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RESUMO

A aplicacdo de um programa interlaboratorial para o ensaio de determinacédo de pintas e
estilhas, empregando como item de ensaio placas de pasta celulésica industrial, deve considerar o
fato de que estas sujeiras ocorrem de modo aleatério. Deste modo, ndo se pode simplesmente
preparar os itens de ensaio a partir de uma amostra, encaminha-los aos participantes e comparar
seus resultados.

Este estudo apresenta um modelo de Programa Interlaboratorial, onde todos os itens de
ensaio sdo previamente analisados por um laboratério de referéncia e as diferencas respectivas
entre os resultados desse laboratorio e os dos laboratorios participantes sdo a base para
determinar a compatibilidade do conjunto de laboratérios. Foram efetuadas trés rodadas com a
metodologia sugerida e esta se mostrou aplicavel.
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ABSTRACT

The application of an Interlaboratorial Program for the dirt and shives estimation, using
pieces of industrial cellulose pulp as test items, must consider the fact that these kinds of dirties
occur in a random way. Thus one cannot simply prepare the test items from one pulp sample, send
them to the participant laboratories and compare their results.

This study presents a model of Interlaboratorial Program in which all the test items are
previously analyzed by a reference laboratory and the differences between the results of this
laboratory and the ones from the participants are the basis to determine the compatibility of the
group. Three interlaboratorial rounds were performed with the suggested methodology that showed
to be applicable.
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1 INTRODUCAO

O teor de pintas e estilhas em pasta celulésica branqueada na forma de
placas consiste em uma determinacdo importante, pois qualquer corpo estranho
presente na pasta celulésica torna-se visivel no papel e pode influir
negativamente em seu uso, principalmente se este for destinado a impressao.

Entende-se como pinta qualquer sujeira ndo fibrosa e como estilha feixes de
fibras ndo separadas completamente no processo de deslignificacao.

As normas mais usuais para determinacdo de pintas e estilhas em pasta
celulésica sédo: 1ISO 5350-2:2006 (emprega luz transmitida), 1SO 5350-3:2007
(emprega luz refletida) e TAPPI T 213-0M-2001 (emprega luz refletida).

Todas estas normas tém o mesmo principio: inspe¢do em corpos-de-prova,
empregando luz transmitida ou luz refletida, e anotacdo, por meio de comparacao
com um diagrama padrdao (Figura 1), da area de pintas e estilhas presentes,
sendo o resultado final expresso como a area total de pintas e estilhas por metro
guadrado.
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Figura 1 - Diagramas padrdes: (a) TAPPI e (b) ISO

A aplicacdo de qualquer uma dessas normas envolve questdes subjetivas,
como acuidade visual do analista e a interpretacdo das éareas das pintas e
estilhas, jA que estas geralmente ndo tém forma definidas enquanto que as
tabelas padrbes apresentam formas definidas. Ainda, nos métodos com luz
transmitida, fibras levantadas podem ser confundidas como pintas ou estilhas,
pelo contraste que provoca com a luz

Na determinacéo de pintas e estilhas, é importante um laboratorio provar
gue ele aplica a metodologia de forma adequada e, portanto, seus resultados séao
confiaveis. Isto pode ser realizado por meio de um Programa Interlaboratorial. Por
outro lado, os aspectos subjetivos das normas mencionadas e o fato das pintas e
estilhas serem ocorréncias aleatorias dificultam a aplicacdo de tal Programa.

Este trabalho apresenta uma sugestdo de Programa Interlaboratorial para a
determinacdo de pintas e estilhas baseado nas diferencas obtidas entre os
resultados dos laboratérios participantes e o de um laboratério de referéncia.

2 METOLOGIA

Foram efetuadas trés rodadas do Programa Interlaboratorial sugerido.

Em cada rodada, foram preparadas, por participante, duas amostras de
placas celuldsicas, respectivamente A e B, cada constituida de 10 placas. Antes
do envio dessas amostras, o teor de sujeira (pintas e estilhas) das placas foi
determinado pelo Laboratério de Papel e Celulose do Instituto de Pesquisas



Tecnologicas do Estado de Séao Paulo —IPT. Esta determinacéo foi efetuada por
trés técnicos capacitados e gerou, respectivamente, para cada amostra, trés
valores independentes de teor de sujeira. A média dos valores obtidos pelos
técnicos do IPT foi considerada como um valor de referéncia.

Para a determinacdo da sujeira, tanto os técnicos do IPT como os
participantes seguiram o procedimento da norma ISO 5350-2:2006 com as
seguintes modificacoes:

— as placas nao foram umedecidas para realizacdo da analise (a norma solicita
umedecer).

— cada placa foi analisadas dos dois lados (a norma solicita a analise de apenas
um dos lados).

— 0s resultados foram expressos em mm2/m2 (na norma o resultado é expresso
em mm?z/kg).

As modificacdes de procedimento foram efetuadas para que fossem foco de
analise apenas a sujidade presente na superficie das placas.

Aos técnicos do IPT, capacitados e treinados para realizarem a
determinacdo de pintas e estilhas, ndo foi dada qualquer tipo de orientacao
conjunta antes da realizacdo do ensaio, para simular uma situacéo correlata ao
programa aplicado.

Juntamente com as placas de pasta celuldsica foi enviado um cartdo padréao
ISO 5350 (ver Figura 1), especifico para a determinacdo de sujeira no material
em questao.

Durante a determinacdo do teor de sujeira pelos técnicos do IPT, um filme
transparente foi colocado sobre as placas, uma vez que estas mesmas placas
seguiriam, respectivamente, para 0s participantes, portanto, ndo poderiam ter
qualquer tipo de sujeira além daquela presente originalmente.

Cada participante encaminhou para o IPT os resultados do teor de sujeira
das duas amostras que recebeu, A e B respectivamente, que foram tratados
estatisticamente segundo o método apresentado no item 2.1. Como ja
mencionado, a média dos valores obtidos pelos técnicos do IPT, para cada
amostra, foi considerada como o valor de referéncia.

2.1 Tratamento dos dados

O tratamento estatistico baseou-se nas diferencas entre os valores
encontrados pelos participantes e na média dos trés valores encontrados pelos
técnicos do IPT. A partir destes valores determinou-se o z-escore do laboratério
participante. Assim, para cada laboratério calculou-se:

Onde:

X é o0 valor obtido pelo laboratério

u € o valor de referéncia

o € o0 desvio padrdo do valor de referéncia

O valor de z-escore mostra a distancia entre a média do laboratorio e o valor
de referéncia em termos do nimero de desvios padrdes. Quanto mais consistente
for o resultado em comparacédo ao valor de referéncia, mais préximo de zero sera
0 z-escore. Tem-se:



|z]| <2 - desempenho satisfatorio
2<]z|<3 -desempenho questionavel
|z| >3 - desempenho nao satisfatério

3 RESULTADOS E COMENTARIOS

3.1 Primeirarodada

Os resultados obtidos pelos laboratorios e os valores de referéncia séo
mostrados na Tabela 1. Nesta tabela pode-se observar que os resultados de
pintas e estilhas apresentam grande variacdo e isto esta relacionado a cada
laboratorio ter recebido placas especificas e a aleatoriedade de ocorréncia de
pintas e estilhas. Nota-se também uma grande variacdo nos valores de desvio
padrdo, alguns se apresentando relativamente altos. Este fato esta relacionado a
subjetividade envolvida no ensaio e, possivelmente, a formatos variados das
pintas.

Um desvio padréo alto do valor de referéncia indica uma amostra mais dificil
de ser analisada e, provavelmente, um fator maior de subjetividade. Entretanto,
este fato é, de certo modo, contemplado na analise de desempenho do
laborat6rio, uma vez que nela é considerado o desvio padrao.

Tabela 1 - Resultados do ensaio de sujeira (mm?%m?)

Cddigo Amostra A Amostra B
do Resultado Média de Desvio Resultado Média de Desvio

Labora- | do partici- | referéncia | padrdo da | do partici- | referéncia | padrdo da
torio pante (IPT) referéncia pante (IPT) referéncia
107 5,75 4,08 0,68 3,23 1,34 0,05
114 4,84 3,92 0,82 3,60 1,45 0,46
129 4,59 3,35 0,64 1,01 0,71 0,24
132 6,20 3,66 1,07 5,00 2,31 0,73
145 1,67 4,18 0,84 0,71 0,53 0,09
159 2,27 1,55 0,36 1,44 1,63 0,88

A partir dos valores de referéncia é possivel entdo calcular o z-escore para
cada laboratorio. O resultado € apresentado numericamente na Tabela 2 e na forma
de gréfico na Figura 1.

Tabela 2 - Resultados de z-score para cada laborat6rio participante

Cédigo do Laboratério Amostra A Amostra B
LPC107 2,46 37,80
LPC 114 1,12 4,72
LPC 129 1,94 1,28
LPC 132 2,40 3,68
LPC 145 -3,00 2,00
LPC 159 2,02 -0,22

Analisando os dados da Tabela 2 observa-se que:
e para a amostra A, apenas o laboratorio LPC 145 apresentou resultados nao
satisfatérios, considerando a metodologia estatistica aplicada;
e para a amostra B, os laboratorios LPC 107, LPC 114 e LPC 132 apresentaram
resultados néo satisfatorios, considerando a metodologia estatistica aplicada.



Entretanto, os valores de z-escore dentro da faixa de -3 a +3 ou no limiar de
|3] podem, no caso, serem considerados como aceitdveis, devido ao
procedimento de determinacéo de sujidade envolver andlise sensorial (visdo), que
adiciona subjetividade na realizacdo do ensaio e por se ter um valor de referéncia
resultante da média de apenas 3 valores. Neste caso, os laboratérios LPC 107,
LPC 114 e LPC 132 apresentaram resultados ndo satisfatorios para a amostra B.
e dentre eles apenas o LPC107 € o critico.

A Figura 1 mostra a representacédo gréafica do z-escore.
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Figura 1 - Gréafico de z-escore para o ensaio de sujeira — primeira rodada

O método de determinacdo de pintas e estilhas, embora envolva
subjetividade, é aplicavel porque dos seis laboratérios participantes apenas um
apresentou valor critico e, ainda, somente para uma das amostras enviadas. Por
sua vez, o Programa Interlaboratorial mostrou-se aplicavel por permitir que cada
laboratorio compare seu valor com um de referéncia e por dar para cada um deles
uma visdo em relacdo a outros laboratorios.

3.2 Segunda e terceira rodadas

Os gréficos de z-escore obtidos para o ensaio de sujeira nas segunda e
terceira rodadas séo apresentados nas Figuras 2 e 3, respectivamente.

Os comentarios efetuados no item 3.1, para a primeira rodada, sao validos
no caso da segunda e terceira rodada. O Laboratorio LPC114 nao participou
dessas rodadas.

Na segunda e terceira rodada ndo ocorreram valores de z-escore muito
superiores a |3|.



Gréafico de z-score para o ensaio de sujeira
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Figura 3 - Grafico de z-escore para o ensaio de sujeira — terceirarodada




4 CONCLUSAO

O Programa Interlaboratorial desenvolvido mostrou-se aplicavel. Permite

que cada laboratério compare seu valor com um de referéncia e, também, que
tenha uma visdo em relacdo a outros laboratorios participantes.

10.

11.

12.
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