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Resumen

En este trabajo se presenta un estudio de la declaracion de conformidad de instrumentos
volumétricos operados a piston, estudio que se realiza por medio de herramientas
estadisticas como la estadistica descriptiva a través del analisis de correspondencias
multiples, modelos estadisticos de regresion modelando una distribucion binomial y de la
estadistica inferencial por medio de una prueba de distribucion de diferencia de

proporciones.

La base de datos fue dada por Laboratorios de Metrologia Sigma, proveedor de servicios de
calibracion, se cuenta con informacion como: Industria donde se utiliza el instrumento de
medicion, fabricante, nombre del instrumento de medicion, tipo de instrumento, valor
nominal, division de escala, declaracion de conformidad, resultados de calibracién,

resultados de medidas de verificacion.

A partir de los resultados reportados en el certificado de calibracion del 2018 se puede
conocer la conformidad del instrumento de medicidn evaluada y definida por el usuario con
una regla de decision usualmente usada en la industria, regla de decision por intervalo.
Mientras que en el 2019 en los certificados de calibracion ya se establece la conformidad
del instrumento de medicidn segun lo solicitado por la ISO 17025:2017, lo cual implica usar
la regla de decisién de la norma referente usada para la calibracion 1SO 8655:6 (2002), regla

de decision del método de exactitud en porcentaje.

Con todo lo mencionado anteriormente se evalla si existe una diferencia entre la
declaracion de conformidad del afio 2018 y la del 2019, a lo cual se llega a la
conclusién de que si existe una diferencia y que hay relacion entre la conformidad y

caracteristicas de los instrumentos de medicion volumétricos operados a piston.

Palabras clave: Conformidad, analisis de correlaciones mdltiples, modelo binomial,

estadistica inferencial, regla de decision, 1SO 17025:2017 y 1SO 8655:2 (2002).
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1. Introduccidon

La trazabilidad y la calidad de los resultados de las mediciones realizadas con
instrumentos de medicion son dos aspectos que han tomado fuerza para considerar que cierta
entidad es apta para ofrecer un servicio. Esto no es para menos ya que las mediciones
siempre estan presentes, tanto en lo simple y cotidiano, y en procesos complejos e
industriales, cientificos, medicinales, comerciales, entre otros. Para garantizar que las
empresas e instituciones cumplen al operar instrumentos de medicion trazables y que pueden
dar soporte de la calidad de los resultados, se cuenta con instituciones que acreditan el
proceso Y el producto de las empresas e instituciones, sello que da confiabilidad del servicio
y/o resultados que ofrecen dichas entidades.

Las cartas de control son un medio para mantener bajo control un instrumento de
medicion, con la cual se evalta la deriva con respecto al tiempo, deriva que se obtiene de
los resultados de la calibracion de dicho instrumento. Resultados que junto con una regla de
decision son la base para evaluar la conformidad del instrumento al contrastarlo con un error
maximo permitido o tolerancia declarada por el fabricante.

La metrologia es la ciencia que, a nivel industrial, tecnolégico, legal y cientifico,
asegura la calidad de los resultados de una medicién. Por lo cual se requiere una atencién
especial a los métodos que se utilizan para realizar calibraciones, ensayos, y/o muestreos;

siendo la Norma ISO 17025:2017 el referente normativo que da los requisitos generales para
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la competencia de laboratorios de pruebas y calibracion. La Norma cambio actualizando la
edicion del 2005 con respecto a la declaracion de la conformidad. La Norma mas reciente
indica que la empresa de calibracion debe declarar conformidad en el caso que la norma
utilizada para el proceso de calibracion, de la regla de decision y las especificaciones, 0 en
el caso que el cliente la solicite. Mientras que la norma del 2005 no solicitaba la declaracion
de conformidad por parte del proveedor de la calibracion.

Dado lo anterior, actualmente las empresas de calibracion declaran la conformidad
de algunos instrumentos de medicién, lo cual al estar funcionando bajo la Norma I1SO
17025:2005 no se hacia, aqui se supone que para esa entonces cada empresa hacia uso de
algun criterio para evaluar la conformidad de sus instrumentos de medicion.

En este trabajo se encuentra el analisis en la declaracion de conformidad dada la regla
de decisién que usualmente utilizan los usuarios de instrumentos de medicion y la
declaracion dada por las empresas de calibracidn, lo anterior enfocado a instrumentos
volumétricos operados a piston.

En el capitulo 2 se ofrece el motivo que llevo a hacer esta investigacion, los objetivos,
la justificacion. Justificacion enfocada a la motivacion personal, en la cual se desea conocer
cémo ha afectado el cambio en la norma mencionada, en los: resultados reportados,
evaluacion de la conformidad y exigencias de los usuarios de instrumentos de medicién,
buscando una mirada global a partir de la magnitud de volumen.

En el capitulo 3 se dan nociones béasicas del marco tedrico y conceptual, herramientas

fundamentales de las que se hicieron uso para realizar el estudio de las consecuencias de la
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calidad de los resultados al solicitar que las empresas de calibracion declaren la conformidad
de los instrumentos de medicion.

La metodologia para realizar la recopilacion de la informacién, y parametros
seleccionados para realizar el analisis de la evaluacion de la conformidad, se encuentra en
el capitulo 4. Estableciendo los parametros a considerar, tales como: tipo de instrumento,
valor nominal, division de escala, errores sistematicos, errores aleatorios, industria en la que
se usa el instrumento, y alli mismo se puede encontrar las etapas establecidas para culminar
el estudio propuesto.

Los resultados y analisis de los mismos se encuentran en el capitulo 5. Donde por
medio del analisis de correspondencias maltiples se puede visualizar que la declaracion de
conformidad si se ve afectada por el tipo de regla de decision con la que es evaluada. Siendo
un modelo binomial, un modelo apropiado para establecer el comportamiento de
conformidad segun el instrumento volumétrico y si el volumen del instrumento es variable
o fijo.

Por altimo, se encuentran las conclusiones y algunas recomendaciones. Puesto que
se encontr6 que la declaracion de conformidad de un instrumento volumétrico si se ve
afectada al ser evaluada con una regla de decision de intervalo (regla del usuario) que con
la regla de decision estricta (regla de la norma de calibracion), es necesario que el usuario
se documente bien antes de evaluar la calidad de los resultados de su instrumento, ya que
puede generar evaluaciones equivocadas y hacer uso de instrumentos que no cumplen con
las especificaciones o en el caso de volumen sacar de servicio instrumentos que si cumplian

con las especificaciones. Entre una de varias recomendaciones dadas se recalca el realizar
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estudio de la declaracion de conformidad en otros instrumentos de medicidn para evaluar si
el caso de los instrumentos volumétricos operados a piston es un caso aislado del resto de

magnitudes o si esta dentro de la tendencia.
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2. Planteamiento del

Problema

Un medio para evaluar la calidad de los resultados de instrumentos de medicion es la evaluacion
de la conformidad, la cual consiste en establecer unas especificaciones (conocidas en el area
metrol6gica como errores maximos permitidos o tolerancias) aplicando una regla de decision, la cual

describe como se tendré en cuenta la incertidumbre de medicion al establecer la conformidad.

La regla de decision para evaluar instrumentos volumétricos operados a piston, es la que permite
evaluar la conformidad de dichos instrumentos. La regla de decision que generalmente utilizan los
usuarios difiere de la dada por la Norma bajo la cual se calibran estos instrumentos, esta diferencia
puede afectar la declaracion de conformidad y asi la calidad de los resultados obtenidos y reportados

con dichos instrumentos.

A partir de lo anterior se plantea la pregunta de investigacién, los objetivos del trabajo de

investigacion y la justificacion de la pregunta de investigacion.
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Pregunta de investigacion

(Existe diferencia en la declaracion de conformidad de los instrumentos volumétricos

operados a pistén entre el afio 2018 y el afio 2019?

Objetivos

Objetivo General

Identificar con herramientas estadisticas si se presentan diferencias en la declaracion de
conformidad de instrumentos volumétricos operados a pistén del 2018 y 2019, aportando asi al

aseguramiento de la calidad de los resultados.

Objetivos Especificos

e Realizar un anélisis descriptivo de parametros vinculados a la verificacién y calibracién de
instrumentos volumétricos operados a piston, por medio de variables que influyen en la
calibracion, comparando los resultados de la conformidad al ser evaluada por el usuario y al
ser declarada en el certificado de calibracion.

e Ajustar un modelo binomial el cual explique el comportamiento de la declaracion de
conformidad de los instrumentos volumétricos.

e Hacer un estudio inferencial por medio de una prueba de proporciones de los instrumentos

no conformes.
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Justificacion

Primordialmente lo que motiva la realizacion de este trabajo de grado enfocado en la metrologia
y la calidad de los resultados es la motivacidn personal, puesto que como metréloga es importante
conocer el efecto que tiene la nueva directriz de la norma 1SO 17025:2017, norma que rige la
competencia de laboratorios de calibracién; la cual le afiade la responsabilidad al laboratorio de

declarar la conformidad de los instrumentos de medicion.

Por lo anterior, se espera que en la industria y en la investigacion circulen mas instrumentos de
medicion que garanticen la calidad de sus resultados, lo cual es un tema interesante para la
investigacion, el conocer si la imposicion de la declaracion de conformidad en el certificado de

calibracion lleva a una mentalidad de minimizar riesgos y hacer uso de instrumentos conformes.

Este estudio ademas de tener una motivacion personal es novedoso, ya que no hay estudios al
respecto puesto que la norma es reciente, y los laboratorios tienen un plazo de un par de afios para
pasar de la ISO 17015:2005 a la 2017, por ende, hay muy pocos laboratorios, en Colombia?, que
actualmente estén acreditados bajo la Norma 1SO 17025:2017, y por lo tanto, pocos resultados y

analisis de los efectos generados por los cambios en dicha norma.

Por otro lado, puesto que la declaracion de conformidad no era competencia del laboratorio de
calibracion, sino eran los usuarios de los instrumentos de medicion (clientes de los laboratorios de
calibracion) quienes evaluaban la conformidad de sus instrumentos a partir de los resultados de la
calibracion y haciendo uso de una regla de decision documentada por ellos mismos, la cual puede

diferir de la regla de decision acertada para evaluar el instrumento de medicion, hecho que se supone

1 En la pagina web de ONAC se puede conocer el listado de laboratorios acreditados y la norma
bajo la cual lo estan (ISO 17025:2005 o ISO 17025:2017) (ONAC, 2019)
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si ocurre en los instrumentos de medicion operados a piston. Al conocer la diferencia entre la
evaluacion de conformidad del cliente (2018) y la del laboratorio (2019) se puede ofrecer un servicio
de calibracién mas llamativo hacia el cliente, pues este sabra que no se puede equiparar la evaluacién
de conformidad hecha por ellos que la realizada por un laboratorio acreditado bajo la norma 1SO
17025:2017, acreditacién que garantiza una documentacién acertada con respecto a las reglas de
decisién a usar segun el instrumento de medicion y las especificaciones bajo las cuales se va a

contrastar.

Por Gltimo y entre muchas otras razones, este estudio puede llevar a reducir costos en la
calibracion. Debido a que los laboratorios generalmente establecen unas medidas de verificacion
antes de realizar la calibracion para conocer asi el comportamiento del instrumento de medicién.
Estas medidas se realizan disminuyendo la cantidad de repeticiones establecidas para la calibracion,
con el fin de que el cliente del laboratorio autorice el ajuste o el mantenimiento correctivo del
instrumento en el caso que en las medidas de verificacion lleven a concluir que el instrumento no es
conforme. Pero en el caso que el instrumento se declare conforme, el tiempo invertido en las medidas

de verificacion se habra perdido, lo cual es un gasto para la industria de la calibracion.

Con este estudio se puede conocer las caracteristicas de un instrumento volumétrico operado a
piston el cual tenga mayor probabilidad de ser conforme y se pueda establecer en los laboratorios de
metrologia no realizar las medidas de verificacion para dichos instrumentos. De manera analoga, se
puede hacer uso de los resultados de este estudio para minimizar el riesgo y conocer las
caracteristicas de los instrumentos que tienen mayor probabilidad de no ser conformes y tomar
decisiones como aumentar o disminuir el nimero de repeticiones para la cantidad de mediciones en

la verificacion.
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Por todo lo anterior, se considera que este estudio serd un gran aporte tanto para los usuarios de
instrumentos volumétricos, la metrologia y los laboratorios de calibracién, llevando a reducir costos
y disminuir el riesgo de operar instrumentos que no sean aptos para la industria, la ciencia y la

academia.
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3. Marco Teorico / Conceptual

En este capitulo de una manera general se consideran conceptos fundamentales del
area de la metrologia relacionada con la declaracion de la conformidad, calibracion, e
instrumentos volumétricos operados a pistdn, tales como: reglas de decision para declarar la
conformidad, Norma 17025:2005, etapas y resultados de una calibracion, tipos de
instrumentos volumétricos operados a piston, regla para declarar la conformidad para este
tipo de instrumentos, especificaciones del fabricante. Lo anterior es base para comprender
y realizar el analisis del comportamiento de la declaracion de la conformidad segun la regla
de decision mas usualmente mas usada por los clientes y la regla de decision segun el
referente normativo en el cual se basa la calibracion. Analisis que se realizard con
herramientas estadisticas, como: regresion estadistica al aplicar un modelo binomial,
estadistica multivariada haciendo uso de andlisis por correspondencia maltiple y estadistica
inferencial con pruebas de proporciones. Por lo anterior, en este capitulo también se dara

una nocion general sobre estas herramientas estadisticas.
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Conformidad e instrumentos volumétricos operados a piston

Debido a los cambios establecidos a la Norma I1SO 17025:2005 (ISO/IEC, 2005)
descritos en la Norma 17025:2017 (ISO/IEC, 2017), cambios debidos al enfoque en el
pensamiento basado en el riesgo, estableciendo que las empresas que prestan servicios de
calibracion de instrumentos de medicién deben minimizar el riesgo y evaluarlos en todo lo

relacionado con la prestacion del servicio.

Conformidad y Norma 17025:2017

La evaluacion de la conformidad, es la certificacion de que una organizacion, sistema,
persona, producto, proceso o servicio cumple con los requisitos especificados definidos en

normas o especificaciones técnicas (Reyes Ponce & Hernandez Leonard, 2006).

Una norma técnica es un documento que establece requisitos, especificaciones,
directrices o caracteristicas que pueden utilizarse para asegurar, en forma consistente, que
un producto, proceso o servicio es adecuado a su uso 0 proposito. Son establecidas por
consenso entre las partes interesadas, tales como: fabricantes, administracion,
consumidores, laboratorios, centros de investigacion, entre otros. Las normas técnicas deben
ser aprobadas por organismos de normalizacién reconocidos y estan disponibles al pablico.
Se utilizan para la evaluacion de los productos, procesos o servicios (Instituto Uruguayo de

Normas Técnicas, 2019).

En el caso de las empresas que prestan servicios de calibracion, muestreo y ensayos,

la norma bajo la cual se garantiza la calidad de las actividades es la Norma Internacional
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ISO.IEC 17025, que como se menciono en la introduccidn, uno de los cambios establecidos
de la edicion del 2005 al 2017, es el deber de la empresa prestadora del servicio declarar
conformidad, en dos casos: cuando el referente normativo en el cual se basa el procedimiento
especifico establece una regla de decision para evaluar la conformidad, y cuando el cliente
solicita la declaracion de conformidad, para este caso, el cliente puede dar la regla de
decision y las especificaciones, o llegar a un consenso con la empresa prestadora de servicio,
quien documentandose pueden definir los criterios para evaluar la conformidad y evaluar el

riesgo.

Regla de decision, es una regla que describe como se debe considerar la incertidumbre
de medicién cuando se declara la conformidad con un requisito y el resultado de una

medicion (ISO/IEC, 2017, pag. 11) (La Guia Metas, 2018).

Hay diferentes reglas de decision:

a) Método de exactitud (IEC, 2007)
Considera que cada uno de los errores de indicacién resultantes de las medidas de
calibracion son inferiores o iguales al error maximo permitido. Es una regla de decision de
aceptacion simple, la cual no incluye a la incertidumbre en la evaluacion. Por lo tanto, no se

puede conocer la probabilidad de conformidad.

Los requisitos para hacer uso de esta regla es mantener las fuentes de incertidumbres
minimizadas, como lo son: los instrumentos de medicion, las condiciones ambientales, el

personal.
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e; < EMP

Ecuacion 1. Regla de Decision - Método de Exactitud

llustracion 1 Representacion grafica de la Regla de Decision - Método de Exactitud, siendo EMP el error
maximo permitido lo que es equivale a Limite Inferior Establecido (LIE), al Limite Superior Establecido
(LSE) y a la Tolerancia Superior e Inferior (TU y TL), con azul se muestran 4 errores de indicacion

estimados en las mediciones de calibracién (ei). (La Guia Metas, 2018, pag. 4)

b) Metrologia legal (OIML R 111-1, 2004)
Considera tanto los errores de indicacion encontrados en la calibracion de

instrumentos de medicion y la incertidumbre, donde se debe cumplir 2 requisitos.

El error de indicacion es menor o igual al error maximo permitido, es decir, debe
cumplir el método de exactitud, conocida como regla de aceptacion simple con riesgo
compartido, al cumplir también que la incertidumbre instrumental no es mayor a la tercera

parte del error maximo permitido.
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e; <EMP y Us<——

Ecuacion 2. Regla de Decision - Metrologia Legal

- = NP

e | + L)

llustracion 2. Representacién gréafica de la Regla de Decision - Metrologia Legal, siendo EMP el
error maximo permitido, con azul se muestra el error maximo permitido (e;) o sesgo (b), es decir, el

promedio de una cantidad de repeticiones, mas la incertidumbre (U). (La Guia Metas, 2018, pag. 5)

Se observa en la ilustracion que el riesgo cuando b = EMP, es decir la probabilidad
de no conformidad, puede tener valores menores al 50 %, por ende, la probabilidad de

conformidad es de al menos el 50 %.

C) Intervalo de incertidumbre (ILAC, 2019) (1SO, 2003)
Se tiene en cuenta el intervalo de incertidumbre que se genera al sumar y restarla al
error de indicacion. Se declara conformidad si todo el intervalo de incertidumbre se

encuentra dentro del error maximo permisible.
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le £ U| < EMP
Ecuacion 3. Regla de Decision — Intervalo de Incertidumbre

En el caso de una incertidumbre expandida (U) con un K=2 (nivel de confianza del
95,45 %), la probabilidad de no conformidad es menor al 2,3 %, por ende, la probabilidad

de conformidad del 97,7 %.

== =Ty = Limite Superior de Tolerancia =
Au = Limite Superior de Aceptacidn
& Valor medido l

Valor verdadero

T
-_— e e e - - -_— e = e - —— e e = -

Casol Caso 2 Caso 3 Caso 4
Valor aceptado Ambiguo Ambiguo Valor rechazado
Caonforme Inconcliso Inconcliso No-Conforme
Falsa aceptacidn Falso rechazo
Falso positivo Falso negativo

llustracion 3. Representacidn grafica de la regla de decisién por intervalo de incertidumbre, donde se
muestran 4 casos, en el caso 2 y 4 en el cual se presenta ambigiiedad se debe realizar nuevamente el proceso

de medicion. (La Guia Metas, 2018, pag. 6)

d) Zona o franja de seguridad
Con esta regla de decision se introduce la zona o franja de seguridad, el cual es, el
intervalo entre un limite de tolerancia y un limite de aceptacion, entonces asi, se reduce la

tolerancia a un intervalo de aceptacion.
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e Zona de seguridad fija, igual a la incertidumbre expandida (UNE-EN ISO,
2019) (ANSI/ASME, 2001): En el caso de seguridad fija se selecciona una zona de
seguridad igual a la incertidumbre expandida con factor de cobertura (k) igual a 2.

eZona de seguridad con probabilidad de conformidad preestablecida
(ISO/IEC, 2012) (JCGM, 2012): En este caso el limite de aceptacion esta fuera del
intervalo de tolerancia, reduciendo el riesgo del fabricante, es decir, reduciendo el
riesgo de rechazar erréneamente. Por lo tanto, en funcion de las politicas (riesgo

aceptable para la organizacion) se selecciona una probabilidad de conformidad.

Limite Inferior Himite ;':ptrmr Pe Pe Z

T +EMP 0,50 0,50 0,00
0,6827 0,3173 04753

Intervalo de Tolerancia 0,69 0,31 0,50

« > 0,80 0,20 0,84
0,84 0,16 1,00

0,90 0,10 1,28

0,033 0,067 1,50

0,950 0,050 1,64

0,9545 0,0455 1,690

w= w= 0,977 0,023 2,00
“u wu 0,990 0,010 2,33
Intervalo de Aceptacion 0,9938 0,0062 2,50
+ > 0,9973 0,0027 2,780

0,9987 0,0013 3,00

AL AE-‘ Q)L 0

) 0,9990 0,0010 3,0

llustracion 4. Representacion gréafica de la regla de decisién con zona de seguridad, donde se muestran el
caso en el cual la probabilidad de conformidad es preestablecida, en el caso que z = 2 la probabilidad de
conformidad es la regla de decision conocida como zona de seguridad fija (z = k = 2) con una fiabilidad del

97,7 % (La Guia Metas, 2018, pag. 8).

e) Calculo de probabilidad de conformidad y no-conformidad (ISO/IEC,

2012) (JCGM, 2012)



29

Esta regla de decision no da resultado de conforme o no conforme, sino la probabilidad
de conformidad y la probabilidad de no conformidad, para el c&lculo de estas probabilidades
se integra la funcion de densidad de probabilidad (PDF) normal, evaluado en los siguientes

limites, considerando la tolerancia superior (Ty) e inferior (T}):

Limite superior: z = (Tv ~ y)/u Limite inferior: z = & ~ TL)/u

La ecuacion de la funcion de densidad normal tipica es:

f2) = v%e_

Ecuacidn 4. Funcién de Densidad Normal, la cual se debe integrar entre el limite

superior e inferior (z) para conocer la probabilidad de conformidad.

Instrumentos Volumétricos Operados a Piston

Los instrumentos volumétricos estan divididos en 2 tipos segin su forma de

operacion:

eRecipientes de vidrio: Los cuales el volumen se ajusta a una marca graduada
inamovible, y se calibran de acuerdo a la Norma 1SO 4787. Ejemplo: Pipetas,
buretas, matraces, entre otros. (UNE-EN I1SO, 2011)

eOperados a Piston: Siendo el pistén (embolo), segun la real academia
espafola (RAE, 2019), “pieza que se mueve alternativamente en el interior de un
cuerpo de bomba o del cilindro de una maquina para enrarecer o comprimir un fluido

o recibir de él movimiento”. Estos instrumentos pueden ser operados manual,
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eléctrica, neumaética o hidraulicamente. El volumen es indicado mecanicamente o
por equipos electronicos. Se calibran de acuerdo a la Norma 1SO 8655-6. Ejemplo:
Buretas, dosificadores, dilutores y pipetas accionadas mediante piston. Como los que

se muestran en la siguientes imagenes (UNE-EN 1SO, 2003).

llustracion 5. Iméagenes de instrumentos volumétricos operados a pistén, de izquierda a derecha y de
arriba hacia abajo: pipeta automatica, pipeta multicanal, bureta manual, bureta de motor, dilutores,

dispensador de un solo golpe y dispensador de entrega multiple.

La Norma ISO 8655-6 establece como se calibra, con qué condiciones ambientales,
cuantas repeticiones, con qué instrumentos de medicién. Pero antes de continuar con los
instrumentos volumétricos se debe contextualizar, al lector que desconoce conceptos

metroldgicos, explicando brevemente que significa calibrar un instrumento de medicién.
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Calibracion: operacion que bajo condiciones especificadas establece,
en una primera etapa, una relacion entre los valores y sus incertidumbres
de medida asociadas obtenidas a partir de los patrones de medida, y las
correspondientes indicaciones con sus incertidumbres asociadas y, en una
segunda etapa, utiliza esta informacién para establecer una relacion que
permita obtener un resultado de medida a partir de una indicacién. (JCGM,

2012, pag. 37)

Es decir, la calibracion es el procedimiento que a partir de unos resultados puedo
conocer el error de indicacion de un determinado instrumento de medicidn, resultado al que

se le asocia una incertidumbre de medicion.

La calibracion se realiza para conocer el cumplimiento del instrumento de medicion
con respecto a una especificacion, ya que al medir con cierto instrumento se obtienen
valores los cuales se debe conocer la calidad de sus resultados, puestos que estos influyen

en productos, equipos o procesos. (INM, 2015)

Volviendo al tema especifico de calibracion de instrumentos volumétricos operados
a pistén, se tiene establecido en la Norma ISO 8655:2012 que se deben realizar 10
mediciones para el 10%, 50 % y el 100 % del valor nominal del instrumento a calibrar y
para evaluar su conformidad se debe hacer uso de la regla de decision del método de
exactitud (aceptacion simple), donde se debe calcular el error relativo (porcentual) y

comparar con el error maximo permitido porcentual. Como se muestra a continuacion:
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Evaluacion de la conformidad a partir del error sistematico de

medicion

Siendo el error sistematico, e, el sesgo de las mediciones obtenidas en la calibracion

con respecto a la indicacion del instrumento de medicion, es decir:
es=V-1

Ecuacion 5. Error sistematico, siendo V el valor del volumen promedio calculado a
partir de las indicaciones (sesgo) y V el valor del volumen seleccionado. Este error se da

en unidades de volumen (microlitros, mililitros).

_ 100(7 - o
e, = VO

N

Ecuacion 6. Error sistematico relativo. Vo es el volumen nominal del instrumento
volumeétrico. Este error se da en porcentaje (%). En el caso de instrumentos de volumen

fijo Vo=Vs

En el caso de evaluar la conformidad haciendo uso del error sistematico relativo, se
debe comparar el valor obtenido de la ecuacion 7 con el valor del error maximo permitido
establecido en las cuatro partes de la Norma ISO 8655, dedicadas a cada tipo de instrumento
volumétrico operado por piston. (ISO 8655-2:2002, pag. 6 y 7) (1SO 8655-3:2002) (ISO

8655-4:2002) (8655-5:2002),
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Evaluacion de la conformidad a partir del error aleatorio de medicion

El error aleatorio de medicion se calcula con la desviacion estandar de los volimenes

estimados a partir de las indicaciones, es decir, la desviacion estdndar de la repetibilidad sr.

Ecuacion 7. Error aleatorio de medicion equivalente a la Desviacion estandar tipica

de la repetibilidad.

donde n es el nimero de mediciones, en el caso de calibracién de instrumentos

volumétricos operados a piston, n = 10.

Para calcular el error aleatorio en porcentaje, se hace uso del coeficiente de variacion,

CVv.

CV =100 (‘%) (II//—S)
(0]

Ecuacién 8. Coeficiente de variacion, cuando el instrumento volumétrico es de

volumen fijo Vo = Vs, entonces Vs / Vo = 1.

Al hacer uso del error aleatorio para evaluar la conformidad se deber calcular el
coeficiente de variacion con la ecuacion 9 y comparar los resultados con los errores
aleatorios maximos permitidos relativos que se encuentran en la Norma I1SO 8655 desde la
parte 2 a la 5, valores que no deben ser mayores a los valores especificados para declarar

que el instrumento volumétrico es conforme.
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Por ende, la regla de decision para declarar la conformidad a partir del error
sistematico y el error aleatorio de medicion de un instrumento volumétrico que opera a
pistdn, es una regla de decision de método de exactitud, también conocida como aceptacion

simple.

Herramientas estadisticas

Analisis de Correspondencias Multiples

El andlisis de correspondencias es una técnica estadistica descriptiva, cuyo objetivo es
analizar datos multivarible reduciendo el nimero de dimensiones con la minima perdida de
informacién, permitiendo asi visualizar una nube de puntos multidimensional en dos
dimensiones, logrando asi relacionar categorias de variables cualitativas (LLopis Pérez,

2013) (Diaz & Garrido, 2015)

Consiste de unatécnica, que por medio de una representacion grafica y mediante mapas
de posicionamiento, se intenta hacer una fotografia, en dos dimensiones, de una realidad
multidimensional, se muestra una representacion en la ilustracion 5. Lo anterior se hace a
partir de los datos de una tabla de contingencia, asociando a cada una de las modalidades de
la tabla, un punto en el espacio R", usualmente n=2, la cercania y la lejania entre los puntos
calculados reflejan la relacién de dependencia y semejanza existentes entre las modalidades

(de la Fuente Fernandez, 2011).

Anélisis de correspondencias simples: los datos son contenidos en una tabla de

contingencia, en la cual las categorias de una variable aparecen en filas y para la otra variable
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en las columnas, la técnica de andlisis de correspondencia sintetiza la informacién de las filas
y las columnas, proyectando simultdneamente los puntos fila y los puntos columna,
proyeccion que se realiza haciendo uso de métodos algebraicos complejos que al llegar a una
representacion gréfica, permite de una manera intuitiva realizar conclusiones a cerca de la

relacion entre las 2 variables.

Analisis de correspondencias mdltiples: es la extension del analisis de
correspondencias simples con varias variables nominales, donde la informacién de los datos
son contenidos en tablas de contingencia multidimensional (ver ilustracion 4) y se realiza el
mismo procedimiento que en el caso de 2 variables. Usualmente, unas variables son
individuos y las otras variables representan cualidades del individuo. (de la Fuente

Fernandez, 2011)

Para realizar un analisis de correspondencias se necesita que los datos se puedan
representar como las respuestas de un conjunto de preguntas y que estas preguntas estén
organizadas en categorias. El fin es la asociacion entre categorias de columnas o filas y la

asociacion entre categorias de filas y columnas.



36 Andlisis de la Declaracion de Conformidad en los Instrumentos Volumétricos
Operados a Piston

La tabla de datos: Tabla de Burt

Sexo Edad Ingresos
ind SEXO EDAD INGRESO FM12345BMA
1 F 5 Medio e F[e [1 211 1[1 4 1
2 F 3 Alto A M| 4|1 01 11|20 2
3 M 4 Bajo 11 12 10 1
4 F 1 Bajo 2[2 o] 2 020
5 F 2 Medio E 301 1 2 10 1
6 M 5 Alto B 41 1 2 110
4 F 2 Medio 5(1 1 2lo0 1 1
8 M 3 Bajo w
9 M 1 Altlo g 5’1 l g 3 4
10 F 4 Medio 2 Al 2 3

18 12

llustracion 6. Ejemplo de tabla de contingencia multidimensional (CIMPA-UCR)

Variables originales Variables
y categorias factoriales

Variable 1
Categoria 1 Factor 24+
Categoria 2 “==o0=—
Categoria 3 ----_
Categoria 4

Variable 2 ™~
Categoria 1
Categoria 2 «-
Categoria 3 _~

=]

Variable 3
Categoria 1 ==

- .
Categoria 2 %< <
- ] [+
Categoria 3 “----_/__ “,
Categoria 4 . a1

Factor 2 —

————>3 Contribucién fuerte
------> Contribucién mederada
sinfiecna  Contribucion debil

llustracion 7. Representacion gréfica de la técnica de andlisis de correspondencias multiples. (L6pez

Roldan & Fachelli, 2015)
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Modelo Binomial

Por medio de un proceso de abstraccion se llega a un modelo de la realidad expresada
con lenguaje matematico. Modelo que se obtiene a partir de los resultados del fendmeno
real, con el fin de poder realizar una interpretacion de la realidad y de esta forma llegar a

conclusiones (Alcaide Delgado, 2015).

Se puede clasificar los modelos en dos tipos: deterministas y no deterministas. Los
modelos deterministas son aquellos que con la informacion suministrada del fenémeno son
capaces de modelar con exactitud la realidad. Mientras que los modelos no deterministas
presentan cierta incertidumbre por el fendmeno que esté bajo estudio, lo cual lleva a obtener
una diferencia entre el fendmeno y la representacion que da el modelo, error aleatorio. A
este Ultimo tipo de modelos se le conoce como modelos estadisticos. (Alcaide Delgado,

2015)

Los modelos estadisticos de regresion son aquellos que explican como cambia el
resultado (variable dependiente) al cambiar otras variables conocidas como independientes
o predictoras, por ende, se llega a una formula matematica que muestra la relacion entre
variables correlacionadas. Los modelos de regresion se caracterizan por la naturaleza de la
variable dependiente, al ser una variable continua se espera un modelo de regresion lineal,
pero si la variable es dicotdmica el modelo esperado es un modelo de regresién logistica.
Este escrito se centra en el modelo de regresion logistica al cual pertenece el modelo

binomial. (Fiuza Pérez & Rodriguez Pérez, 2000)
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Los modelos de regresion logistica son aquellos que permiten explicar una variable
dependiente cualitativa a partir de variables cuantitativas o cualitativas, actuando como

variables explicativas, las cuales desean explicar (Fiuza Pérez & Rodriguez Pérez, 2000):

a) Una cualidad que solo toma dos modalidades - modelos binomiales

b) Una cualidad que toma més de dos modalidades - modelos
multinomiales

C) Una caracteristica con varias modalidades que presentan entre ellas
un orden natural - modelos ordenados.

d) Una decision que puede suponer decisiones encadenadas - modelos

anidados

Como se menciond la regresion logistica se utiliza cuando la variable dependiente es
dicotémica, es decir, una variable que solo puede tomar 2 opciones, como la presencia 0 no
de cierto atributo, opciones representadas generalmente por los nimeros uno (1) y cero (0).
Lo que se obtiene con la regresion logistica es la probabilidad de este presente el atributo en
funcion de las variables explicativas, entonces con una funcién logistica aplicada a las
variables independientes se puede clasificar los individuos en los dos grupos establecidos

por la variable dependiente.

Siendo asi la funcion logistica es aquella funcion que encuentra para cada individuo
la probabilidad (p) de que presente el atributo estudiado a partir de las variables explicativas,

las cuales deben ser variables relevantes o influyentes, existiendo una transformacién
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logaritmica de dicha funcidn, logit, la cual convierte la probabilidad (p) en odds, surgiendo

asi la ecuacion de la regresion logistica. (Fiuza Pérez & Rodriguez Pérez, 2000)

La transformacion que realiza la regresion logistica es aplicada a la ecuacion obtenida
en una regresion lineal, B, + B,X, de tal forma que el resultado este en el intervalo
comprendido entre el cero y el uno. Una de las funciones mas utilizadas que pueden realizar
esta transformacion es la funcion logistica, conocida como funcion sigmoide (Amat

Rodrigo, 2016):

1
1+e*

o(x) =

Ecuacion 9. Funcion sigmoide, permite transformar la regresion lineal a regresion

logistica

Al considerar la funcion de la regresion lineal como x = S, + 51X, se llega a que la
probabilidad de que la variable dependiente cualitativa Y sea k (codificado como 1), dado
que la variable independiente X sea X, es:

1 e Bot B1X)
1+ e-Bot B1X) 1 + Bot BiX)

P(Y =k|X = x) =

Ecuacion 10. Funcidn de la probabilidad a partir de una regresion logistica

La anterior funcion se puede ajustar por medio de la funcién logaritmica, obteniendo

lo que se conoce como LOG of ODDs
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(PO =kX=%) ) _ i
n(l—P(szIsz)>_ Pot P

Ecuacion 11. Ecuacion LOG of ODDs

Entonces se concluye que en la regresion logistica se modela la probabilidad de que
la variable respuesta Y pertenezca a k, k se le asigna el valor 1, en funcion del valor que
tomen las variables explicativas. De donde surge el termino ODDs o razon de probabilidad
de verdadero, se define como la razon de la probabilidad del evento verdadero y la

probabilidad del evento falso:
ODDs = P
q

Ecuacion 12. Razén de probabilidad de verdadero

Si resulta el valor n de la razon de probabilidad de verdadero, se interpreta que se

espera n eventos verdaderos por cada evento falso (Amat Rodrigo, 2016).

De la anterior ecuacion se observa que si la probabilidad p aumenta también lo hacen
los ODDs, y el intervalo de valores que pueden tomar los ODDs es de [0, o], puesto que la
probabilidad esta entre [0,1]. Por lo anterior, se lleva a cabo una trasformacion logit,
logaritmo natural, de los ODDs, permitiendo convertir el intervalo de probabilidad de
[0,1]a[—o0,+]. Los ODDsy el logaritmo de ODDs (LOG of ODDs) cumple que (Amat

Rodrigo, 2016):
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ODDs LOG of ODDs

o Si p(verdadero) = p(falso) o Si ODDs(verdadero) = 1

- ODDs (verdadero) = 1 -> logit(p) =0

. Si p(verdadero) < p(falso) o Si ODDs(verdadero) < 1

- ODDs (verdadero) < 1 - logit(p) <0

o Si p(verdadero) > p(falso) o Si ODDs(verdadero) > 1

- ODDs (verdadero) > 1 -> logit(p) >0

. Los ODDs no tienen limite o Logit no existe parap =0
superior

Ajuste del modelo

Luego de obtener la relacion lineal entre el logaritmo natural de los ODDs y la
variable explicativa o predictora X, se debe estimar los parametros 8, y ;. Los valores
Optimos seran aquellos que permitan maximizar la probabilidad de obtener los datos
observados, maxima verosimilitud. Lo anterior se puede realizar por medio del método de
Newton o por el método del descenso de gradiente, siendo el tultimo un método poco

recomendado para regresion logistica. (Amat Rodrigo, 2016)

Evaluacién del modelo

Se debe evaluar la significancia del modelo logistico (p-valor del modelo), las técnicas
estadisticas que permiten esta evaluacion consideran que el modelo es aplicable si puede

mostrar una mejora con respecto al modelo nulo, modelo que solo cuenta con el parametro
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Bo. es decir modelo sin variables explicativas o predictoras, las 2 técnicas mas utilizadas son

(Amat Rodrigo, 2016):

e\Wald chi-square: muy utilizado, pero se debe considerar que pierde precision
con tamafios muestrales pequefios.
e Likelihood ratio: tiene en cuenta la significancia de la diferencia de residuos

entre el modelo con predictores y el modelo nulo.

Prueba de Diferencia de Proporciones

Las investigaciones desean estudiar a cada uno de los individuos de la poblacion, pero
esto no se realiza por el costo o por la imposibilidad de realizar dicho estudio. Por eso se
hace uso de la estadistica inferencial, la cual permite conocer la poblacion no estudiada en
su totalidad, a partir de resultados obtenidos de una muestra de dicha poblacién, calculando
asi estimaciones de lo que se desea conocer (Montero, s.f., padg. 46). Mas adelante se

representa en un esquema la técnica inferencial (ver ilustracion).

La inferencia estadistica consiste en toma de decisiones, en la cual se requiere de la
estimacion y de una hipoétesis estadistica la cual serd evaluada con una regla de decision. La
hip6tesis estadistica es una proposiciéon acerca de la distribuciéon de la poblacién. Si se
rechaza la hipotesis se indica que los datos de la muestra ofrecen suficiente evidencia sobre

su falsedad. Si se acepta la hipétesis significa simplemente que esta no se rechaza.
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Extraer Muestra

Poblacion

Generar Datos
numericos

Se realiza una estimacion de

parametros o caracterristcas

poblaciones para Describir la
poblacién

Utilizados para
obtener
Estadisticos

lustracion 8. Esquema del procedimiento a usar en la estadistica Inferencial

En estadistica inferencial, se realiza un contraste de hipétesis, es decir, se estudia 2
hip6tesis: hipotesis nula (Ho) y la hipétesis alternativa (H1), de tal forma que los resultados
muéstrales se clasifican en dos zonas; zona de rechazo y zona de aceptacion, entonces segin
se obtenga el resultado, se acepta o se rechaza la hipdtesis. (Montero, s.f., pag. 55 y 56).
La zona de rechazo se conoce como region critica, como se muestra en la siguiente

ilustracion:

AN \M/)z_,

,—
Regién Regl én ‘\ Region
Chtica Crtica

Chtica

lHustracion 9. Representacion de tres distribuciones donde la zona en blanco es la zona de aceptacion,
las 2 primeras graficas corresponden a un contraste de hipétesis unilateral, la grafica de la derecha

corresponde a un contraste de hip6tesis bilateral (Molina Mufoz & Lara Porras, 2019).
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Un contraste es unilateral, si para tomar la decision de rechazar Ho se hace uso de
valores muy grandes o muy pequefios del estadistico de contraste, una de las formas en las

que se puede escribir es:

Hl: 0 > 90

Un contraste es bilateral, al utilizar los valores muy grandes y muy pequefios de los

posibles valores del estadistico de contraste, es de la forma:

Hi: 0 #806,

El valor a se conoce como nivel de significancia o nivel de riesgo, es la probabilidad
de que un nivel concreto del estadistico de contraste, este en la zona rechazo, entonces, es
el conjunto de valores del estadistico de contraste que lleva a tomar la decision de rechazar
la hipdtesis nula. Mientras que (1 — o) se le conoce como nivel de confianza, es el conjunto

de valores del estadistico de contraste que nos lleva a la decision de aceptar la hipotesis nula.

Al realizar una hipdtesis de contraste se sabe que con el nivel de significancia se
establece la zona de aceptacion y de rechazo. Se puede calcular la significancia a partir de

la cual la hipdtesis nula, Ho, se rechaza. Para hecho surge el p-valor, siendo:
p=P [|Z| > Zexp]

Ecuacion 13. p-valor el cual se utiliza para evaluar la hipotesis nula
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Entonces el p-valor es el valor limite para que una hipétesis de contraste sea
significativo, en otras palabras, al elegir un nivel de significancia a, se rechaza Ho, Si p <

a (Montero, s.f., pag. 62) .

Lo anterior es base para realizar la prueba de la distribucion de la diferencia de
proporciones muestrales la cual consiste en (Universidad de la Granada, s.f.): Sean las
variables aleatorias X y Y tales que cumplen con el comportamiento dado por dos

distribuciones binomiales, distribuciones que son independientes entre si
X = B(ny; px) Y = B(ny; py)

Para ny y ny grandes (n > 30) se tiene que la distribucion Binomial se a préxima a

una distribucion Normal:

X = B(nypy; v NxPxqx) Y - B(nypy; \ NyDyqy)

Se define las proporciones muestrales como:

I ¢ X~ Y
PX—nX Py y

El estadistico de la diferencia de proporciones se define como py — Py, entonces el

estadistico Z, es definido como:

. (Bx — Py) — (bx — Py) L NGO, 1)
Pxdx + Prqy
ny Ny
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4. Marco Metodologico

Tipo de metodologia y enfoque

La hipdtesis del estudio busca encontrar la relacion que existe entre las variables de
la calibracion de instrumentos volumétricos operados a piston y la declaracion de
conformidad de dicho instrumento, por ello basicamente es un estudio que mostrara la
relacion causa / efecto de caracteristicas de instrumentos volumétricos operados a piston, es

decir, este estudio es del tipo descriptiva correlacional.

Tipo de metodologia: Descriptiva

Enfoque: Correlacional

Poblacion y muestra

Universo de estudio: Estd constituida por las calibraciones realizadas a instrumentos
volumétricos operados a piston realizadas en el segundo semestre del 2018 y primer
semestre del 2019 en un laboratorio de calibracion, calibrados bajo el referente normativo
ISO 8655:2002.

Poblacion objetivo: Esta constituido por los instrumentos volumétricos operados por

pistdn calibrados bajo el referente normativo ISO 8655:2002.
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Unidades estadisticas:

e Observacion: Instrumentos volumétricos operados a piston.
e Analisis: Caracteristicas de los instrumentos volumétricos operados a piston y la
declaracién de conformidad.

Marco estadistico

A partir de listados existentes del registro de la informacion de los instrumentos
volumétricos operados a piston que se envian a calibracion, se realizara el marco, para

obtener las variables influyentes en la declaracion de conformidad.

Variables a considerar

e Tipo de instrumento de medicion volumétrico operado a piston

e Industria en la que utiliza el instrumento volumétrico

e Valor nominal

e Division de escala

e Instrumento con volumen: variable o fijo.

Esta investigacion se llevd con la direccion del profesor Cristian Andrés Gonzéalez y la
colaboracion del Laboratorio de Metrologia Sigma LTDA quien suministro la base de datos,

la ejecucion del proyecto se realizd por etapas:

Etapa i) Creacion del Marco estadistico
El laboratorio suministré la informacion de las calibraciones realizadas en el segundo

periodo del 2018 y primer periodo del 2019, en donde se cuenta con:

e Tres de los cuatros tipos de instrumentos volumétricos operados a pistén: pipetas
automaticas, buretas a piston, y dispensadores.

e Fabricante del instrumento volumétrico: Brand, Gilson, Eppendorf, Nichyrio,
Metller Toledo, Boeco, SI Analytics, entre otros.

e Instrumento volumétrico especifico

Pipetas automaticas: micropipeta, macropipeta, multicanal
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Bureta a piston: Bureta manual, Bureta a motor.
Dispensador: Dispensador de un solo golpe, dispensador de multiples golpes.

e Nombre del cliente (quien envia el instrumento a calibracién), esta informaciéon se
utiliza para conocer la industria en donde se usa el instrumento volumétrico, las
cuales son: agropecuaria, ensayos y analisis, medicina, academia, medio ambiente,
diésel, y control de calidad.

e Division de escala (uL): 0.001, 0.002, 0.01, 0.02, 0.05, 0.1, 0,2, 0.5, 1, 2, 5, 10, 20,
50, 100, 200, 500, y 1000.

e Valor nominal (pL): 1, 2, 2.5, 3, 10, 20, 50, 100, 200, 250, 300, 1000, 5000, 10000,
20000, 25000, 5000 y 100000. Valor nominal el cual se clasifica en 4 intervalos,
considerando que la norma ISO 8655-6 (2002) también realiza la esta calibracion

para definir con gue instrumento de pesaje se debe calibrar.

Intervalo Volumen del instrumento volumétrico
A 1pL<V<10pL
B 10 uL <V <100 pL
C 100 pL <V <1000 ul
D 1000 uL <V < 10000 uL
E 10000 pL <V <£200000 pL

Tabla 1. Intervalos de volimenes nominales para instrumentos operados a piston

Inicialmente se crea el marco tedrico con la anterior informacién mencionada y se
agrega la conformidad del 2018 ya que esta no se evaluaba, por informacién dada por
diferentes clientes se supone que estos evaluaban sus instrumentos de medicion haciendo
uso de regla de decision por intervalo de medicion, la cual difiere con la regla de decisién
dada por el referente normativo la cual es una regla de decisién del método de exactitud,
utilizada en las calibraciones del 2019 para evaluar la conformidad de los instrumentos

volumétricos.

Ademas, se cuenta con medidas de verificacion las cuales consisten en una cantidad
menor de mediciones que las realizadas en la calibracion, medidas que se realizan para

conocer el comportamiento del error sistematico y el error aleatorio y sugerir al cliente, en
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caso de requerirlo, el ajuste de la escala del instrumento o el envio a un mantenimiento
correctivo, antes de continuar con la calibracion. Las anteriores sugerencias se dan cuando
al evaluar con la regla de decision los errores sistematicos y errores aleatorios no cumplen
con los errores méximos permisibles. En el 2018 la regla de decision que se utilizaba en el
laboratorio para realizar esta evaluacion es el del método de exactitud y en el 2019 la
mencionaba en el referente normativa la cual es también una regla de decision de método de
exactitud, la cual se calcula como se mostro en la ecuacion 7 parael error sistemético relativo

y la ecuacion 9 para el error aleatorio relativo.

Para las siguientes 3 etapas se hace uso del lenguaje R (R Fundacién para la
computacion estadistica, 2019) y el paquete para leer archivos en Excel (Dragulescu &
Arent, 2018).

Etapa ii) Analisis de correspondencia multiple

Se realiza el andlisis de correspondencia maltiple en R Studio por medio del cédigo
que se muestra en el anexo A, en el cual se hace uso del paquete estadistico FactoClass
(Pardo & DelCampo, 2007)

Etapa iii) Modelo Binomial

Se realiza un modelo binomial en el programa R Studio y se evalGan los supuestos
con el paquete Imtest (Zeileis & Hothorn, 2002), el codigo se puede visualizar en el anexo
B.

Etapa iv) Prueba de diferencia de proporciones

Se realiza una prueba de la distribucion de la diferencia entre dos proporciones en
el lenguaje R en la plataforma RStudio, en el anexo C se puede visualizar el codigo

implementado.
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Etapa v) Conclusiones

se llega a conclusiones con respecto a la influencia de la regla de decision seleccionada en
la evaluacion de conformidad de instrumentos volumeétricos operados a piston y se analiza
cuéles son las variables que intervienen para que un instrumento volumeétrico tienda a no

ser conforme.
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5. Analisis y resultados

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos a partir del analisis de correspondencia
multiple y el modelo binomial en los cuales se toma como la variable dependiente la declaracion
de conformidad. Ademas, se realiza la diferencia de proporciones de la conformidad declarada por
el laboratorio en 2019 y la evaluada por el cliente en el 2018. Para estos 3 estudios se realiza tanto a
la declaracion dada en medidas de verificacion como para la declaracién dada por los resultados de

la calibracion.

Analisis de Correspondencia Multiple

Resultados de conformidad en la calibracion

En la siguiente ilustracion se observa que declaracion de no conformidad del 2019 no tiene relacion
entre las otras variables en estudio, mientras de la declaracion de un instrumento conforme en el
2019 esta relacionado con los instrumentos tales como las buretas de motor y los dispensadores de

un solo golpe e instrumentos que se utilicen en la industria del diésel y la industria agropecuaria.
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Por otro lado, hay otros instrumentos que no tiene relacién con la declaracion de conformidad que
se emite, sin importar el afo, instrumentos como: Buretas digitales y macropipetas, e instrumentos

que se usan en las industrias de: ensayos y analisis, control de calidad, y medio ambiente.

Mientras que se observa en un tercer grupo?, que se clasifican los instrumentos que tienen una
relacion con la conformidad declarada en el 2018, tanto conformes como no conformes, instrumentos
como lo son: micropipetas, las pipetas multicanales, utilizadas en la industria de la medicina y la

academia.
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llustracién 10. Plano factorial del anélisis de correspondencia multiple a partir variables presentes en la calibracion de
instrumentos volumétricos operados a pistdn., como: nombre del instrumento de medicion e industria.

2 También conocida como clases.



53

Por ende, se puede observar que la regla de decisién por intervalo, la cual utilizaba el cliente
en el 2018 para evaluar los instrumentos volumeétricos, influye en las micropipetas y multicanales,
generando que el cliente las declarara conformes o no conformes de una manera errénea segdn el

referente normativo utilizado para evaluar la conformidad en el 2019.

Al relacionar los intervalos creados a partir del volumen nominal, si el instrumento de

medicion es fijo o variable y el tipo de instrumento, se encuentra que:

Si el instrumento es de volumen variable este se declara conforme tanto en el afio 2018 como

en el 2019, puesto que esta cerca de ambos grupos.

Las pipetas se encuentran en el grupo de los no conformes del 2018 y en el grupo de los
conformes del mismo afio. Lo cual indica cémo se mencion6 anteriormente que la regla de decision

aplicada influye en estos instrumentos.

Conf.gfo.NC2018
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4 Tipo.Dispensador
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A
TipaPlpeta
Tipo.Pipeta.

llustracién 11. Plano factorial del analisis de correspondencia maltiple a partir variables presentes en la calibracion de
instrumentos volumétricos operados a piston., como: si el instrumento es de volumen variable o fijo, el intervalo al que
pertenece el volumen nominal, y el tipo de instrumento.
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El tipo de instrumento no conforme en el 2018 son las pipetas en el intervalo de medicion B (10

uL <V <100 puL).

El tipo de instrumento conforme en el 2018 esta relacionado con pipetas, instrumentos con
volumen variable y con un volumen correspondiente al intervalo C (100 puL <V <1000 ul) y el

intervalo A (1 pL <V <10 pL).

El tipo de instrumento conforme en el 2019 esta relacionado con dispensadores, buretas y el

intervalo D y E, es decir, 1000 pL <V < 10000 pL y 10000 uL <V <200000 uL.

Resultados de conformidad en la verificacion

En la ilustracion del plano factorial a partir de la evaluacion de la conformidad con medidas de
verificacion se observan 3 grupos, en los cuales la declaracién no conforme y conforme del 2018 se
mantienen en el mismo grupo, como en el caso del plano con los resultados de la calibracion,
manteniendo en este grupo los instrumentos de medicién (micropieptas y multicanales) y la
industrias donde se utilizan los instrumentos (medicina, academia) y de manera compartida esta la

industria agropecuaria con el grupo de los no conformes del 2019.
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llustracion 12. Plano factorial de la relacion entre evaluacion de la conformidad a partir de medidas de verificacion, tipo
de instrumento, e industria.

La declaracion de un instrumento conforme en el 2019 en las medidas de verificacion esta
relacionada con los instrumentos tales como: bureta de motor, bureta manual, dispensador de
entrega multiple, macropipetas e instrumentos que se utilicen en la industria del medio ambiente,
control de calidad y ensayos y andlisis. Por ende, en este grupo de conformes 2019 solo se
mantiene la bureta de motor en los resultados de calibracion, mientras que las otras categorias no

se agrupan con la declaracién de conformidad

La declaracion de un instrumento no conforme en las medidas de verificacion en el 2019
esta relacionada claramente con dispensadores de un solo golpe y la industria diésel. Los cuales
aparecen en el grupo de los conformes en el 2019 en la calibracidn, esto es debido a que los clientes
al ser notificados que el instrumento no cumplid en las medidas de verificacion, solicitan el ajuste o

el mantenimiento para que el instrumento cumpla con los errores méximos permisibles.
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Es complicado visualizar como estan conformados los grupos en la tltima ilustracion (No
13), por ello se hace una tabla sintetizando los cuatro planos factoriales realizados, mencionando
Unicamente las variables que tienen contribuyen positivamente segun el test del p-valor que se
puede visualizar en R con la funcién que nos permite observar las caracteristicas de cada grupo o

clase, siendo:
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llustracién 13. Plano factorial del analisis de correspondencia multiple a partir variables presentes en las medidas de
verificacion de instrumentos volumétricos operados a piston., como: si el instrumento es de volumen variable o fijo, el
intervalo al que pertenece el volumen nominal, y el tipo de instrumento.
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2018 2019
No conforme | Conforme No conforme | Conforme
Tipo de Medicina Dispensador de un solo golpe
instrumento | Micropipeta Diesel
e industria. Academia
Agropecuario Ambiente
Bureta de motor Bureta manual
Macropipeta
Dispensador de
c entrega multiple
-‘8 Instrumento | Intervalo B Intervalo C Intervalo E
g e intervalo, Pipeta Pipeta Bureta
= VoF Intervalo A Dispensador
o Intervalo D
Tipo de Micropipeta Dispensador de un solo golpe
instrumento | Academia Diesel
e industria. Agropecuario Bureta manual
Medicina Medio ambiente
Multicanal Bureta manual
Bureta de motor
Ensayos y analisis
Instrumento Pipeta Intervalo E
5 e intervalo, Intervalo B Dispensador
'S VoF Intervalo A Bureta
E Intervalo D
S Intervalo C
> Pipeta

Tabla 2. Compendio de las clases creadas con los 4 planos factoriales generados a partir de resultados de calibracion y
verificacion de instrumentos operados a piston.

Es importante observar que en la tabla no se visualiza en las clases creadas la categoria de

si el instrumento tiene un volumen fijo o si el volumen es variable.

Ya con la tabla se puede concluir que del ultimo plano factorial creado las pipetas de valor
nominal pequefio (A y B) estan relacionadas con la no conformidad en el 2018 y las pipetas de
valor nominal grande (D y C) estan son conformes en el 2019, junto con dispensadores y buretas

de valor nominal alto (E).
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Modelo Binomial

Para la conformidad a partir de los resultados de la calibracion no se puede realizar un
modelo binomial ya que se cuenta con muy pocos individuos que no sean conformes en el 2019.

Como se puede observar en la siguiente ilustracion:

2019.04 .

g 2018.5
[ 4
2 K

2018.01

Conformidad

llustracién 14. Gréafico de la distribucién de instrumentos conformes y no conformes en el afio 2018 y 2019, segun

reglas de decision por intervalo (2018) y regla de decision del método exacto (2019)

Se crea entonces el modelo binomial

Conformidad ~ Afio + Industria + VVoF + Instrumento + Valor Nominal + Division escala.

Modelo en cual solo se esta relacionado con la categoria de si el volumen del instrumento
volumétrico es variable o fijo (VoF) con una significancia del 10 %, se observa que el modelo simula

muy bien la realidad en la ilustracion 14 para resultados a partir de las medidas de verificacion.

El valor estimado para la categoria VoF nos indica que el chance de calificar un instrumento
como conforme si el volumen es variable es exp(1.094e+00), es decir, 2.99 veces el chance de que

el instrumento sea calificado como conforme al ser fijo.
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Si se trata la base de datos extrayendo 3 valores atipicos, encontrados con la evaluacion de la

distancia cook y se modela:

Conformidad ~ VVoF

|Se obtiene que el chance de calificar un instrumento como conforme si el volumen es variable
es exp(1.1053) es decir 3.02 veces el chance de que el instrumento sea calificado como conforme al

ser fijo, con una significancia del 0.1 %.
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llustracién 15. Envelope que da cuenta de una distribucion binomial para la declaracién de conformidad segun

resultados de las mediciones de verificacion

Evaluando el modelo se calcula la distancia cook del modelo y se obtienen valores aceptables,

como se puede visualizar en el siguiente grafico.
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llustracion 16. Grafico de las distancias Cook del modelo binomial

Al evaluar los supuestos de independencia por medio de la prueba de autocorrelacién de
Durbin- Watson y la homocedasticidad a través de la prueba de Breush-Pagan, se obtienen los
siguientes p-valores, 0.0001118 y 0.03253, respectivamente. Por lo tanto, el modelo cumple el
supuesto de homocedasticidad pero no el de independencia. Lo que indica que la correlacion de los

errores no es nula.

Proporciones

Para realizar la prueba de diferencias de proporciones para los resultados obtenidos de la

calibracion se postula la siguiente hipoétesis:

Hipétesis nula: No hay diferencia entre la declaracion de conformidad entre el afio 2018 y 2019

segun lo reportado en las calibraciones.

Se obtiene un p-valor = 5.353e-12
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Por lo tanto, con una confianza del 95% no acepta la hipdtesis nula puesto que no hay
suficiente evidencia. Es decir, hay diferencia entre la declaracion de conformidad del afio 2018 y la
del 2019. Se recomienda utilizar la regla de decision dada por el referente normativo para evaluar un

instrumento volumétrico operado a piston.

Para realizar la prueba de diferencias de proporciones para los resultados obtenidos de la

verificacion se postula la siguiente hipotesis:

Hipotesis nula: No hay diferencia entre la declaracion de conformidad entre el afio 2018 y 2019

segun lo reportado en las verificaciones.

Se obtiene un p-valor = 0.8996

Por lo tanto, hay suficiente evidencia para aceptar la hipétesis nula con una confianza del 95
%. Es decir, no hay diferencia entre la declaracion de conformidad entre el afio 2018 y 2019 segln

lo reportado en las verificaciones.
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6. Conclusionesy

recomendaciones

Conclusiones

. El anélisis descriptivo a partir de correlaciones maltiples permite concluir que la regla de
decision afecta la declaracién de conformidad del instrumento volumétrico operado a piston, por lo
tanto, el usuario de dichos instrumentos puede evaluar con una regla, como la regla del intervalo,
generando una declaracién de conformidad errénea con respecto a lo declarado con la regla de
decision el referente normativo a aplicar a dichos instrumentos.

° Por la declaracidn errénea que algunos usuarios pudieron realizar en el 2018, es posible que
hayan salido de servicio muchas pipetas de la industria de la academia, medicina y agropecuaria, las
cuales en realidad eran instrumentos conformes.

. El cambio en la norma 17025:2017 de establecer que los proveedores de servicios de

calibracion declaren la conformidad en el caso que el referente normativo, del procedimiento de
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calibracion, establezca la regla de decisidon implica en para los instrumentos volumétricos operados

a pistdn un menor gasto en inversion de nuevos instrumentos por parte del usuario.

o Al Ajustar un modelo binomial el cual explico el comportamiento de la declaracion de
conformidad de los instrumentos volumétricos se observo que la importancia de la cantidad
de instrumentos que presentan la variable dependiente a modelar, puesto que en el 2019 habia
muy pocos instrumentos declarados no conformes a partir de la calibracion, no fue posible
realizar el modelo binomial para este caso. Es de mencionar que este hecho de existir pocos
instrumentos no conformes en el 2019, se debe a que los usuarios al recibir una declaracion
de conformidad en el certificado de calibracion se preocupan mas por tener instrumentos
conformes, por lo tanto, solicitan ajuste 0 mantenimiento cuando en las medidas de
verificacion el instrumento es no conforme.

e El modelo binomial para la declaracion de conformidad a partir de los resultados de las
medidas de verificacion nos muestra que este solo depende de si el volumen del instrumento
es fijo o variable, donde el chance de calificar un instrumento como conforme si el volumen
es variable es exp(1.1053) es decir 3.02 veces el chance de que el instrumento sea calificado
como conforme al ser fijo.

o Al hacer un estudio inferencial por medio de una prueba de proporciones de los instrumentos
no conformes se confirmé que hay diferencia entre la declaracién de conformidad del afio
2018 y la del 2019. Por lo tanto, se debe utilizar la regla de decision dada por el referente
normativo para evaluar un instrumento volumétrico operado a pistén y garantizar la calidad
de los resultados.

¢ No hay diferencia entre la declaracion de conformidad entre el afio 2018 y 2019 segun lo

reportado en las verificaciones, lo que indica que el laboratorio prestador del servicio
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aplicaba correctamente la regla de decision en el 2018, aunque la norma no exigiera declarar

la conformidad del instrumento de medicidn.

Recomendaciones

o Realizar el andlisis de correspondencia multiple teniendo en cuenta la division de escala y
el fabricante del instrumento de medicion.

e De trabajo futuro se podria considerar un modelo un poco mas complejo que permita la
inclusion del supuesto de independencia, como un modelo lineal mixto o un GAMLSS.

e Realizar este estudio para instrumentos de medicién de otras magnitudes, tales como:

presion, humedad relativa, temperatura, masa, entre otros.
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Anexo A. Cdodigo analisis de

correlaciones multiples

#install.packages{"readxl"™)
#library("readxl™)

install.packages("xlsx")
library("x1sx")
install.packages("FactoClass"™)
library(FactoClass)

misDatos <- read.xlsx("MisDatos.xlsx", header=T, sheetName = "Hojal")

#Analisis de correspondencias miltiples

acml <-dudi.acm{misDatos1Cuali, scannf = FALSE,nf=2)
PLOT1=plot(acml,Trow=F,col.col = c{rep("blue"),rep("red”),rep("black")))
PLOT1

#Cluster
cluster<-FactoClass(misDatos1Cuali,dudi.acm)
plotFactoClass{cluster,Trow = F)

clusterfcarac.cate
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Anexo B. Codigo para el

modelo binomial

# Con datos de verificacién

conv=ifelse(misbatos‘Conformidadv=="Cc",1,0)
mispatos3=chbind(mispatos, conv)

modelod<-gim({conv ~ as.factor{aiA..o0) + Industria + voF + valornominal + Divisionescala,
summary (modelod)

plot(modelod)

misDatosl9=misDatos3[-c(19,254,361),]#quitando valores atipicos seg?n graficas del plot

“Ar}

modelod4.1<-glm(conV ~ VWoF, binomial(link = "logit"),misDatos3)
summary (modelod.1)

#Prueba de independencia. Ho la correlacidn de los errores es @ es decir prueba autocorrelacidn
Durbin-Watson

dwtest(modelod.1)
2dwtest

#Homocedasticidad - Ho Los errores tiemen una wariabilidad constante

bptest(modelod.1)
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par{mfrow=c(1,1))

X <- model.matrix{modelod.1)

<- nrow(Xx)

<- ncol(X)

<- modelod.l1%weights

<- diag(w)

<- solve (T (X)) RE*HNR*EX)

<- sqrt (W)= RHE* Rt (X)) B Esgrt (W)

<- diag(H)

td <- resid{modelod.l,type="deviance")/sqrt(l-h)
e <- matrix(6,n,166)

#

for(i in 1:188)]

dif <- runif(n) - fitted{modelod.1)

dif[dif »=8 ] <- @

dif[dif<e] <- 1

nresp <- dif

fit <- glm(nresp ~ X, family=binomial)

w <- fitfweights

W <- diag(w)

H <- solve(t (X)XE*XWE*EX)
H <- sart(W&*RdetHE* Rt (X% *Esart (W)

oL I E E T O

H <- sqrt{W)E=exe=atHe*%t (X)2*Esqrt (W)
h <- diag(H)
e[,i] «- sort{resid(fit,type="deviance")/sgrt(1-h))
i#
el <- numeric{n)
e2 <- numerici{n)
#
for(i in 1:n){
eo <- sort{e[i,])
el[i] <- (eo[2]+eo[3])/2
e2[i] <- (eo[97]+eo[98])/2}
#
med <- apply(e,1,mean)
faixa <- range(td,el,e2)
par(pty="s")
ggnorm{td,xlab="Percentis da N(©,1)",
ylab="Componente do Desvio", ylim=faixa, pch=16)
par{new=T)
#
ggnorm{el, axes=F,x1lab="",ylab="",type="1",ylim=Ffaixa,lty=1)
par{new=T)
ggnorm{e2, axes=F,x1lab="",ylab="", type="1",ylim=faixa,lty=1)
par{new=T)
ggnorm{med, axes=F,xlab="", ylab="", type="1",ylim=faixa,lty=2)
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Anexo C. Cdodigo para la
prueba de diferencia de

proporciones

e

#Prueba de diferencia de proporciones de medidas de calibracidn

x=c(151,198)
n=c( 20,288

prop.test(x,n)

- {r}

#Prueba de diferencia de proporciones de medidas de verificacidn

*=c(168,162)
n=c(266,2688)

prop.test(x,n)
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