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RESUMO

Os Ensaios de Proficiéncias (EPs) sdo mundialmente conhecidos na area da metrologia
como a ferramenta mais completa para a verificacdo da qualidade e confiabilidade das
medidas de uma mesma caracteristica de qualidade por diferentes participantes. As
normas ISO 13528 e ASTM E691 descrevem as metodologias estatisticas mais utilizadas
nos EPs. Entretanto, ndo ha obrigatoriedade de escolha de qualquer uma delas, dando a
ambas o mesmo valor na avaliagdo de um participante envolvido no estudo de EP.
Trabalhos apresentando estudos comparativos dos procedimentos estatisticos presentes
nas normas ISO e ASTM sdo escassos na literatura. Neste contexto, este trabalho
descreve detalhadamente metodologias estatisticas utilizadas em ambas as normas,
bem como apresenta um estudo comparativo da ISO e ASTM a partir da analise de 27
estudos de casos envolvendo EPs.

Palavras-chave: Ensaios de Proficiéncia. ISO 13528. ASTM E691. Média Robusta.
Desvio Padrao Robusto.



ABSTRACT

Proficiency Testing (PTs) are known worldwide in the field of metrology as the most
complete tool for verifying the quality and reliability of measurements of the same quality
characteristic by different participants (industries). 1SO 13528 and ASTM E691 describe
the statistical methodologies most commonly used in PTs. However, there is no obligation
to choose any of them, that is, both have the same value in the certification of a
participant involved in the PT study. Studies presenting comparative studies of the
statistical procedures present in the ISO and ASTM standards are scarce in the literature.
In this context, this work describes in detail the statistical methodologies used in both
standards, as well as presents a comparative study of ISO and ASTM trought the analysis
of 27 case studies involving PTs.

Keywords: Proficiency Testing. ISO 13528. ASTM E691. Robust Mean. Robust Standard
Desviation.
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1. INTRODUCAO

Desde o inicio da humanidade existiu a necessidade da realizagdo de medigdes,
como por exemplo nas piramides egipcias, construgdes gregas e romanas, até chegar na
atualidade. Em todos esses casos, sempre estavam presentes sistemas de medidas
compativeis com sua época. Logo o homem percebeu que ndo era necessario somente
medir, mas que suas medidas deveriam coincidir com as dos outros homens. Para
verificar a diferenga entre medi¢coes realizadas por diferentes pessoas, empresas,
laboratérios, equipamentos e/ou outras fontes, utiliza-se as comparagdes
interlaboratoriais. Entende-se por Comparagao Interlaboratorial a organizagéo, realizagao
e avaliagado de medigdes ou ensaios nos mesmos ou em itens similares por dois ou mais
laboratérios, de acordo com as condigbes predeterminadas (ABNT NBR ISO/IEC 17043,
2011). As comparacgdes interlaboratoriais com a inclusdo da etapa de avaliacédo de
desempenho dos participantes sdo chamadas de Ensaios de Proficiéncia (EP). Os EPs
avaliam o desempenho do participante contra critérios preestabelecidos por meio de
comparagoes interlaboratorias (ABNT NBR ISO/IEC 17043, 2011).

No inicio da década de 80 com o acontecimento da globalizagdo mundial
(processo de interagao entre as nagdes, proporcionado pelos progressos dos meios de
transportes e telecomunicagdes), uma medida realizada na China por exemplo, deveria
ser compativel com uma medida semelhante realizada nos USA, por este motivo os
principais Institutos Nacionais de Metrologias (USA, Inglaterra, Alemanha, Japéo,
Austrdlia, etc...) iniciaram um forte processo de reconhecimento mutuo através da
utilizagdo de EPs. No Brasil, a globalizagdo iniciou fortemente nos anos 90, quando o
INMETRO" comeca um importante trabalho de quebra de barreira técnicas para
possibilitar a entrada dos produtos nacionais em outros paises, através do
reconhecimento por parte destes, de que as medidas realizadas no Brasil eram
compativeis com as realizadas pelos mesmos. O reconhecimento das medidas nacionais
requereu por parte do INMETRO a exigéncia que sua rede de laboratorios acreditados
participasse obrigatoriamente e periodicamente de EPs. Historicamente o primeiro setor

de forma compulséria a realizar comparacgoes interlaboratoriais foram os laboratérios de

" INMETRO: Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia
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medicina (THOLEN, 2004).

Os requisitos para a realizagdo de um EP estdo definidos na norma ABNT NBR
ISO/IEC 17043 “Avalicao de Conformidade - Requisitos gerais para ensaios de
proficiéncia”. A mesma requisita que devem ser utilizadas técnicas estatisticas para
analise dos resultados dos participantes, porém nao define um método/norma especifico.
Dessa forma, os provedores, entidades que organizam os EPs, utilizam técnicas
estatisticas variadas que apresentam resultados diferentes. Para tal, as normas mais
utilizadas séo:

o |SO? 13528 Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory

comparison

e ASTM?® E691 Standard Practice for Conducting an Interlaboratory Study to

Determine the Precision of a Test Method.

Este trabalho tem como objetivos descrever de maneira detalhada as
metodologias estatisticas utilizadas nas normas ISO 13528 e ASTM EG691, bem como
apresenta um estudo comparativo de ambas as normas a partir de estudos de casos

contendo dados de participantes de EP.

O trabalho de concluséo esta organizado em suas sec¢des da seguinte forma: A
secao 2 apresenta uma revisdo das Normas ISO 13528 e ASTM E691 é apresentada
com foco no detalhamento da metodologia estatistica empregada para realizagdo do
estudo de EP. A secédo 3 apresenta a metodologia aplicada no presente trabalho. A
secao 4 apresenta analise dos estudos de casos apresentados através da metodologia

descrita na anterior. A secao 6 apresenta as conclusdes.

218S0: International Organization for Standardization
3 ASTM: American Society for Testing and Materials
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esta secdo inicialmente descreve a estrutura para execugdo de um ensaio de
proficiéncia. Na sequéncia, as duas principais normas para analise estatistica de ensaios
de proficiéncia (as normas ISO 13528 e ASTM E691) sdo apresentadas com foco no

detalhamento da metodologia estatistica empregada.

2.1. Estrutura de um Ensaio de Proficiéncia (EP)

O objetivo principal de um EP é a avaliacdo de desempenho dos participantes,
para isso todas as etapas que influenciam nesta avaliagdo devem ser planejadas e
cuidadosamente executadas. O EP é organizado por um érgao chamado “Provedor do
Ensaio de Proficiéncia”, que é o responsavel por todas as etapas de execucgéo do EP. O
provedor do EP deve atender aos requisitos da norma ABNT NBR ISO/IEC 17043
“Avaliagdo da conformidade — Requisitos gerais para ensaios de proficiéncia”, a mesma
apresenta todas as etapas que devem ser controladas e executadas de modo a garantir

a qualidade e confiabilidade de um EP.

As principais etapas executadas pelo provedor e seus participantes para a
realizagcado de um EP sao as seguintes:
- Planejamento: o provedor planeja as etapas que influenciam na qualidade do EP, onde
sdo definidos o cronograma, as medi¢cdes e as amostras incluidas no EP.
- Divulgacgao: o provedor realiza a divulgacéo do EP, onde s&o informadas as medigdes
incluidas, o cronograma, os critérios e custo para participagao do EP.
- Inscricdo dos participantes: o provedor realiza a listagem dos participantes em cada
medic¢ao incluida no EP.
- Preparacao das amostras: o provedor prepara as amostras de acordo com as medigdes
incluidas no EP e o numero de participantes inscritos.
- Homogeneidade das amostras: o provedor realiza as medi¢cdes e anadlise estatisticas
nas amostras a serem utilizadas no EP, para verificar se as mesmas sdo homogéneas de

modo que nao influenciem significativamente nos resultados dos participantes.
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- Envio das Amostras: o provedor embala adequadamente as amostras e as envia todos
os participantes do EP.

- Recebimento das amostras: o participante verifica se as amostras estdo em condigdes
adequadas para a realizagado das medigdes do EP.

- Realizagdo das medigbes: o participante realiza as medigdes nas amostras enviadas,
seguindo um método de medigao pré-definido.

- Envio dos resultados: apos a realizacdo dos ensaios o participante deve enviar ao
provedor os resultados de suas medi¢cdes nas amostras no EP.

- Recebimento dos resultados: a provedor recebe os resultados das medigdes dos
participantes.

- Tabulagdo dos resultados: o provedor organiza os resultados das medi¢cbes dos
participantes do EP conforme Tabela 1.

- Analise estatistica dos resultados: o provedor realiza a analise estatistica dos
resultados dos ensaios enviados pelos participantes, conforme alguma norma de
referéncia (ISO 13528, ASTM E691, etc...).

- Emissao do Relatério Final: o provedor emite o Relatério Final com os resultados das
medicdes e a avalicdo de desempenho de cada participante no EP.

- Envio do Relatério Final: o provedor envia o Relatério Final a todos participantes do EP.
- Recebimento do Relatdrio Final: o participante recebe o Relatério Final do EP.

- Analise do Relatorio Final: o participante realiza a analise critica dos resultados de suas
medi¢oes e de sua avalicdo de desempenho no EP.

O fluxograma basico para execugcédo de um EP atendendo aos requisitos da ABNT
NBR ISO/IEC 17043 é apresentado na figura 1.



16

Planejamento do EP

Provedor \

Recebimento dos resultados

Tabulagao dos resultados

: = Preparagao das
Divul
HEteat Amostras
Analise estatistica dos
resultados
Inscricao dos Homogeneidade das
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Emissao do Relatério Final

Envio das amostras Envio do Relatério Final

Participantes \

Recebimento das amostras

Recebimento do Relatério Final

Realizagdo das medigdes

Analise do Relatério Final

.

Envio dos resultados

/

Figura 1 — Fluxograma basico para execucado de um Ensaio de Proficiéncia

O modelo matematico basico de um EP implica que valor verdadeiro da medida
(u) pode ser estimado a partir dos resultados dos participantes remanescentes apos a
andlise prévia de medidas discrepantes. Consideramos as observagdes Xx,; possuindo
distribuigdo Normal com média u e variancia o2, isto &, x,;~N(u,c?). Decorre entéo
que &;~N (0, 02). Assim a média x; dos resultados do participante seria uma estimativa

aproximada do valor verdadeiro da medigdo. Quando Xx; possui valores discrepantes

(“outlier”), cada uma das metodologias para estudos de EP possuem critérios proprios
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para obter um valor de consenso mais confiavel para a avaliagdo de desempenho

subsequente das amostras (WONG, 2018).

Considerando um grupo de p participantes de uma EP, onde cada um gera n

medi¢cdes da caracteristica de qualidade de interesse. O modelo matematico basico de

um EP é apresentado abaixo:

Xpi =W+ B + g,parai=1,..,p

onde: x,; é a r-ésima medic¢éo do i-ésimo participante,

U é o valor “verdadeiro” da medida,

B; é o componente de tendéncia do i-ésimo participante,

&; € o erro de medicao do i-ésimo participante,

n é o numero de repeticdes realizadas por cada participante.

(1)

A Tabela 1 apresenta a estrutura genérica das medigcbes enviadas pelos

participantes.

Valores discrepantes (“outlier”) € a observagdo em um conjunto de dados que

parece incompativel com o restante conjunto de dados (ABNT NBR ISO/IEC 17043,

2011).
Tabela 1 - Modelo de Tabela para registro dos resultados dos participantes
. Participantes
Repeticoes 1 ;
l p

1 X11 X1i X1p
r Xr1 Xri Xrp
n Xn1 Xni xnp

Média (X) X1 X Xp
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A partir das médias x; de cada participante, obtém-se uma estimativa do valor
“verdadeiro” 4 da medida através da grande média dos participantes, a qual denotamos
por X. Também sdo computados para o estudo uma medida de desvio padrdo amostral

(s) das medigbes, a qual é considerada para estimar o.

A metodologias ISO e ASTM que serdo descritas utilizam as estatisticas

apresentadas acima, porém de diferenciam em varios aspectos, utilizando diferentes
procedimentos para o calculo das estimativas de i e de g, para deteccdo de outliers e

para construcio de regras para comparagao dos resultados dos participantes.

3.2. Norma ISO 13528

A norma internacional ISO 13528 “’Statistical methods for use in proficiency testing
by interlaboratory comparisons” € um documento de referéncia importante para
provedores de EPs, que fornece orientagcdo sobre o uso de métodos estatisticos para
EPs.

A primeira edigdo da ISO 13528 foi publicada em 2005 como um complemento ao
entdo ISO/IEC Guide 43- Parte 1:1997 “Proficiency testing by interlaboratory
comparisons — Part 1. Development and operation of proficiency testing schemes”’,
norma que define os requisitos para organizagao de EPs. Em 2010, a ISO/IEC 17043 foi
publicada para substituir as partes | e Il do ISO/IEC Guide 43:1997, que atualizou os
principios para a operagdo de EPs. A segunda e ultima edicdo da ISO 13528 de
setembro de 2015 apds uma revisdo técnica da versdo anterior, bem como para
harmonizar o documento com a ISO/IEC 17043:2010. Em suma, a nova edigdo se
concentra no projeto e na andlise estatistica de Ensaios de Proficiéncia. Novas se¢des
também foram adicionadas para abranger procedimentos para ensaios qualitativos de

testes de proficiéncia.
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A metodologia estatistica definida para analisar os resultados dos participantes
consiste na utilizagdo da média individual do participante (X;), a “grande média” (X) e a
variagdo da grande meédia dos participantes (o desvio padrédo s), de modo permitir

determinar o quanto o resultado de um participante se aproxima de um “valor de

consenso”.

Numa primeira fase do estudo de EP, a norma ISO utiliza um procedimento
visando minimizar a influéncia de medigbes atipicas que irdo distorcer a avaliacdo do
participante do EP. Os resultados de média e de desvio padrao sao sensiveis a presenca
de valores discrepantes. Para diminuir estes efeitos a norma ISO 13528 define a
utilizagdo do Algoritmo A, que é um procedimento baseado em estatisticas descritivas
para substituicdo dos valores discrepantes, desta forma minimizando a influéncia que
estes podem ter sobre estimativas de média e desvio padrdo. Este procedimento se
repete interativamente para as medi¢des que permaneceram no estudo até que
nenhuma nova medigao seja classificada como outlier. A cada nova rodada os valores
das estatisticas descritivas (média do participante, grande média e desvio padrédo) sao

atualizados.

A Figura 2 apresenta o fluxograma resumido da metodologia da ISO 13528, que

por sua vez sera descrita nos paragrafos subsequentes.
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Média Individual do Participante, x; (2)

Valor inicial da grande média ¥, (3)

valor inicial do desvio padrao s (4)

Fator de corregéo & (5)

Novas médias individuais x; (6)

Grande média x* (7)

Desvio padrado s* (8)

Alguma média de participante
X; ou x; foi alterada em (6) ?

Escore z; (9)

Figura 2 — Fluxograma da metodologia de calculo da norma ISO 13528

Numa segunda fase do estudo de EP, apds a retirada das observagbes
discrepantes, os valores finais das estatisticas descritivas (média do participante, grande
meédia e desvio padrao) sao obtidos e utilizadas para construir uma regra de classificagao

das medic¢des dos participantes.

Considere p participantes, cada um enviando n mensuracdes, obtemos os dados

estruturados como na Tabela 1. O algoritmo A definido na norma ISO 13528 é detalhado

a seguir:
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a) Obter as médias x; de cada participante da seguinte forma:

_ Xr=1 Xy )

¢ n

Onde X,; € a r-ésimo medicéo fornecida pelo i-ésimo participante

n € o numero de repeti¢cdes realizadas por cada participante.

b) Obter a estimativa inicial da grande média X, da seguinte forma:

X = mediana (x,) 3)
c) Obter a estimativa inicial do desvio padrao s da seguinte forma:

s=axMAD ,onde MAD = mediana |%; — X| (4)

O valor usualmente utilizado para a € 1,482 , mais detalhes no Anexo A.

d) Obter o fator de corregdo § dos valores das medigdes da seguinte forma:

=1 =*s ()

O valor usualmente utilizado para T € 1,5, mais detalhes no Anexo A.

e) Atualizar as médias x; das medigdes dos participantes. As novas médias X;

sao obtidas da seguinte forma:

X sex; <x—06
X; =4x+ sex;>x+6 (6)
X

— 6,
d,
X;, caso contrario
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Os valores discrepantes séo identificados e substituidos por valores estimados
através da Eq. (6). Na etapa seguinte, a partir das novas médias X; obtém-se a grande

média e o desvio padrao atualizados:

f) Obter a estimativa grande média X* atualizada das novas médias X; dos

participantes:

i* — i=1""i (7)

g) Obter a estimativa do desvio padrdo s* atualizado das novas médias dos

participantes:

* _ 1 Z?=1(f;_f*)2
P TBY @-D ®

O valor usualmente utilizado para [ € 0,778 , mais detalhes no Anexo A.

O algoritmo A ¢é recursivo, assim, utilizando na Eq. (5) o valor do desvio padrédo s*
obtido na Eq. (8), as etapas (d) até (g) sdo repetidas até que nenhuma média de

participante X; ou x; seja alterado.

Nesta etapa, foram obtidos a grande média X* e o desvio padrdo s* “robustos”,

isto é, estimativas com efeito minimizado dos valores extremos para U e o,
respectivamente. De fato, no modelo de EP proposto em (1) considera-se as medi¢oes

como sendo oriundas de uma distribuicio Normal de média u e variancia o2 (desvio
padrdo o). Utilizando X*e s* como estimadores de i e o, respectivamente, pode-se

calcular o escore padronizado z; onde z~N (0, 1).
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Finalmente, considere novamente as médias iniciais X; de cada participante

conforma Tabela 1. O passo final consiste em calcular o escore z; de cada participante

da seguinte forma:

fi—f*

hy z; = (9)

S*
Os participantes tem sua avaliacdo de desempenho realizadas de acordo com os

seus valores z;, através do seguinte critério:

e |z;] < 2,0 desempenho aceitavel;

e 2,0 <|z]| < 3,0 desempenho questionavel, deve rever as condigdes de
ensaio e monitorar os resultados futuros;

e |z;| = 3,0 desempenho insatisfatorio, deve parar imediatamente realizagdo da

medi¢cdo, bem como rever as condi¢des de ensaio para identificar as causas deste

desempenho.

2.3. Norma ASTM E691

A norma internacional ASTM E691 “Standard Practice for Conducting an
Interlaboratory Study to Determine the Precision of a Test Method” € um outro documento
de referéncia importante para provedores de EPs, que fornece orientacao sobre o uso de
meétodos estatisticos nos mesmos. A primeira edicdo da ASTM E691 foi publicada em

1999, a ultima atualizacao é a 12?2 versao publicada em 2018.

Assim como na norma ISO 13528 descrita na seg¢do anterior, a metodologia
estatistica definida para analisar os resultados dos participantes consiste na utilizagao da
média individual do participante (x;), a grande média (x) e a variagdo da grande média (o
desvio padrao s), de modo permitir determinar o quanto o resultado de um participante se

aproxima da média geral dos participantes.
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Numa primeira fase do estudo de EP, a norma ASTM também utiliza um
procedimento visando descartar medicdes atipicas que irdo distorcer a analise. Os
resultados de média e de desvio padrdao sao sensiveis a presenca de valores
discrepantes. Para diminuir estes efeitos, diferentemente da ISO 13528, a norma ASTM

E691 define a utilizagdo das estatisticas h e k de Mandel (MANDEL, 1974), que é um

procedimento baseado em estatisticas descritivas para substituicdo dos valores

discrepantes, desta forma minimizando a influéncia que estes podem ter sobre

estimativas de X e s.

Este procedimento é realizado somente uma vez nos dados, ou seja, ndo é
interativo como o procedimento descrito na norma ISO. Desta forma os resultados dos
participantes classificados como valor discrepante sdo substituidos, a identificagdo de
outliers nao é realizada somente na média dos participantes em relagdo a grande média,
como na norma ISO, mas também nos valores individuais do participante, de modo a
identificar um desvio padrao muito elevado (discrepante) do participante em relagdo aos

outros participantes.

Numa segunda fase do estudo de EP, apds a retirada das observagdes
discrepantes, os valores finais das estatisticas descritivas (média do participante, grande
meédia e desvio padrao) sdo obtidos e utilizadas para construir uma regra de classificagao

das medic¢des dos participantes.

O Fluxograma de aplicagédo da metodologia de calculo da norma ASTM E691 é

apresentado na figura 4.
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Média Individual do Participante, x; (10)

Desvio Padrao Individual, S; (11)

Grande Média dos Participantes, x (12)

Desvio Padrao da Grande Média, Sz (14)

e

Estatistica h.,i+ (16)

Desvio Padrao da Repetibilidade, S,.(17)

Estatistica k;(18)

Estatistica k., (19)

Algum |h;| > h it ? Ou

Algum ki > Korie ? Grande Média dos Participantes, x (12)
i crit *

Escore z; (20) Desvio Padrao da Grande Média, S; (14)

Figura 4 — Fluxograma da metodologia de calculo apresentada na norma ASTM E691

Considere novamente p participantes, cada um enviando n medigdes, obtém-se
os dados estruturados como na Tabela 1. O procedimento estatistico definido na norma
ASTM E691 é detalhado a seguir:
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a) Obter as médias Xx; de cada participante da seguinte forma:

n
_ r=1Xri (10)
X =——

n
Onde X,; € a r-ésimo medigao fornecida pelo i-ésimo participante

n € o numero de repeti¢cdes realizadas por cada participante.

b) Obter o desvio padrdo Individual (s;) dos resultados enviado pelo participante,

da seguinte forma:

?:1(xri - x_i)z (11)
n—1

onde
X; éamédia das n medigdes do i-ésimo participante,
[ & o numero do i-ésimo participante,

T € 0 numero da r-ésima repeticdo da medicdo do mesmo participante.

c) Obter a estimativa inicial da grande média X da seguinte forma:
X =—— (12)

d) Obter a estimativa do desvio (d;) dos resultados enviado pelo participante da

seguinte forma:

=l

di - 'fi - (13)
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e) Obter a estimativa do desvio padrdo da grande meédia (Sz) (reprodutibilidade)

da seguinte forma:

(14)

f) Realizar a identificacdo e exclusdo de valores discrepantes (variagdo entre as

médias dos participantes) com o auxilio da estatistica h;, comparando-se a
média dos resultados enviado pelo participante (X;), a grande média (X) e o

seu desvio padréo (sg), da seguinte forma:

d:
h; = =— (15)
Sx

(p - 1)' t(a=0,05;gl=p—2)
Rerie = >
JIp(t? +p - 2)]

(16)

Onde
h; é a estatistica h do i-ésimo participante,
h,y i+ é a estatistica h critica paraum @ = 0,05,

t é da distribuicdo t-student’'s paraum o = 0,05 e gl =p — 2.

Quando |hi| > h,pi¢ indica que a média dos resultados enviado pelo

participante (X;) € diferente significativamente da grande média dos participantes (X),
para um a = 0,05 de nivel de significancia, ou seja, a média dos resultados enviado

pelo participante (X;) é um valor discrepante. Devemos entender que a reprodutibilidade

deste participante é pior quando comparada aos demais participantes.
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g) Obter a estimativa do desvio padrdo da repetibilidade (s,) da seguinte forma:

(17)

h) Mesmo apos eventual exclusdo dos participantes discrepantes, consideramos
novamente os p participantes para a analise de repetibilidade. Realizamos
agora a identificacdo e exclusdo de valores discrepantes entre as medidas de

um mesmo participante (variagdo entre os resultados individuais dos

participantes, repetibilidade) com o auxilio da estatistica kl-. Comparamos o

desvio padrao do participante (S;) e o desvio padrao da repetibilidade (S;-), da

seguinte forma:

Si
ky = — (18)

p
p—1 (19)
F(a=0,05;gl=(n—l);gl=(p—1)(n_1))

1+

onde:

p representa o numero de participantes,

k; é a estatistica k do i-ésimo participante,
kit é a estatistica k critica paraum a = 0,05,

F ¢ da distribuigdo F de Snedecor, com a = 0,05, gl = n — 1 no numerador e

gl = ( —1)(n — 1) no denominador.
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Quando |ki| > k,-i; indica que o desvio padréo do participante (S;) é diferente

significativamente do desvio padréo da repetibilidade (S;-), para um a = 0,05 de nivel de

significancia, ou seja, medigdes da mesma unidade feitas pelo mesmo participante

apresentam grande discrepancia.

Nesta etapa deve-se recalcular a grande média (X)) dos participantes (Eq. 12) e o
desvio padrao da grande média (Eqg. 14), excluindo-se o(s) participante(s) identificado(s)
como valor discrepante em algumas das analises (reprodutibilidade e repetibilidade, h e

k de Mandel respectivamente).

Dessa forma, considerando as médias iniciais x; de cada um do p participantes
conforme Tabela 1, o passo final consiste em calcular o escore z; de cada participante da

seguinte forma:

il

Xi—

iy z; = (20)

Sx

Os participantes tem sua avaliacdo de desempenho realizadas de acordo com os

seus valores z;, através do seguinte critério:

e |z;| < 2,0 desempenho aceitavel;

e 2,0 <|z]| < 3,0 desempenho questionavel, deve rever as condigdes de
ensaio e monitorar os resultados futuros;

e |z;] = 3,0 desempenho insatisfatério, deve parar imediatamente realizagéo da

medicdo, bem como rever as condicdes de ensaio para identificar as causas deste

desempenho.
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2.4. Técnicas estatisticas para analise comparativa das normas ISO e ASTM

2.4.1 Teste de Wilcoxon para amostras pareadas

O Teste de Wilcoxon € um teste de hipétese ndo paramétrico para comparagao de
duas amostras pareadas que se baseia no posto (r) das diferengas entre pares.
(SIEGEL, S. CASTELAN, NJ, 1988).

Tabela 2 - Modelo de Tabela utilizada no Teste de Wilcoxon

Amostras
X Y
1 X1 V1
2 X2 Y2
L X; Yi
n le yn

Os dados das duas amostras pareadas sao dispostos conforme Tabela 2, onde a
observacdo (x;,y;) representa o par valores do i-ésimo individuo. Considerando

tamanhos de amostra superiores a 25 (n > 25), o conjunto de passos para o teste de

hipotese é descrito a seguir:
a) Hipdteses do teste:

{HO: Nao existe dif erenga dentro dos pares
H,: Existe diferenca dentro dos pares

b) Obter o desvio (D;) entre os pares da amostra, da seguinte forma:

D;=x; =y (24)
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c) Obter a soma dos postos positivos (T'*) e a soma dos postos negativos (T ),

da seguinte forma:

N

T+ = z I« 7(|Dy]) (25)
i=1
N

7= (=1 (DD (26)
i=1

onde:
1seD; >0

I; é o indicar do sinal do desvio (D;), ou seja [; = {0 seD. <0’
i <

r(|D;|) é o posto do modulo dos desvios (D;), comegando com 1 para o menor

D;. Valores repetidos recebem um posto igual a média dos postos que eles abrangem.

d) A estatistica do Teste de Wilcoxon (T') é aproximada pela normal padronizada,

da seguinte forma:

Tt se Tt < T~
T = - 27
{T‘ se T-< Tt 27)
T_
7=—" ~ N1 (28)
or

onde:
N(N+1)

ur € aesperancade T, dado por pp+ = E(T) = ”

or é desvio padrdo de T, dado por g+ = /Var(T) = —N(N“Z)f’\’“)



32

e) A partir de um nivel de significancia a, definimos a regido de aceitacdo da
hipétese H,. Valor de Z superior ao limite critico obtido a partir de a sugere que
existe diferenca significativa dentro dos pares. O nivel de significancia a ser
adotado neste trabalho é de a=0,05. O teste de Wilcoxon sera realizado no
software IBM SPSS Statistics. Versdo 20.

2.4.2 Coeficiente de concordancia de Kappa
O coeficiente de concordancia de Kappa é utilizado para descrever a concordancia
entre dois ou mais métodos de avaliacdo quando realizam uma avaliagdo nominal ou

ordinal de uma mesma amostra. Os dados sao dispostos conforme Tabela 3.

Tabela 3 - Modelo de Tabela de contingéncia utilizada para o coeficiente de Kappa.

Método de avaliagéo Y Total
1 T
1 nq1 Ny ny
método de 2 Nyq Ny; n,
avaliacdo X
r nT‘l xTT nT
Total n, n, n

O coeficiente de concordancia de Kappa é obtido da seguinte forma (LANDIS JR,
KOCH GG., 1977):

0 i=1 n’
— \r nixng
Pe = i=1 n2 ’ (30)
K — Po _pe’ (31)



33

onde p, indica a proporgédo de avaliagbes concordantes entre os métodos X e Y e p,
indica a proporgéo de concordancias “randémicas” entre X e Y. O valor K do coeficiente

de concordancia de Kappa pode variar de (p./1 — p,) até 1. Quanto mais préximo de 1
for seu valor, maior é o indicativo de que existe uma concordancia entre os métodos de
avaliacgao, isto é, a proporcédo de concordantes € substancialmente superior a proporgao
randédmica. De maneira oposta, quanto mais proximo de zero, maior € o indicativo de que
a concordancia é substancialmente aleatéria. Uma descricdo detalhada do coeficiente de

Kappa pode ser encontrado em Landis JR e Koch GG. A Tabela 4 apresentam uma

interpretacdo dos os valores K (Landis JR. E Koch GG, 1977).

Tabela 4 - Faixa de classificacdo de Kappa

Valor de Kappa Interpretacao
K<O insignificante
0<K<02 fraca
02<K<04 razoavel
04<K<0,6 moderada
06 <K<08 forte
08<K<1,0 quase perfeita
K=10 perfeita

Fonte: Landis JR. E Koch GG, 1977

O caélculo do coeficiente de Kappa sera realizada no software Microsoft Excel.
Versao 2016.
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3. METODOLOGIA

Esta secdo descreve a metodologia a ser utilizada para a realizagdo do estudo
comparativo das normas ISO 13528 e a ASTM EG691, que sera realizado a partir de
dados de uma série de Estudos de Proficiéncia disponibilizados pelo Instituto SENAI de
Inovagdo em Engenharia de Polimeros em 2018. As subse¢des apresentam informagoes
detalhadas sobre estes estudos, incluindo as variaveis de analise e o numero de
participantes. Adicionalmente, sera detalhado o conjunto de passos da analise que é
proposta neste trabalho, bem como as estatisticas que serao utilizados para comparar os

resultados das duas normas.

3.1. Banco de dados

Os dados utilizados foram obtidos dos Ensaios de Proficiéncia (EP) realizados no
ano de 2018 pelo Instituto SENAI de Inovagdo em Engenharia de Polimeros, na 332
Rodada do EP em ensaios em Elastdmeros. Nestes EPs tiveram participantes do Brasil e
também de outros paises, incluindo USA, México, China, Espanha, Portugal, Coldmbia,

Peru, Argentina e Uruguai. No total foram utilizados resultados de 27 EPs, cujo o numero

de participantes foi de pelo menos 15 (p = 15).

Os resultados dos participantes dos EPs oriundos de ensaios fisico-mecanicos e
quimicos realizados em corpos de prova de borracha. As variaveis (ou caracteristicas)
utilizadas nestes estudos incluem medigbes de dureza, tracdo, rasgamento e
envelhecimento. A Tabela 5 descreve resumidamente os EPs incluidos neste trabalho

agrupados por tipo de variavel utilizada.



Tabela 5 - EPs agrupados por variaveis

Variavel Numero .Numero de
de EPs participantes por EP

Dureza Shore A 3 53

Tragao — Tensao na Ruptura (TR) 3 40

Tragao — Alongamento na Ruptura (AL) 3 40

Tragdo — Modulo a 100% 3 38

Tragdo — Modulo a 300% 3 36

Rasgamento tipo C 3 23

Envelhecimento Acelerado — Variagcao da 3 16
Dureza Shore A

Envelhecimento Acelerado — Variacdo da TR 3 16

Envelhecimento Acelerado — Variagcdo do AL 3 16
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Importante ressaltar que para cada variavel existe um protocolo para preparagao

dos corpos de prova, bem como realizagdo da medida. Entretanto, neste trabalho nao

apresentamos a descricdo desta etapa. Ressaltamos que este protocolo € seguido na

integra nos EPs e nao varia entre as normas ISO 13528 e ASTM E691.

3.2. Andlise Comparativa

Nesta secdo apresentamos os procedimentos estatisticos utilizados no estudo

comparativo dos resultados das EPs entre as normas ISO 13528 e a ASTM E691. Em

cada EP descrito na Tabela 3 iremos realizar dois estudos comparativos, descritos a

seqguir:

1) Comparar os resultados da estimagdo da média e do desvio padrao robustos

de ambos os métodos através do teste ndo paramétrico de Wilcoxon (descrito

na segao 2.4.1).

2) Comparar o grau de concordéncia na avaliagdo de desempenho dos

participantes por ambos os métodos, através do coeficiente de concordancia

de Kappa. (descrito na seg¢ao 2.4.2).
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4. ESTUDO DE CASOS

Neta secdo apresentamos os resultados da comparagdo dos procedimentos
estatisticos utilizados nas normas ISO 13528 e a ASTM EG691 através de 27 EPs,
descritos na secao anterior. A analise de EP foi realizada conforme a norma 1SO 13528
[Equacbes (2) até (9)]; e via a norma ASTM E691 [Equacbes (2) e (14) até (23)]. A
subsecao 5.1 apresenta o resultado da comparacédo das estimativas de média e desvio
padrao robustos de ambos os métodos. O teste de Wilcoxon foi realizado para realizar tal
comparagao [Equacbes (24) até (28)]. A subsecdo 5.2 apresenta a analise de
concordancia das duas normas na avaliagao dos participantes em cada uma das 27 EPs
analisadas. Tal comparacao foi realizada através do coeficiente de Kappa [Equagdes
(29) ate (31)].

4.1 Comparacgao entre estimativas das médias e dos desvios padrao

A Tabela 6 (colunas 4 até 7) apresenta em cada estudo de EP as estimativas da
média e do desvio padrao robustos de ambos os métodos. O Teste Wilcoxon nao indicou
diferenca significativa ao nivel de 5% (valor p =0,962 > 0,05) entre as estimativas das
médias das duas normas (colunas 4 e 6 da Tabela 6, respectivamente). De maneira
analoga, o Teste Wilcoxon indicou nao indicou diferenga significativa ao nivel de 5%
(valor p =0,249 > 0,05) entre as estimativas do desvio padrdo das duas normas (colunas
5 e 7 da Tabela 6, respectivamente). Estes resultados evidenciam a consisténcia nas

estatisticas utilizadas em cada método.



Tabela 6 - Resultados dos EPs e das analises estatisticas
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N de ISO 135;328 _ ASTM ED(591 _ Coeficiente de concordé[r;f:ia dgAKa_ppa
. o Wy esvio L esvio iscordancias
Ensaio EP | participantes Me=d|a Padrio Me=d|a Padréo | K classificacio | 1SO mais | ASTM mais
) () (s") () (sz) rigorosa | rigorosa
1 53 41,02 1,11 41,13 1,32 0,56 moderada 7 0
Dureza Shore A 2 53 62,99 1,59 63,02 1,50 0,89 | quase perfeita 0 1
3 53 84,04 1,45 84,06 1,36 0,89 | quase perfeita 0 1
_ ~ 4 40 7,09 0,66 7,07 0,77 0,79 forte 1 0
Tragao — Te?TS;? na Ruptura ¢ 40 16,21 1,13 | 16,17 | 1,15 | 1,00 perfeita 0 0
6 40 22,00 1,20 21,90 1,33 0,85 | quase perfeita 1 0
_ 7 40 348,96 32,40 349,69 33,88 | 0,88 | quase perfeita 1 0
TragaOR‘uAt'S:‘agaTe)’”to na 8 40 640,66 | 36,65 | 638,26 | 43,73 | 0,75 forte 3 0
P 9 40 435,26 26,45 436,70 32,07 | 0,81 | quase perfeita 2 0
10 38 1,33 0,14 1,32 0,18 0,76 forte 2 0
Tragao — Médulo a 100% 11 38 1,49 0,11 1,50 0,19 0,65 forte 4 0
12 38 2,86 0,26 2,86 0,39 0,80 forte 2 0
13 36 5,54 0,57 5,56 0,56 1,00 perfeita 0 0
Tragao — Médulo a 300% 14 36 5,92 0,52 5,91 0,53 0,88 | quase perfeita 1 0
15 36 14,22 1,08 14,19 1,15 0,73 forte 2 0
16 22 19,22 4,42 19,33 4,02 0,65 forte 0 1
Rasgamento tipo C 17 23 42,18 3,55 42 .16 3,67 1,00 perfeita 0 0
18 23 51,33 6,34 52,03 7,04 1,00 perfeita 0 0
) 19 16 1,78 1,09 1,86 1,14 0,64 forte 1 0
\E/g‘r’lig‘aeg';geghor poegrado ™20 16 197 | 105 | 195 | 096 | 064 forte 0 1
21 16 2,00 0,95 1,99 0,90 1,00 perfeita 0 0
] 22 16 -6,44 8,14 -6,60 8,27 0,64 forte 1 0
Envelhecimento Acererado ~ 23 16 253 | 476 | 164 | 376 | 064 forte 0 1
ariacdo da TR .
24 16 -3,83 2,53 -4,39 3,07 1,00 perfeita 0 0
] 25 16 -9,43 5,66 -11,02 5,38 1,00 perfeita 0 0
E”"e'hsc”."e?to Acelerado — ™5 16 832 | 448 | -877 | 424 |100| perfeita 0 0
ariacao do AL
27 16 -8,27 7,18 -8,14 6,08 1,00 perfeita 0 0
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4.2 Comparacao da avaliacao de desempenho dos participantes
Para a comparagao do grau de concordancia das normas ISO 13528 e a
ASTM E691 na avaliacdo de desempenho dos participantes, utilizamos o coeficiente

de concordancia de Kappa, conforme Tabela 7.

Tabela 7 - Comparacgao da avaliagdo de desempenho dos participantes

Avaliagao de desempenho pela ISO 13528 | Total
aceitavel questionavel insatisfatorio
|z;] <2,0120<]z]<3,0]| |z] =30
aceitavel ISO mais rigorosa
Avaliacdo de |zi] < 2,0
desempenho questionavel
pela ASTM | 2,0 < |z] < 3,0
E691 insatisfatério —
12:] = 3,0 ASTM mais rigorosa
Total

A Tabela 6 (coluna 8) apresenta os valores do coeficiente de Kappa de cada
EP. Segundo a escala de classificagdo dos valores de Kappa (Tabela 5), através da
Figura 4 podemos observar que 96% (26 das 27 dos EPs) apresentam nivel de
concordancia superior a “forte”. Apenas em uma EP investigada o grau de

concordancia foi “moderado”.

12 11
10 9
8
6
6
4
. 1
0 0 0
0 ]
insignicante fraca razoavel moderada forte quase perfeita perfeita
(K< 0) (0£K=0,2) (0,2<K=<0,4) (04<K=0,6) (0,6<K=<0,8) (0,8<K<1,0) (K=1,0)

Figura 4 - Distribuicdo dos valores dos coeficientes de Kappa nos EPs
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Observando as colunas 10 e 11 da Tabela 6, podemos fazer uma analise
mais apurada dos casos discordantes. Estes resultados discordantes estéo
totalizados (considerando todas as EPs conjuntamente) e detalhados na Tabela 8. A
diagonal principal apresenta o conjunto total de participantes analisados nos estudos
que receberam a mesma avaliacdo de ambas as normas (em verde na Tabela 8). O
valor do coeficiente de Kappa resultante das EPs acumuladas é de K=0,79, o que
indica concordancia “forte”. Em relagao aos resultados discordantes, podemos notar
que a norma ISO 13528 foi em 85% dos casos mais rigorosa do que a norma ASTM
E691,

participantes (em amarelo na Tabela 8), em 28 a norma ISO 13528 foi mais rigorosa.

pois dentre as 33 discordancias na avaliacido de desempenho dos

Observando mais detalhadamente as discordancias com maior rigor da norma ISO
13528, podemos notar que, dentre as 28 discordancias, 19 participantes receberam
a classificagao “questionavel” por esta norma e “aceitavel” pela norma ASTM E691.
Este resultado nos revela que, embora na analise geral das EPs o percentual de
discordancias tenha sido baixo, evidenciamos uma tendéncia de que a norma ISO
questione participantes que sio classificados apenas como “aceitaveis” na norma
ASTM. Em termos praticos, estes 19 participantes séo classificados como aceitaveis
nas pela ASTM e “em alerta” pela ISO.

Em relacdo as discordancias com maior rigor da norma ASTM E691,
observamos na Tabela 8 um numero de apenas 5 discordancias. Dentre elas,
tivemos frequéncias semelhantes de classificagbes discrepantes do tipo (ISO
“aceitavel” e ASTM “questionavel”’) com 2 casos; e do tipo (ISO “questionavel”’ e

ASTM “insatisfatéria”) com 3 casos.

Tabela 8 - Comparacao da avaliagdo de desempenho dos participantes acumulada

Avaliacdo de desempenho pela ISO 13528 | Total
aceitavel questionavel insatisfatério
|z;| <2,0]20<|z]|<30] |z]| =30
| aceitavel 724 19 0 743
Avaliacdo de |z;| < 2,0
desempenho questionavel
pelaASTM | 2,0 < |z]| < 3,0 2 o1 9 42
E691 insatisfatorio
12, = 3,0 0 3 42 45
Total 726 53 51 830
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6. CONSIDERAGOES FINAIS

Este trabalho apresentou uma descricdo detalhada das metodologias
estatisticas contidas nas normas para Ensaios de Proficiéncia (EPs) ISO 13528 e
ASTM E691. Adicionalmente, a partir de um estudo de casos contendo 27 EPs foi
realizado um estudo comparativo dessas normas, incluindo a analise comparativa
das estimativas da média e desvio padrao “robustos” de ambas, bem como uma
analise do grau de concordancia das classificagbes dos participantes entre as
normas.

Em linhas gerais, conforme o esperado, os resultados evidenciam o bom grau
de classificagdes concordantes entre as normas. Em relagdao aos poucos resultados
discrepantes, o estudo evidenciou que a norma ISO é mais rigida do que a ASTM na
grande maioria dos casos discordantes, sendo que a discordancia mais frequente
nos participantes classificados como “aceitaveis” pela norma ASTM é
“‘questionaveis” pela norma ISO.

Em trabalhos futuros seria interessante o estudo mais detalhado da norma
ISO 13528, avaliando o impacto de diferentes valores de a, T e [ do Algoritmo A
nas estimativas da média, do desvio padrdo e na identificacdo de valores dispersos
dos dados das EPs. Adicionalmente, através de dados simulados com diversas
estruturas (assimétricos a direita, a esquerda, com curtose elevada, com outliers
propositais) poderiamos realizar um estudo comparativo mais completo das normas
ISO e ASTM.
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ANEXO A

Este anexo apresenta uma descricdo breve da base tedrica das constantes «,

T e (3. A descrigdo detalhada da teoria que sustenta a obtencédo desses valores é

encontrada em Analytical Methods Commitee (1989).

Para definicdo do a utilizado na Eq. (4), no calculo do valor inicial do desvio

padrao s, utiliza-se a mediana do desvio absoluto [MAD, presente na Eq. (4)]. O

MAD ¢é uma estatistica robusta, sendo mais resiliente a valores dispersos (outliers)
em um conjunto de dados do que o desvio padrdo. No desvio padrao, as distancias
da média sdo ao quadrado, de modo que os grandes desvios sdo mais pesados e,

portanto, os desvios podem influencia-lo fortemente.

Para dados com distribuicdo normal de média u e variancia o2 (desvio

padrao o), a é o inverso da fungao de distribuicdo cumulativa (CD_l), sendo obtido

da seguinte forma:
_ 1
(D2a/ay) 067449 ..

a = 1,4824 ...

Para uma distribuicdo normal padronizada Z = ()7 — ,u)/a, O argumento

34 é tal que £ MAD cobre 50% (entre %4 e 34) da funcdo de distribuicdo cumulativa

da distribuicdo normal padrao (Fig. 5), temos:

N N

0.5000002

1
-0.67449 0,67449

Figura 5 - Regido da mediana do desvio absoluto (MAD)
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1 _
§=P(|9?—M|SMAD)=P<

MAD MAD
< =p (|z| < —)
o o

O valor de 7 utilizado na Eq. (5), representa um limiar para um intervalo
simétrico cuja a probabilidade € obtida na variavel normal padronizada (Z). Esta

probabilidade, chamada de 6, ¢ utilizada para obtengéo de [.

0 =P(Z| <71)

0 +12(1—0)—2texp <_TZ/2>

V2r

B =

Os valores de T sdo apresentados na Tabela 9, onde T deve ser escolhido
dependendo da frequéncia da presencga de outliers, T = 1,4 para 5% de outlierse T =
2,0 para 1% de outliers, um valor menor de T deve ser escolhido em caso de duvida.
O valor de T = 1,5 é amplamente utilizado, fornecendo bons resultados em termos

de estimativas de u e ©.

Tabela 9 - Valoresde f et

T

1,0 1.1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6 1,7 1,8 1,9 2,0

B 0,516 | 0,578 | 0,635 | 0,688 | 0,736 | 0,778 | 0,816 | 0,849 | 0,877 | 0,900 | 0,921

Fonte: Analytical Methods Commitee, 1989

A definigdo do [ utilizado na Eq. (8), no calculo do desvio padrao s*, depende
do valor escolhido do valor de corte T. Para atualizar a forma de obtencéo do desvio

padrdo s*, com o valor de corte T = 1,5 deve ser utilizado o § = 0,778 , conforme
Tabela 9.



