaboratorial, com onze participantes, cadd fpr@ndo duas medi¢cdes para cada material.

Os patrticipantes recebem como resultados da cog@mraterlaboratorial os valores de média
individual, da grande média, repetitividade, reptddlidade e desvios-padrdo de repetitividade e
reprodutibilidade.

O grafico resultante destes valores apresentaixnoYe os valores de desvio-padrdo em relacao
a uma meédia zero e, no eixo X, 0S respectivos giaatites, 0 que permite aos participantes
visualizarem diretamente sua posicdo em relacdodanmis. As linhas internas correspondem ao
limite de 95% e as externas, ao limite de 99,8%nthrvalo de confianca.

Carta de Proficiéncia
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Figura 1: Gréfico do desvio-padrdo dos participants em relagdo a média (desvio-padrao zero)

3 COORDENACAO / PARTICIPACAO

O Programa Interlaboratorial € coordenado pelo iGehecnologico de Polimeros SENAI -
CETEPO. Sendo de responsabilidade da coordenacao:

» Contatar os participantes para inscricdo no prograwerificar os ensaios de interesse;

» Definir os ensaios, considerando a inscricdo dascgentes;

» |dentificar os participantes através de cédigos;

* Receber e analisar os resultados;

» Emitir relatérios e certificados aos participantes;

* Auxiliar os participantes com desempenho insatisiat ou que desejam melhorar seu
desempenho.

Qualquer participante interessado em avaliar eificart seus servicos de medicdo pode
participar do programa. Nao ha limitacdo algumantuao numero de participantes.
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4  AMOSTRAS

As amostras a serem testadas serdo fornecidas SEENAI-CETEPO, apds avaliagcdo da
homogeneidade e garantia da estabilidade.

Em conjunto com as amostras, o participante reaabeocumentacao (boletos...) e a carta geral
gue contém o codigo do participante e senha desaas Software-PEP-CETEPO-Borracha para
insercao dos resultados dos ensaios.

A produgdo das amostras pode ser eventualmenteordudiada. Quando ocorre uma

subcontratacdo, ela é estabelecida com um subtaddracompetente e o SENAI-CETEPO é
responsavel por esta contracao.

5 ENSAIOS

5.1 Lista de ensaios/ metodologia

Os interessados em participar do programa devesnigear os testes dos quais tenham interesse
de participar, conforme a ficha de inscri¢ao.

A realizacdo dos ensaios esta sujeita a um numdrdente de inscricbes para garantir a
validade dos resultados.

5.2 Numero e frequéncia das determinacdes

Deverao ser efetuadas as medidas nas amostrae A7 Bonforme as orientacbes descritas no
Software-PEP-CETEPO-Borracha para cada ensaio.

5.3 Expressao dos Resultados

Os resultados serdo registrados no Software-PEREEB1Borracha através das planilhas dos
ensaios selecionadas. O Software serd encaminltad® mpail a cada participante ou 0 mesmo pode
fazer o download emtp://www.cetepo.rs.senai.br/software-pep-cetepo-borracha.xls

E importante responder todos os itens solicitados.

O Software deve ser enviado por e-mail ao SENAI-EED, devidamente preenchido, até o
prazo limite indicado na Ficha de Inscricdo. Osiltados que forem enviados apds o0 prazo, ndo terdo
seus dados incluidos na analise, bem como ressla&addados erroneamente nao serdo substituidos.

6 RELATORIO FINAL

Os participantes receberdo um relatério com todosdados, onde cada participante sera
identificado por um cédigo individual, o que garmatconfidencialidade dos resultados.

A andlise dos resultados e o envio do RelatérialFSeréo efetuados pelo SENAI-CETEPO em
data prevista divulgado na Ficha de Inscricdo. Queal alteracdo no cronograma sera informada aos
participantes.

Os dados fornecidos no Relatério Final serdo dpdoparametros individuais: a média de cada
participante e o desvio padrao gerado pelos sdosegaoriginais. Assim como parametros entre 0s
participantes: representados pela grande meédiatitrejdlade, reprodutibilidade e desvios-padrdo de
repetitividade e reprodutibilidade, que sdo geramwss a substituicdo de médias e desvios padrdes
extremos dos participantes detectados pelos inditteos h e k.
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Em relacéo a interpretacdo dos resultados constaetde relatério, a apresentacédo grafica dos
resultados é bastante clara, j& que informa dedatineta 0 desempenho do teste e do participante e
permite a comparacdo com o desempenho dos dennaispaates.

No exemplo da figura 1, através da carta de péofaa, a exatiddo dos participantes €
satisfatoria, com excecao dos participantes P8eHATL.

O participanteP8 apresenta para o material C um posicionamento gréximo da linha de
meédia zero. Para os materiais A e B, 0s posiciontoedangenciam o limite superior de 95%, por
dentro e por fora respectivamente. Podendo signiéoro sistematico para mais.

O participanteP10 apresenta para o material A abaixo do limiterior de 99,8%, material B
acima do limite superior de 95%. Para o materiab Byosicionamento € praticamente central. Isto
pode significar que estas medidas estdo completardescontroladas (erro aleatério), geradas por um
defeito no equipamento, ou que o aparelho estaderajuste (necessita calibracdo e ajuste) para
menos em relacdo a medidas mais baixas, e para&amiselagdo a medidas mais altas.

O participantd®11, com todas as posi¢cdes abaixo da linha cedéalpnstrando erro sistematico
para menos, e esta se acentua para medidas maais alt

Com este exemplo verifica-se a importancia da ayat de todo o intervalo da variacdo da
propriedade, como recomenda o método o ASTM D 44@RBros métodos estatisticos como os da
elipse de confianca tem a desvantagem de avaligr materiais com valores muito préximos
(verificando apenas um ponto de toda a faixa dagaej

Os participantegue ficam fora do limite de 95%, mas dentro dotkndie 99,8%, sdo marcados

com o simbolo asteriscd)(na tabela. Os participantes que ficam fora datdinde 99,8%, s&o
marcados com a letda
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7 HISTORICO DE DESEMPENHO

Cada participante recebe o Historico de Desempémtioidual. Este histérico é mais uma
ferramenta para avaliarem os seus resultados thdilmente nas ultimas 4 rodadas. Através da
analise do gréfico, o participante pode facilmesseializar o seu desempenho. Quanto mais proximo
for o valor encontrado para cada amostra da grametia (nUmero de desvio-padrdo igual a zero)
melhor o seu desempenho.

P | J U, . CENTRO TECNOLOGICO DE POLIMEROS SENAI

Programa de Comparacgao Interlaboratorial

HISTORICO DE DESEMPENHO INDIVIDUAL

207 Rodada. do Interlaboratorial de Elastémeros
Empresa: SENAI - CETEPO - RS - Centro Tecnolégico de Polimeros

Ensaio: Dureza Shore A - ASTM D 2240 - Leitura em 1 segundo

Informamos que seu codigo no programa interlaboratorial do CETEPO é: P046
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i i Média Individual Grande Media Desvio Padrao da _ 4 | N2de Participantes
%) (%) Grande Média {Sn.) | OPServagae no Ensaio
A 41,2 41,8 1,287
17 E 59,1 58,7 2215 44
C 85,8 g4,6 2189
A 40,9 40,7 1,340
18 E 57,2 57,3 1,678 41
o] 5,4 £4.6 1,645
A 38,2 39,3 1,392
12 E 8.1 58,6 1,600 44
o] 3.2 22,6 1,432
A 39,1 28,6 1,467
20 BE 59,1 58,2 1,460 44
o] 82,7 80,7 1,464

onde 1 - (") Resuftados fora do limite de 85% e (X] Resultados fora do limite de 82,8%
Andlise do desempenho
Quanto mais proxima a media individual - x ,, do participante estiver da grande media - X ,, (DF = 0 no gréfico),
mefthor & a performance do mesme.

Possiveis fontes de erro para resultados fora do intervalo de confianca de 95%:

* As condicbes ambientais do ensaio * Treinamento dos operaclores
* A obediéncia aos aspectos da norma * A calibragdo dos equipamentos
* Erros de calculo.

Periodo de Realizagdo da Rodada: 19/10/2010 a 12/11/2010

Data de Emissdo: 03/12/2010
Em caso de dividas ou de maiores esclarecimentos contatar com a coordenagio do programa.

il e 1, &N ‘\
. s

Yiviane Meyer Hammel Lovison Genilson IEIe Souza Pacheco
Diretora do SENAI-CETEPO Coordenador do Programa

CRQ 5°Regifo 0520076

Centro Tecnologico de Polimeros SENAI
Av, Presidenta Jodo Goulart, 682 — CEP 23030-090 — S0 Leopelde — RS —Brasil
Fonefax; (31) 3589:4100 = Home Page: httpi//www cetepo.rs. senaibr = e-mail; pep.cetepo@rs.senai.br
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Figura 2: Grafico e tabela do Historico de Desempdm nas ultimas 04 rodadas do PEP.
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8 CERTIFICADO DE PARTICIPACAO E O CERTIFICADO DE PROF ICIENCIA

O Programa de Ensaios de Proficiéncia por Comparbérlaboratorial do SENAI-CETEPO
fornece ainda aos participantes Certificado dedfaatao e o Certificado de Proficiéncia.

8.1 Certificado de Participacéo

O Certificado de Participacéo € fornecido ao folalcada rodada a todos os participantes. Neste
certificado séo indicados todos os ensaios queard#orio/empresa participou independentemente do
seu desempenho na rodada.

PEP 0001

| O SENAI-CETEFO & Encaios de &ncia (PEP) por Comparags aeraditado pala Cgera/Inmatrs do acords com a ILAC G13, soh & nimare PEP 0001

N2 do certlflcado: 1389/11

Certificado de Participagéo
na 22¢ Rodada do Programa de Ensaios de Proficiéncia (PEP) por Comparagéo Interlaboratorial para Ensaios em Elastémeros

Realizada dle 25/10/2011 a 25/11/2011

SENAI - CETEPO - RS - Centro Tecnolégico de Polimeros

Av Presidente Jodo Goulart, n°882 - Morro do Espelho - S3o Leopoldo - RS - Brasil

Nos saguintss ensaios

- Dureza Shore A - ASTM D 2240 - Leitura em 1 segundo

- Dureza micro IRHD - ASTM D 1415

- Dureza IRHD - ASTM D 1415

- Resisténcia 4 Tra¢do - ASTM D 412 - Corpo de Prova Tipo C

- Resisténcia ao Rasgamento - ASTM D 624 - Corpe de Prova Tipe C

- Densidade - ASTM D 297 - Método Hidrostatico

- Resisténcia & Abrasdo - DIN ISO 4649

- Viscosidade Mooney - ASTM D 1646

- Curva Reométrica MDR - ASTM D 5289

- Deformacio Permanente 2 Compressio Sob Deformagdo Constante - ASTM D 385 - Método B
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Viviane Meyer Hammel Lovison
Sio Leopoldo, 09/12/201 1 Diratora do SENAKCETERO

Centro Tecnolégico de Polimeros SENAI-CETEPO

Av. Presidente Jodo Goulart i 682, CEP 83030-090, 530 Leopeldo - RS - Brasil
e-mall: pepcelepo@rs senaibr  Homepage: http: /i cetepo.rs. senai br

Figura 3: Certificado de Participacao
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8.2 Certificado de Proficiéncia

O Certificado de Proficiente é fornecido anualmesdenente aos laboratérios/empresas que
participaram nas duas rodadas do corrente anoe Nestificado sdo listados os ensaios em que o
participante apresentou, nas duas rodadas anwais, resultados dentro do limite de 95% de
confianca. Para participantes com mais de um eongp#o inscrito no mesmo ensaio, o certificado de

proficiéncia apresenta o codigo dos equipamentas apresentaram desempenho satisfatorio nas
rodadas.

PEP 0001

| O SEMAI-CETEPO é Provedor de Ensaios de Proficiéncia (PEP) por G & i i pela G 0 de acordo com a ILAC Gi13, sob o nimero PEP 0001

N2 do certificado: 1389/11

Certificado de Proficiéncia
Certificamos que :

SENAI - CETEPO - RS - Centro Tecnolégico de Polimeros

Av Presidente Jodo Goulart, n° 682 - Morro do Espelho - S4o Leopoldo - RS - Brasil

apresentou seus resultados dentro dos limites do nivel de confianca de 95%, sendo considerado proficiente nos ensaios abaixo relacionados

na 212 e 22° Rodada do Programa de Ensaios de Proficiéncia (PEP) por G éo Interlal ial realizadas no ano de 2011:

- Dureza Shore A - ASTM D 2240 - Leitura em 1 segundo

- Resisténcia a Tragdo - ASTM D 412 - Corpo de Praova Tipo C

- Resisténcia ao Rasgamento - ASTM D 624 - Corpo de Prova Tipo C

- Densidade - ASTM D 297 - Método Hidrostatico

- Resisténcia a Abraséo - DIN ISO 4649

- Viscosidade Mooney - ASTM D 1646

- Curva Reométrica MDR - ASTM D 5289

- Deformagdo Permanente & Compressdo Sob Deformagéio Constante - ASTM D 395 - Método B
- Dureza micro IRHD - ASTM D 1415

- Dureza IRHD - ASTM D 1415
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Yiviane Meyer Hammel Lovison

Séo Leopokdo, 09/12/2011 Direiora do SENAL.CETERO

Centro Tecnolégico de Polimeros SENAI-CETEPO
A, Presiderte Jodo Goulart 652, GEP 23030-090, 520 Leopoido - RS - Brasil
emall pepcetepo@rs.senaibr  Homepage: hitp:lwww cstepo rs.senal br

Figura 4: Certificado de Proficiéncia
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