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RESUMEN

En México, el aseguramiento de calidad de los resultados que emiten
los laboratorios de pruebas es poco comun, dado que no se considera
necesario, porque se tiene la idea de que si ¢l laboratorio tiene un sistema de
calidad implantado, éste garantiza que los resultados son confiables, esto en
parte es cierto, si el Sistema de Calidad es eficaz y recibe mantenimiento
continuo; sin embargo, para tener evidencia de esto, se tendria que evaluar la
calidad de los resultados de un laboratorio de prucbas, ya que de esta forma
permitiria determinar si los resultados son confiables, ademas de servir como
herramienta para medir el desempeiio del laboratorio y la efectividad del
sistema de calidad implantado.

La evaluacidn de los resultados que emite un laboratorio, es importante
dado que sirven para tomar decisiones de repercusiéon social, econémica y
legal. La calidad de un resultado al igual que la de un producto no se adquiere
en una sola etapa, sino que se logra a lo largo del proceso analitico, formado
por el equipo, analistas, reactivos, métodos de prueba, condiciones
ambientales, etc.

En este trabajo se propone una metodologia para establecer grificas de
control, como herramienta de evaluacion de la calidad de los resuitados. Esto
se lleva acabo a través del envio y andlisis de muestras control, doble ciegas,
duplicados etc.

Para que una empresa establezca el programa de muestras control debe
considerar, la estabilidad, homogeneidad y tiempo de anilisis, asi como el
volumen del trabajo del laboratorio para analizar las muestras y la importancia
del resultado para el cliente.

De los experimentos realizados en los diferentes laboratorios se
observé que los resultados obtenidos de los elementos de ensayo control se
analizaron estadisticamente usando como herramienta las grédficas de control
de medidas individuales para evaluar la estabilidad del sistema analitico y
determinar la presencia de causas asignables. También se realiz6 el analisis de
varianza para determinar si habia diferencias estadisticamente significativas
entre los resultados de una misma muestra.
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FALLA DE ORIGEN




INTRODUCCION

La calidad hoy en dia, se proyecta como factor:de. primer orden para lograr
mayor eficiencia y brindar productos y: serv:mos competmvos en cualquner actividad
empresarial y en todo tipo de orgamzacnén. g 8 :

Asimismo, la Calidad es una- estrategm qu
rentabilidad, la confianza y'la.supervivenci
aseguramiento permanente de ‘la-satisfaccion? !
externos. Estas acciones deben ser demostrables;: ‘para’; prop rclona
adecuada de que la organizacién cumple plenamente con los’ requnsxtos,
las necesidades de los clientes.

atconfianza
ubriendo asi

El enfoque tradicional sobre calidad establecia un sistema estitico, relativo al
cumplimiento de los limites de calidad aceptables, cayendo toda la responsabilidad en
e] Departamento de Aseguramiento de la Calidad.

El enfoque actual de la calidad implica la participacién de todo el personal de la
empresa y pone ¢énfasis en la satisfacciéon del cliente, lo cual permite un sistema
multidimensional y dinamico que involucra a un proveedor con calidad asegurada, una
empresa con su proceso de Gestién de Calidad y un cliente satisfecho.’

La calidad es el conjunto de propiedades y caracteristicas de un producto o
servicio, ckue le confieren su aptitud para satisfacer unas necesidades expresadas o
implicitas.

El concepto modermno de calidad no se limita a la ejecucion técnica de productos
o servicios, sino también al conjunto de las actividades de las instituciones o empresas.
La calidad se ha convertido en una politica de empresa y representa uno de los factores
estratégicos de éxito en la actualidad. Esta forma de proceder se denomina
Aseguramiento de la Calidad.

Las empresas invariablemente deben seguir un modelo o un sistema que les
permita asegurar la calidad de sus lineas de negocio, ese Aseguramiento de Calidad se
concibe como el conjunto de actividades planificadas sistemiticas que cumplen con la
politica de calidad, objetivos, responsabilidades y la implantacidén eficaz y eficiente de
éstos, a través de un sistema que permite el control y el mejoramiento continuo de la

calidad. T SIS CON :1
| 57 1A DE ORIGEN |

! Gonzélez Hemiéndez A. Administracién de la Calidad Toml a Nivel G ial. Curso Interaci I de
en Control de Calidad. Instituto Mexicano de Control de Calidad. Ciudad Méx:co Oct. 1994:16).
? ISO 8402 Calidad. Vocabulario
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1.0 GENERALIDADES

Poco a poco el término CALIDAD se ha introducido en el mundo de las empresas,
tanto industrial como de servicios. Pero son muchas las empresas que ‘no ‘conocen o
confunden el significado de este concepto. :

» Unos lo confunden con un producto de unas cualidédes inmejorables.. Sin
embargo la CALIDAD va mas alla de las caracteristicas de un producto (]
servicio.

= Otros la asocian con una acumulacién de papeles que no sirven sino para
burocratizar el trabajo, ¥ el desarrollo de las actividades. La CALIDAD, o en
este caso el SISTEMA DE CALIDAD en una organizacién, es algo mas que
una seric de documentos y papeles para rellenar.

= Y muchos otros identifican la CALIDAD con CONTROL DE CALIDAD,
siendo este ultimo sélo una parte que constituyen un SISTEMA DE
CALIDAD.

1.1 CONCEPTOS GENERALES
1.1.1 Definicion de Calidad

La calidad es un concepto que va a la vanguardia con el dcsarrollo de un pais, es
comun . ver anuncnos y escuchar de los malos servicios o productos, en la actualidad,

no sélo se rcﬁerc a las actividades dec'las fabrlcas, smo que ‘ha incursionado en otros

sectores de la actividad humana. Hoy en dia’ .se; ha mi:lantado en ‘empresas de

servicios, empresas pablicas mclusq en vescuelasfu oﬁcmas de goblemo.

Actualmente, se rompe el paradlgma de que sélo sea aplicable a los procesos -
repetitivos que hay que cstandanzar, esto debido 'a la interpretacion de algunos de los
autores que so6lo tratan a la ,cahdad,de una manera general, es decir, no _sdélo la

relacionan con la manufactura sino con la actividad humana.

! Informacion da dc la di; i6n el

Wwww_nsuarios.i i i peqintro.htm
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El concepto de calidad surge del

”Latln Qualltatem, ‘cuyo significado es el

atributo o propiedad que distingue a las personas
nivel de excelencia.?

Relacionado con esto podemos decu que

* La calidad e¢s un conjunto de concepto ', porque

facilita las relaciones mterpersonales en cualquxer tipo de organizacién y entlende los

procesos que transforman el medi e sgr humano”.

“La calidad es responsabllldad de:los: dlrectxvos y de todos los empleados de una

organizacién, desde el mas alto hnsta el mas bajo nivel” ? o “Calidad es cumplir con

los requisitos™.

La Calidad puede deﬁmrse como el conjunto de caracteristicas de una entidad, que
le confieren la apntud para sausfacer las necesidades establecidas y las lmplfcuas .

El concepto de entidad se extiende tanto a procesos, productos y servicios, una
organizacién, o combinaciéon de ellos.

cQué son las necesidades establecidas y las implicitas?

Las necesidades establecidas son las que estan especificadas, ya sea por un
reglamento (necesidades para un proceso, producto, o servicio), por un cliente
(caracteristicas para un producto o servicio), etc.

Las necesidades implicitas son las que no estan especificadas, pero que conviene
identificar y definir.

2 Infor i da del Seminario de i ion 111 cn la UAM Iztacalco (2001): ISO 9000 Aplicado a ln calidad en
la Educaciéon

} Definicién de Philip B. Crosby. “Administracién de la Calidad Total™ Edmundo Guajardo Garza, 1994, Espafia.

“ 1SO 8402 (Vocabulario)

* Informacién tomada dc la direccion clectronica www.si

ftora.com.ar/calidad.asp

4
3
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Uno de los objetivos (no el umcp) que busca la Calldad es la satisfaccion plena del
clicnte (Definiendo la Satlsl‘acclon del Cliente como la ‘fperccpcnon del cliente sobre

seguridad,

« Porque el 96% dc los clxentes msatl fech pbr .f,tanto no
podemos saber su insatisfaccién..

« Por cada uno que protesta puede haber 26 con problemas,
ellos graves. = i

» El 90% de los clientes msatxsfechos no volveran a cont‘ar en'el proveedor.

« Solo el 80% de los satisfechos vuelve a comprar....°

- Los clientes insatisfechos lo comentan con .una’ gran cantldad - de personas.
algunos de ellos posibles clientes potenciales.

« Sin embargo ¢l cliente satisfecho raramente lo comenta.

probablemente 6 de

2Como se puede llegar a la Calidad?
Implantando un Sistema de Calidad
1.2 SISTEMA DE CALIDAD

Un Sistema de Calidad identifica, documenta, coordina difunde, y mantiene las
actividades necesarias para que los productos/servicios cumplan con los regquisitos de
calidad cstablecidos, sin tener en cuenta ddnde estas actividades se producen.

Un Sistema de Calidad pone requisitos a las actividades y procesos que se realizan
en la empresa, y documenta como se realizan estas actividades.

® Informacion tomada del Taller: **Analisis ¢ Interpretacién de la Norma ISO - 9001
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pone el cliente.

1.2.1 Qué alcance tiene un sistema de calida

empresas quec puedan afectar (dlrecta -5
producto/servicio que suministra.

Estas actividades abarcan desde las actnv:dades ‘de compra, control del dlseﬁo,
control de la documentacién del producto en proceso terminado, realizacién de ofertas,
identificacién de los productos, control de los procesos; inspeccién de los productos,
hasta el tratamiento de productos no conformes, almacenamiento, formacién del
personal, etc.

Un Sistema de Calidad ayuda a disminuir problemas en la ejecucién de estas
actividades, ya que la filtracién de errores a través de las actividades de la empresa
puede ocasionar importantes pérdidas. El costo de corregir un error entre proveedor y
cliente antes de firmar el contrato, es mucho menor que si el error se detecta en la
entrega al cliente del producto/servicio terminado. El espiritu de los Sistemas de
Calidad es que mediante acciones preventivas y correctivas prevenir errores para
evitar estas filtraciones y pérdidas economicas.

Pero scon base en qué se puede_implantar una Sistemdtica de Calidad?

Para la implantacién de estas sistematicas se pueden seguir distintos Enfoques de
Calidad.

TESIS CON .
% DE ORIGEN
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1.3 ENFOQUES DE CALIDAD",*
Una vez que una empresa se deéivdé a implantar un Sistema de Calidad, puede seguir

distintos caminos para conseguirlo.”El.camino elegido sera normalmente funcién de
los siguientes factores: :

« Tamafio de la empresa.
- Disponibilidad de recursos (entre ellos el tiempo).
= Motivo por el que necesita un Sistema de Calidad.

Tres posibles enfoques para la |mplantac10n de un Sistema de Calidad son los
siguientes:

1.- ENFOQUE GLOBAL

2.- ENFOQUE PRACTICO

3.- ENFOQUE TACTICO

7 Infor i da de la di ion el Onica www.simi )] com lidad.asp

* Infor i da de la di; i ica www.usuarios. i idad, idad i .htm

TFETE CON
/4 U2 ORIGEN
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1.3.1 ENFOQUE GLOBAL

Orientado para las medianas/grandes corporaciones; con:un plazo de mplantacxon
largo (entre 3 y 5 afios). Su objetivo . es. . conseguir:i‘el%i liderazgo.

Esta orientado a conseguir la satisfaccion del cliente mediante la mejora” continua.
Los tres puntos fundamentales para conseguir esto son: .

« Liderazgo de la direccién en la implantacién del sistema.
« Participacidon de todo el personal de la organizacién.
« Formacioén continua.

Son puntos importantes los siguientes:

1. Entender las necesidades y requerimientos del mercado
¢{, Como se puede conseguir esto?

= Mediante encuestas
« Identificando los valores clave del éxito, como pueden ser:
o Valor del producto para el cliente
o Cumplir con los compromisos
o Fabricar productos sin defectos
o Cumplir los plazos
Dar un servicio de apoyo al cliente
- Anahzando la competencia

2. Identificar y analizar los procesos

« Identificando y determinando sus limites e interfases con otros procesos
« Designado sus responsables
« Analizando y mecjorando estos procesos

3. Establecer mediciones y objetivos

« De la satisfaccion de clientes

« De la calidad y el rendimiento de los procesos

+« De la calidad de los proveedores y servicios

« Del cumplimiento de objetivos y compromisos, etc.
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4. Eliminar defectos
5. Reducir los ciclos

« Identificando los puntos criticos en los procesos e o
« Estableciendo métodos y hermmlentas G Técnlcas estadi’sticas, etc )

Para la implantacion de un sttema de Calida ba_) y este enfoque, existen modelos
en los que puede basarse la implantacion. Los mas conocidos son:

« Modelo Deming, o modelo japonés

- Modelo de la EFQM (European Foundation for Quality Management),
modelo europeco

« Modelo de Malcom Baldridge, o modelo americano.

SLOBAL

ANALIZ AR LOS PROCESODS |
ESTABLEC ER MMED $OS
ELIMINAR CEFESTOS
RED UCIR LOS SICLOS

- CORPORACIOMNES
- VISION ESTRATECICA

LIDERAZGO
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1.3.2 ENFOQUE PRACTlco

Puede ser adoptado por cualquier tlpo de empresa o industria, y cuyo objetivo es
mejorar en’el corto plazo.

Una forma de operar en estos casos es:

1. Identificando y cuantificando los defectos
2. Analizando las causas que los producen
3. Estudiando las acciones a tomar para eliminarlos

Existen distintas herramientas para la realizacién de estas actividades, como son las
Metodologias de Evaluacion y Mejora de Procesos, la Deteccion de Problemas, etc.

PRACTICA

Agas
ACTUACION PRIORITARIAS

S Competxtlvndad
MEJORA

TT’QTQ CON 8
. ) ORIGEN
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1.3.3 ENFOQUE TACTICO

Orientado a cualquier tipo de empresa. Su objetivo es el Aseguramiento de la
Calidad como estrategia tactica de la empresa. Este tipo de implantacion de Sistemas
de Calidad suele tener como fin la certificacién ISO 9000 del Sistema de Calidad por
un organismo certificador externo acreditado para ello. El periodo de documentacién
e implantacién puede ser de 1 a 2 afios.

Esta implantacion se hace en base a un modelo. L.os mas utilizados son los modelos
para el Aseguramiento de la Calidad definidos en las normas 1SO 9000.

TACTICA —

CERTIFICACION
DEL
SISTEMA DE CALIDAD

e CUALQUIER EMPRESA
* EXIGENCIA MERCADO

ASEGURAMIENTO

TESTS CON 5
.77 GRIGEN
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2.0 SISTEMAS DE ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

En el complejo entorno empresarial actual, un elemento clave para la
competitividad de la empresa son los Sistemas de Aseguramiento de Calidad.

El Aseguramiento de la Calidad consiste en tener y seguir un conjunto
de acciones planificadas y si. iticas, implantadas dentro del Sistema de
Calidad de la empresa. Estas acciones deben ser demostrables  para
proporcionar la confianza adecuada (tanto a la propia empresa como a los
chentes) de que un producto o servicio cumpliri con los requisitos de la
calidad.'

Un Sistema de Aseguramiento de Calidad es /a: aplicacién de  .una
normativa en los distintos procesos y funciones a‘ desarrollar enla
organizacién empresarial, con la If inalidad . de consegulr las:. mejoras
necesarias que llevan a la excelencia’. . i ;

Se dice Sistemas de Aseguramiento de Cahdad debldo a que trata de :

1. Detectar problemas en el origen, evxtando la mulnphcxdad de errores
futuros. :

2. Permite a largo plazo reducnr los costos de. ineficiencia o de. errores

cometidos.

Los beneficios de un sistema de aseguramiento de calidad son miltiples
aunque podrian ser agrupados en tres bloqueszz

1. Mejoras a la Organizacién Interna y Procesos:
Los sistemas de aseguramiento de calidad, se han constituido como uno de los

factores basicos para la mejora de la organizacién y competitividad de las
empresas, con el consecuente incremento de beneficios que esto implica.

! Informacién tomada de la direccion electrénica www.calidad.com.ar
? Informacién tomada de la Tesis Dejanim Jusrez H d UNITEC “N. 1SO 9000, 2000
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El Aseguramiento. de-la Calldad ‘es sindénimo de beneficios asociados al
incremento de la: productw:dad a:la reduccién de costos, ' asi como a
disminucién’'de tlempos de operaciones. En el ambito interno, se consigue una
estructura: de . traba_]o blen defimda, donde se fomenta y desarrolla la
autodlsclplma. .

2. Mcjoras en el'éri:a' C' mércial ¢ Imagen:

Un certificado de cahdad “es una inmejorable tarjeta de- presenmcnén de la
empresa para clientes actuales'y po!enCIales.
Los certificados de: calidad,: aportan mejoras sxgmﬁcauvas ‘en’ la 1magen
comercial de la compailia, con lo que se obtienen mayores. ventajas y el acceso
a mercados en los que s¢ nccesntn un certificado de cahdad. f

3. Ad ion a la-Tend i Mundial:‘

Las normas de calidad [ ISO 9000, son' una’: normativainternacional que
actualmente estin incorporando:en: sus: orga.mzac:ones la’ ‘mayoria de las
empresas. : :

Esta norma incita a todas las empresas que e cernﬁcan. a que exijan a sus
proveedores su certificado para poder controlar la calidad de sus productos.
Por ello, es necesario para todas las empresas obtener el certificado de calidad
antes de que alguno de los clientes importantes decida cambiar de proveedor.

Un modelo para un Sistema de Aseguramiento de la Calidad mo pone
requisitos a los procesos y actividades que se realizan en la empresa.?

* Informacién tomada de la Tesis Dejanira Jusrez Hernéndez, UNTTEC “Normas SO 9000™, 2000
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Por el hecho de proporcionar confianza, el tratamiento de un cliente a
sus proveedores puede ser distinto en funcién del Sistema de la Calidad del
cliente”.

ROV EE IR

AL bAN
PROVECIZCOR

ol —
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El clicnte de un proveedor con Sistema de Aseguramiento de la Calidad
puede reducir fuertemente el nivel de inspecciéon de los productos que
suministra su proveedor; incluso suprimir las auditorias (ya que el proveedor
“da confianza’). Por tanto, los clientes también se benefician de tener
proveedores que aseguren su Calidad. Un programa efectivo de
Aseguramiento de Calidad puede incrementar la productividad y reducir los
costos.

* Infor 16 da de la direcci 1 ica www.usuarios.i lidad/calidad htm




Marco Tedrico:

FES ZARAGOZA

2.1 MODELOS PARA EL ASEGURAMIENTO DE LA'CALﬁ)AD

Para implantar un Sistema de Aseguramxento de la Calidad puede uullzarse
un modelo o norma.’

2.2 NORMALIZACION *
2.2.1 Definicién.

“L.a Normalizacién es una actividad colectiva encaminada a dar soluciones a
situaciones repetitivas, que provienen fundamentalmente del campo cientifico
o técnico, ¥ consiste en la elaboracion, difusién y aplicacidn de normas™.

2.2.2 Qué es una Norma. *

Es un documento accesible al publico, consensuado entre todas las
partes interesadas, que contiene especificaciones técnicas u otros criterios para
que se usen como reglas, guias o definiciones de caracteristicas, para asegurar
que materiales, productos, procesos o servicios cumplen los requisitos
especificados. Debe estar aprobado por un organismo de normalizacién y no
tienc caracter obligatorio.

Hay normas aplicables a muchos campos, como aceites, alimentos,
comunicacién, medicina, construccion, electrénica, calidad, etc.
Una norma marca unas pautas para la fabricaciéon de productos, realizacién
de un proceso, desarrollo de un servicio, para proteger la salud y el medio
ambiente, prevenir los obsticulos al comercio y facilitar la cooperacién
tecnolégica.

2.2.3 Qué se pretende con la Normalizacién. *

- Simplificar las tareas, y facilitar la intercambiabilidad.
« Proteger al consumidor. Este al comprar un producto normalizado tiene
la posibilidad de elegir entre varios suministradores (por ejemplo al

comprar un repuesto).
+ Eliminar barreras a los intercambios.

* Informacién tomada de la direccién el ica waww, ios.i lid. lidad htm
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2.2.4 Quién hace las Normas.

Las normas son desarrolladas por los organismos de normalizacién, ya sea
a nivel regional, nacional, internacional, etc. Su funcién es la preparacién y
publicacién de normas,’y “/l1a‘’ aprobacién de normas elaboradas por otros
organismos. ’

2.3 QUE ES 1S0.°

ISO es una abreviacién de International Organization for Standarization
(ISO), que es la agencia especializada en estandarizacién. Actualmente abarca
los estindares nacionales de 91 paises. En los Estados Unidos, la
representacién se llama The American National Standards Institute (ANSI).
ISO comprende alrededor de 180 Comités técnicos. Cada uno es responsable
de una o mds areas de especializacién que comprende desde asbestos hasta
zinc. El propdsito de ISO es promover el desarrollo de la estandarizacién y
actividades mundiales relativas a facilitar el comercio internacional de bienes
y servicios, asi como desarrollar la cooperaciéon intelectual, cientifica y
econdémica. Los resultados del trabajo técnico de ISO son publicados como
estidndares internacionales.

2.3.1 Origen de las Normas ISO-9000. 7,%,°

Su origen estia en las normas britanicas BS 5750, de aplicacién al
campo nuclear; aunque ya existian normas similares de aplicacién militar
anteriores a esta, como la MOD 05/25 y la AQAP 149.

L.as normas de Ascguramiento de Calidad tuvieron su origen en la
industria nuclear debido al interés en la seguridad. En 1969 el Instituto
Nacional Americano de Normas (ANSI), estableci® un comité con el
propdsito de  preparar normas para asegurar ¢l disefio, la construccién, la
puesta en marcha y la operacion de plantas nucleares.

En 1979 el Instituto de Normas Britanicas (British Standard Institution)
publica la norma BS-5750 (partes 1,2,3 y 4) sobre Aseguramiento de Calidad,

b i6 da de la di ion el dnica www.iso.ch

7 Informacién da de la di iS dnica www.iso.ch

4 lnformaclén tomada de la Tcsns Liliana Astudillo Lépez, Uni idad La Salle “Prop A dologi
pora la i i6ndeun S de Calidad™, 2001

Informaci6n tomada de Ia Tesis Decjanira Juiarez Herndndez, UNITEC “Normas 1SO 9000, 2000
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donde se establece el modelo para instalar un Sistema Administrativo de
Ascguramiento de Calidad.

A mediados de la década de los 80’s, la Organizacién Internacional
para la Normalizacién (ISO) forma el Comité Técnico TC-176; éste comité
toma como. base los modelos establecidos en las normas BS-5750 (Gran
Bretafia) y MIL-Q-9859 (Estados Unidos). En 1987 publica la serie 9000.

La palabra 1SO no proviene de las siglas de la organizacién sino que se
deriva .de la palabra griega “I1SOS™ que significa igual, busca expresar
igualdad y uniformidad en la normalizacién.

2.3.2 Quién elabora estas Normas.

El organismo encargado de la realizacidn de estas normas es ISO
(International Standard Organization), a través de su Comité técnico TC/176.
ISO es una Federacién Mundial de Organismos Nacionales de Normalizacién,
creada en 1947, con sede en Ginebra (Suiza). to

2.3.3 De qué tratan. '°

Tratan sobre los requisitos de los Sistemas de la Calidad, para el
Aseguramiento de ésta. Se utilizan como:

+» Herramienta de gestion interna (evita problemas, fomenta la mejora,
etc.); tenemos el Adseguramiento Interno de la Calidad, que se define
como: "Conjunto de actividades orientadas a proporcionar a la alta
direcciéon de la empresa la confianza de que se estd consiguiendo la
calidad prevista a un costo adecuado”.

» Herramienta de gestion externa, en situaciones contractuales con
clientes (sirve para proporcionar confianza); por lo que tenemos el
Aseguramiento Externo de la Calidad, definido como: “Conjunto de
actividades orientadas a dar confianza al cliente de que el sistema de
aseguramiento de la calidad del suministrador le permite dar un
producto o servicio con los requisitos de calidad que €1 ha pedido”.

to i de la di it 1 ica www.iso.ch
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2.3.4 Quién las utiliza y quién las estd utilizando. '

Los. “clientes™ ‘de estas normas son empresas de  todo, tipo (tanto de
productos como de servicios) y tamafio. En funcidn de su actitud al decidirse
por ellas se pueden clasificar en tres grupos:

e Los que creen en la filosofia de la calidad y la utilizan como base para
ser mdas competitivos.

® Los que no tienen claro lo que es, pero se deciden a utilizarlas.

e Los que quieren la certificacién por exigencias de sus clientes.

2.3.5 Cudles son los documentos que forman la serie ISO 9000.

Los siguientes estandares actualmente forman la serie SO 9000.-Cabe
sefialar que los estandares estdn en continua revision, y esta lista en cualquier
momento puede sufrir cambios:

ISO 9000-1 Estindares de aseguramiento de cahdad Y. fgestlén de calldad-
Lineas de actuacion para seleccién y uso. : : ;
I1SO 9000-2 Lineas de actuacidn para la apllcacién de SO 001 ISO 9002 e
1SO 9003.

1SO 9000-3 Lineas de actuacidén para la aphca
suministro y mantenimiento del sofhvare.
ISO 9001 Sistemas de calidad -Modelo. par
disefio/desarrollo, produccién, instalacioén y;se
ISO 9002 Sistemas de calidad -Modelo pa
produccién e instalacion. 2
ISO 9003 Sistemas de calidad -Modelo para ‘aseguramiento de calidad en
inspeccién final y pruebas.

ISO 9004-1 Gestién de calidad y e]ementos del sistema de calidad -Lineas de
actuacion.

1SO 9004-2 Gestién de calldad y elementos del sistema de calidad -Lineas de
actuacién para servicios. ;

Vde ISO 9001 al desarrollo,

“aseguramiento de calidad en
cio post-venta.
seguramiento de calidad en

!! Informacién tomada dc la direccién electronica www.iso.ch
!? Informacién tomada del Taller: “Revisién dcl Vocabulario ¥ Analisis e Interpretacién de 1a Norma SO
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2.3.6 Ventajas de la serie 1SO 9000. '3 : :

v Reducciéon de reprocesos, retrabajos, tierhpos . improductivos,
ineficiencias y costos de no calidad.

Fortalece la planeacién, control, mejora contmua y aseguramtento de la
calidad en todos los procesos clave.

Desarrolla una cultura de calidad.

Mejora la imagen de la empresa ante sus mercados.
Herramienta estratégica de competencia.
Permite cumplir requisitos contractuales de chentes exigentes y
progresistas.
Organiza la manera de traba_]ar cotldlanan‘lente. s
Consolida esfuerzos previos en mnterla dc calldad

AV NI N N NN \

2.3.7 Ventajas de tener una sola Norma. -

Las ventajas de tener una sola norma o modelo (en este caso los de la serie
ISO 9000), proporciona ventajas a una:empresa: tanto en su pos:cxcn de
suministradora, como en la situacién de cliente: - : . /

Como suministrador: no tiene que preocuparse por cumpll
especifica por cada cliente. L T

Conmo cliente: reduccion de los costes de recepcion, al pddei- reducir el nivel
de inspeccion gracias a la confianza demostrada por su suministrador.

2.4 CERTIFICACION ™

La certificacion es la actividad que consiste en atestiguar que un producto o
servicio se ajusta a determinadas normas, con la expedicidn de un acta o una
marca de conformidad, en la que se da fe documental del cumplimiento de
todos los requisitos exigidos en dichas normas.

* Informacion tomada del Tallers “Anilisis ¢ lmerpretm:lén dc ln Norma ISO 900!"
" lnformncnén tomada de la direccién Www.usu: idad. ~htm
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2.4.1 Que se certifica

Se pueden certificar'®:

productos,

sistemas de la calidad,
procesos, o

servicios.

2.4.2 Beneficios de la certificacién.'®
A través de la certificacién las empresas:

e Reducen considerablemente sus costos de produccién y reparacién de
errores.

e Dinamizan su funcionamiento, aumentan la motivacién y participacién del
personal y mejoran la gestién de los recursos.

e Incrementan su calidad (incluyendo servicios, plazos de entrega, garantia,
etc.). S

e Mejoran el nivel de satisfaccion de los clientes.

2.4.3 Quién certifica. '*

Los organismos habilitados para certificar el cumplimiento de una
norma (en particular las I1SO 9000), son los organismos de certificacion.
El sistema de certificacion debe ser objetivo, fiable, aceptado por todas las
partes interesadas, eficaz, operativo, y estar administrado de manera imparcial
y honesta.
El organismo certificador debe estar acreditado para certificar por una
entidad de acreditacion.

** Informacié da de la direccién cl ica www.aimpl

'® [nformacién 1omada de la Tesis Dejanim Juarez Hemandez, UNITEC “Normas 1SO 9000™, 2000
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2.4.4 ORGANISMOS DE CERTIFICACION ACREDITADOS DE SISTEMAS DE
CALIDAD Y DE GESTION AMBIENTAL EN MEXICO. V7

1. Asociacion Nacional de Normalizacion y Certificacion del Sector Eléctrico A.C.
(ANCE).
Av. Puente de Tecamachalco 6 bis, Colonia Lomas de Tecamachalco, Naucalpan,
Estado de México.
2. Calidad Mexicana Certificada A.C. "CALMECAC”
José Vasconcelos 83, Colonia San Miguel Chapultepec, México D.F.
3. Instituto Mexicano de Norrnalizacion y Certificacion *IMNC"
Manue! Maria Contreras 133, piso 6, Colonia Cuauhtémoc, México D.F.
4. Sociedad Mexicana de Normmalizacion y Certificacion S.C. "NORMEX"
Alfredo B. Novel 21, Colonia Centro Industrial Puente de Vigas, Tlalnepantia,
Estado de México.
5. Société Genérale de Surveillance de México S.A. de C.V. "SGS*

Ingenieros Militares 85 piso 5, Colonia Argentina Poniente, México D.F.

6. International Certification of Quality Systems, S.C. ‘TQS"

Moras 533 primer piso, Colonia Del Valle, México D.F.

7 Infor i6 de la di ién cl dnica www.: devil.com
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2.4.5 Durante cudnto tiempo es vilida la certificacién. '®

El  acreditamiento certificado por una tercera persona sera
periédicamente supervisado, para asegurar. que el sistema de calidad esta
siendo mantenido. Muchas certificaciones requieren de auditorias totales
después de un tiempo especifico (generalmente tres o cuatro afios). Si hay
falta de mantenimiento del sistema de calidad, la certificacién sera suspendida
o cancelada.

2.5 AUDITORIAS "

Un organismo certificador verifica a una empresa que cumple los
requisitos de una norma mediante auditorias.

Una auditoria es un examen sistematico, metédico e independiente que
se realiza para determinar si las actividades y los resultados relativos a la
calidad satisfacen las disposiciones previamente establecidas, y  para
comprobar que estas disposiciones se llevan realmente a cabo y que son
adecuadas para alcanzar los objetivos previstos.

2.5.1 Objetivos de una auditoria, '?

» Determinar la conformidad o no conformidad de los elementos del
sistema de la calidad con los requisitos especificados.

- Determinar la eficacia del sistema de la calidad implantado para
alcanzar los objetivos de la calidad especificados.

« Proporcionar al auditado la oportunidad de mejorar su sistema de
calidad.

2.5.2 Tipos de Auditoria. '*

= Auditorias Internas
® Auditorias Externas

2.5.3 Definicidén de Auditoria Interna. '°

Revision sistematica del sistema de calidad para verificar el estado que
guarda el laboratorio de pruebas.

‘® Informacion tomada de la direccion electrénica www.iso.ch
o o 5 da del M | de Catidad impl do en la G ia de lab ios del
Mexicano del Petrélco
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2.5.4 Objetivos de las Auditorias Internas.®®

= Que todo el personal adquiera experiencia como auditor de calidad

Que el personal conozca la estructura del sistema de calidad

Que el personal se familiarice con la politica de calidad, los objetivos y
adquiera pleno conocimiento de los procedimientos generales. que:la
empresa ha documentado para ascgurar la calidad

2.5.5 Beneficios del establecimiento de Auditorias Internas de Calidad. 2°

‘f

I.a documentacién del sistema de calidad siecmpre estara

actualizada.

Las fallas existentes en los laboratorios, podran detectarse

tomando acciones correctivas inmediatas.

Los laboratorios estarian organizados y conoceran la
estructura del sistema de calidad, implementado por la

empresa.

> El laboratorio tendra la evidencia documentada de una

mejora continua.

3> Los responsables del laboratorio conocerdn antes de una
auditoria externa la condicién en la que se encuentran.

Cada participante como auditor interno, estara

comprometido con la calidad.

El personal del laboratorio estara preparado para recibir

auditorias externas

La empresa tendra amplia experiencia en la prepnracnon de programas de

acciones correctivas

a ‘7

7

2% Informacién da det M. 1 de Calidad imp}: enlaG ia de lab. ios del Insti
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2.5.6 Seguimiento de una Auditoria Interna de Calidad.

El responsable del control de calidad, debe revisar y dar seguimiento a
cada uno de los puntos contemplados en el programa de acciones correctivas,
presentado por el laboratorio auditado, verificando que el laboratorio tenga la
accidén correctiva realizada. Elaborando un reporte a la alta direcciéon para
informar del seguimiento realizado a la auditoria interna de calidad.

Con este punto queda concluida la auditoria interna de calidad,
debiéndose archivar toda la documentacién generada por un periodode 2 a 5
afios de acuerdo a la politica establecida por la empresa.

2.5.7 Auditoria Externa.

Cuando el Laboratorio ha llevado a cabo todo lo relacionado a las
Auditorias Internas, es necesario solicitar una Auditoria Externa para contar
con uno o varios testimonios escritos otorgados por terceros y obtcner ¢l o los
reconocimientos oficiales que reconozcan que el Laboratorio cumple con los
requisitos establecidos en las normas de calidad

La auditoria del organismo certificador tiene por objeto conseguir por
parte de dicho organismo una marca de conformidad que certifique que la
empresa tiene implantado un Sistema de Aseguramiento de la Calidad de
acuerdo con un modelo determinado.

_ TESIS CON
FALLA DE ORIGEN 22
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2.6 Procedimientos de Aseguramicnto de la Calidad

Los Procedimientos de Aseguramiento de la Calidad son documentos
que dan respuesta a apartados concretos de la norma, y que desarrollan las
pautas fundamentales que se dan en ¢l Manual de Calidad.

Describen las actividades necesarias para operar el sistema. Definen el
método para realizar la actividad especifica (cuando, dénde, quién y que),
incluyendo los documentos de trabajo que deben ser utilizados,:

Los procedimientos indican, ademas de lo anterior, su propéslto y alcance.
Estos son agrupados en un manual para facilitar su manejo y son actualizados
de acuerdo a las politicas establecidas.

NOTA: Cabe seiialar que en este trabajo solamente se utilizan algunos
procedimientos del total que se sefialan implementan en el Manual de Calidad
de la Gerencia de Laboratorio del Instituto Mexicano del Petréleo. (Ver
Anexos A, B, CyD).. -
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2.7 CICLO DE CALIDAD DE UN LABORATORIO DE PRUEBAS

ASEGURAMIENTO
DE LA CALIDAD

Documentacion

Ansflisis cstadistico

2.7.1 Definicién de Laboratorio de Prueba

Un Laboratorio de Prueba es aquella instalacion que opera en una
localidad especificamente determinada y dispone del equipo necesario y
personal calificado para efectuar las mediciones, analisis y pruebas,
calibraciones o determinaciones de las caracteristicas o funcionamiento de

materiales, productos o equipos.

24
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3.0 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Se ‘entiende por Aseguramiento de Calidad de los R lrad Analiticos
(ACDA) al proceso mediante el cual se demuestra la fiabilidad de un resultado, es
decir es la forma por la cual se asegura que lo que se reporta en el informe de pruebas
refleja realmente los resultados de las muestras colectadas originalmente.

Los resultados que se emiten en un laboratorio de pruebas son importantes, ya
que sirven para tomar decisiones a cerca de la aceptaciéon o rechazo de un producto, y
en algunos casos tendran repercusion social, ecconémica, y legal. En México, el ACDA
es poco comiin dado que no se considera necesario, por que se tiene la idea que si el
laboratorio tiene un sistema de calidad implantado en laboratorio se garantiza la
confiabilidad de los resultados. Esto en parte es cierto, si el sistema esta implantado
eficazmente. Sin embargo el tener un sistema de calidad en el laboratorio no asegura
necesariamente que los resultados que emite el laboratorio son confiables. Por lo que
cl laboratorio debe establecer un control de calidad para evaluar la confiabilidad de
los resultados y determinar las fuentes que causan los errores en las determinaciones.

La calidad de un resultado al igual que la de un producto no se adquiere en una
sola tapa, sino que se logra a lo largo de todo el proceso analitico formado por el
equipo, analista, reactivos, métodos de pruebas, condiciones ambientales, etc.

Los laboratorios de prueba tienen un papel importante para el desarrollo de la
industria nacional, dado que es aqui donde se realiza el anilisis de muestras del cual se
derivan resultados y el valor de estos sirve de referencia en proyectos de investigacion
de nuevos productos, procesos, etc. Asi como para evaluar el cumplimicento de los
requisitos de calidad de un elemento.

Actualmente en México se tiene la necesidad de alcanzar niveles de calidad
estandares, para poder competir comercialmente en el ambito nacional o internacional,
sobre todo con los paises con los cuales se tiene tratados comerciales.

Esta situacion también incide en el comercio nacional dado que muchos
clientes solicitantes de servicio de anilisis, piden a los laboratorios de pruebas con
mayor frecuencia una calidad certificada. Lo que ocasiona que los laboratorios de
prueba se preocupen por establecer un sistema de aseguramiento de calidad, para
conseguir la acreditacién y/o certificacién por algin organismo reconocido. Esto es el
caso particular de laboratorios de pruebas que dan servicio a clientes externos, es decir
laboratorios que analizan muestras de otras empresas.

25
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Teniendo como antecedentec que uno de los problemas principales que se tiene
en los laboratorios es la poca repetibilidad y reproducibilidad de los resultados, se
propone plantear en este trabajo una forma de evaluar la calidad de los resultados que
emite un laboratorio de pruebas estableciendo un Programa de Aseguramiento de
Calidad de resultados, haciéndolo a través de envio, anilisis de muestras control,
tratando los resultados de las muestras estadisticamente usando graficas de control de
medidas individuales y asi determinar si el proceso estaba bajo control o no. También
se realizé el Analisis de Variancia para determinar si habia diferencia estadisticamente
significativa entre los resultados de la misma muestra. y la reproducibilidad de los
mismos.

El programa de muestras a analizar, se establecié considerando la estabilidad,
homogeneidad, tiempo de analisis de muestras, volumen de trabajo del laboratorio y la
importancia del resultado para el cliente.

Para lo cual se plantea los siguientes objetivos.

_ TESISCON
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3.1 OBJETIVOS

v Evaluar la calidad de los ‘resultados’: analltlcos que emite. un laboratorio de
pruebas mediante elementos : de ensayo control para determmar 51 son
confiables. B ; ; X

v~ Establecer parimetros de graﬁcas de ‘control de
indicador-de si el proceso esta’ operando
resultados.

v" Diseifiar un programa de Aseguramiento’ de. calidad con'los recursos dxspombles
en el laboratorio para evaluar cl desempeﬁo dcl snstema anahtxco.“ I

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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4.0 PARTE EXPERIMENTAL

Para evaluar la calidad de los resultados analiticos se establecié un programa de
Aseguramiento de Calidad de los Resultados, el cual consistié en cuatro etapas,

4.1 ETAPAS PARA EL PROGRAMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD

4.1.1 Etapa 1: Seleccién de los laboratorios y de las muestras que funcionaron
como muestras control.

En esta etapa se seleccionaron los laboratorios que participaron en el envio de
muestras de verificacion, considerando factores tales como:

e Cantidad de trabajo del laboratorio
e Disponibilidad del laboratorio en cuanto a volumen de trabajo para
analizar las muestras

También en esta etapa se seleccionaron las muestras que habia en el laboratorio que
tuvieran las caracteristicas siguientes: ‘

Estables por un cierto periodo de tiempo.

Faciles de homogeneizacién.

Disponibilidad para conseguir la muestra.

Composicion igual o similar a las que analiza el laboratorio.
Tiempo de andlisis

Costo del analisis

Importancia del analisis para el cliente.
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Los materiales control que cumplieron con estas caracteristicas aparece en la
Tabla I, junto con las prucbas a realizar.

Tabla 1. Materiales control o elementos de ensayo control

! Material control Prucbas a determinar La""""'o‘"? que
l utilizado analizé

[ Manganeso Absorciéon

! Atomica

: Acero limado Silicio Abs_orc_lon

| Atoémica

: Molibdeno Absorcion

i Atémica

Aceite lubricante Viscosidad cinemdtica a 40 °C. Analisis Fisicos

Pemex Diesel Temperatura de inflamacion Analisis Fisicos

Minimo 45 °C

Tratamiento de muestras

« Cada material control utilizado se homogeneizo y se dividié en porciones para
obtener submuestras. Esto con el objeto de enviar la misma submuestra y disminuir
el error por envio.

Todas las submuestras de cada material control utilizado se conservaron en los
contenedores adecuados para evitar cambios en su composicién de la muestra.

TESIS CON
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+« Las submuestras . se .mantuvieron  a’ temperatura - amblente dado que 'son las

condiciones que scﬁala la bxbllograf’a como convenlentcs para estos matermles.

. Cada submuestra se ldemli'co con: Nombre del matenal
contenedor, clave o codlgo de muestras y fecha de envno.

« La frecuencia de env:é de las muestras control fue una vez poi

4.1.2 Etapa 2: Establcclmlenlo del mecanlsmo de cnv-o dc maucs ras control

ontema el

Las muestras conlrol que se enviaron al laboratorlo fucron doble cxego, es decir
los analistas' desconocian:la: composnmén, asi’como 'su’ identificacién como muestra
control. El mecamsmo q e se establecno para las'muestras’ control fue:

Actividad

[A'reai de Calidad ™

¥ las envia al area responsable

5

!

’ ——’I Preparar los elementos de ensayo cont

rT|

Envia los elementos de ensayo al Jefe de

l El area resp_»oynsabrleil I ™ Proyecto

T

~

Especialista

— "
I~ Asigna los elementos de ensayo para su

andlisis

~

| Analistas !

resultados al Jefe de Proyecto

»] Analiza los elementos de ensayo y reporta

J

|

v
Jefe de Area

al area de calidad

_]____,__.|7 Entrega el informe de resultados
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4.1.3 Etapa 3: Registros de Calidad

En esta ctapa se disefian los formatos para registrar las muestras control,’ el cual
tiene toda la informacién requerida para hacer una rastreabilidad de resultados y
muestras. La |informacién que se registra es:

« Clave del elemento de ensayo.

+ Prueba a realizar.

« Método de Analisis.

« Fecha de envio al laboratorio.

« Nombre del elemento de ensayo.

« Resultados de las determinaciones realizadas.

« Firma de recibo de muestra.

«» Fecha de entrega de resultados

« Laboratorio que analizé el elemento de ensayo.

Ver Fig. | Formato de Registro de Muestras
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INSTITUTO MEXICANO DEL PETROLEO

GERENCIA DE LABORATORIO

REGISTRO DE MUESTRAS
LABORATORIO QUE ANALIZO:

PRUEBA A REALIZAR:
METODO DE ANALISIS:

NOMBRE DEL RESULTADOS DE LA
ELEMEN

DETERMINACION | FECHARE ENTHEGA DE SEMeaa
ENSAYO REALIZADA - ahad -
Elabord Revisé

Fig. 1 Formato de Registro de Muestras
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Los resultados de los elementos de ensayo control se entregan al Area de Calidad
por el jefe responsable del drea. El informe de resultados emitidos se revisa conforme
a la solicitud de andlisis (Ver Fig. 2 Formato de Solicitud de Analxsts). para verificar si
¢l laboratorio reporta de acuerdo a la solicitud de anilisis.
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INSTITUTO MEXICANO DEL PETROLEO

SOLICITUD DE ANALISIS

Fecha No. de orden
Solicitante,
Proyecto Orden de trabajo

Clave de la (8) muestra (s)

Dcscri[wi(iﬁ de la (s)

Anilisis solicitado

Eanviado al luboratorio de’

AUTORIZO

Fig. 2 Formato de Solicitud de Analisis

E ISCON
s TF ’)RICE‘\I

FALY.

34




Farte Experimental

FES ZARAGOZA

4.1.4 Etapa 4: Tratamiento Estadistico

El analisis estadistico de resultados de los clementos de ensayo control permiten
interpretar los resultados bajo un criterio objetivo. El andlisis de estos debe ser llevado
de acuerdo a la técnica estadistica que aplique, considerando los supuestos y
condiciones particulares de cada técnica, para que la conclusién obtenida sea vilida y
correcta.

Existen varias formas de evaluar la calidad de los resultados de las muestras
control, pero la mias comiin y usada son las graficas de control.

LLos resultados de los elementos de ensayo control se evaluaron estadisticamente
usando las graﬁcas de control de medidas individuales y rangos méoviles para
determinar si el sistema de analisis es estable. También los resultados se analizaron
con un andlisis de varianza (ANOVA), para determinar si hay diferencia significativa
entre los diferentes analistas que analizaron los elementos de ensayo y ver si los
resultados eran repetibles.

4.2 GRAFICAS DE CONTROL '}?

4.2.1 Definicion y usos

Es la representacion grafica del valor de una caracteristica de un material en funcién
del tiempo. Entre las aplicaciones mas importantes de las griaficas de control estin :

Determinar si un proceso esta operando bajo control .

Nos ayuda a conocer si el proceso se encuentra dentro de las especxﬁcacnones.
Identificar las causas de variacién ( comunes y/o especiales)

Permite tomar acciones correctivas a tiempo.

Indica cuando la recalibracion es necesaria

Indica el mantenimiento de los instrumentos

Sefiala problemas en fallas de equipos e instrumentos

Indica olvidos de andlisis o errores de cilculos

' Informacién tomada de la direccién electronica www.aiteco.com

? Informacion tomada de la direccion electrénica www.geocitics.com/calidad_cep/xr.htm
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4.2.2 Clasificacién®
Las graficas de control se clasifican en dos tipos:

Grdficas de control por variables: Cuando la caracteristica de calidad puede ser
medida y expresada en una escala continua. Estas graficas se conocen como X-R.

Grdficas de control por atributos: Se usa cuando se tiene un producto al cual no se le
puede medir una caracteristica, sino sélo se le califica como producto conforme 6 no
conforme. Los tipos de graficos a usar son p, np. En algunas otras ocasiones es posible
contar el nimero de defectos en la unidad del producto. entonces se utilizan los
graficos de tipo c, u.

4.2.3 Construccidén de una grafica de control X <R

El disefio de las graficas de control depende de las caracteristicas del proceso y del
objetivo que se desea alcanzar. Por lo cual el primer paso en la construccidon de las
graficas de control, es definir lo siguiente:

e El tamaiio del subgrupo.

e La frecuencia de muestreo.

e El nivel de confianza.

Una vez definido estas condiciones, se procede a recolectar: la. informacidon ( datos
numéricos ). Reunidos {os subrupos se comienza a procesarlos; como sigue:

GRAFICA DE CONTROL POR VARIABLES C;JLCULOS DE LOS SUBGRUPOS
Media de los subgrupos

Para calcular el promedio de los subgrupos, s‘:‘debe‘sumar todos los valores de los
subgrupos y luego dividir el total entre el nﬁmero'de‘vaques del subgrupo.

X = Zx Donde X = Es el
n

‘los’ omponemcs del subgrupo
X = Medla del subgrupo " L

* Douglas C. M 2 v “Control ico de la Calidad™ 1991, Edit. Iberoamericana
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Rango de los subgrupa\‘

Para calcular el rango de los. subgrupos, se debe obtener la dlfercncm entre el valor
mayor y cl menor del subgrupo.

R = Mayor - Meno T

Lineca central de la graf ca X

Para calcular la lmea centml de esta grafica, sc debe obtener la media de todos los
subgrupos .

y Zx

Xc =

Donde = k= Numero de subgrupos.
Xc = Es el promedio de los promednos de'los’ subgrupos.

La linea central también puede scr ﬁjada;deacuerd,o a:la especificacién del producto v
los limites se fijan de acuerdo a la confianza que se quiera (263 o)

Limites de la griafica X

L.os limites de control muestran- los rangos de vanacxén estadisucm'nente esperado para
el proceso. :

Limite de Control S;lpe;'ior ¢ <LCS ) ‘
I.LCS= X¢c + A2 R

Limite de Contra[ lli_f'e(ior;'( LCI)
I.Cl = X¢ - A2 R .

Donde A, es una constante que depende del tamaio de los subgrupos ( k), ver tabla
No.3

R es el rango promedio de los subgrupos.
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Linea Central para la grifica de rangos.

FES ZARAGOZA

Para calcular la linea central de la griafica de rangos, se debe obtener la media de los

rangos de todos los subgrupos.

R = ZK!S Donde K = Namero de subgrupos

Limites de control para la grifica de rangos

Limirte de control superior ( LCS )

LCS =Dy* R

Limite de control inferior ¢( LCI )

LCI=D3*RrR

Tabla 3. Factores para calcular los limites de control

Tamaiio del A Ds Ds D>
subgrupo
2 1.880 1] 3.268 1.128
3 1.023 0 2.574 1.693
4 0.729 0 2.282 2.059
5 0.577 0 2.114 2.326
* Miller 1. Oscar, S 1N of the analytical L ies, Lewis Publishers, printed in the USA, 1992,
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4.3 GRAFICAS DE CONTROL DE MEDIDAS INDIVIDUALES %,¢

Existen muchos casos en que el tamafio de muestra a utilizar para controlar el
proceso es n= 1. Esto ocurre frecuentemente cuando la tasa de produccion de datos es
demasiado lenta para permitir tamafios de muestra n>1, o cuando mediciones repetidas
difiere sSlo debido a errores de laboratorio o de analisis, como en muchos procesos
quimicos. Esto ocurre frecuentemente cuando se usa tecnologia de inspeccién y
medicién automatizada y se analiza cada unidad fabricada. En estos casos, resulta util
la grafica de control de medidas individuales.

LLa grafica de control para determinaciones individuales es una grafica de
control usada para estudiar la variacion de resultados.

Las griaficas de control de determinaciones individuales son’ particularmente
utiles para controlar un sistema analitico, donde se inserta umcamente un solo malenal
control por corrida, dia, semana, etc.. . :

Las grificas de control para medidas individuales se usan‘cuand

Los resultados del proceso estidn medidos sobre una.escala:continua: (:por ejemplo,

temperatura, peso, tiempo, etc. ).
Los resultados del proceso siguen o tienen una dlstr bu
Se quiere evaluar la repetlblhdad de los anahsxs (repllcas de anahsls) Es decir

cuando se analiza el mismo espécimen en tiempos dlferentes. Cuando sélo se cuenta
con un resultado o dato de la determinacién.

5 Montgomery D. Control Estadistico de la Calidad, Grupo editorial Iberoamericana. Impreso en
México, 1991. Pp. 175-177.
5 ASTM E-882, Accountability and Quality Control in the Chemical Analysis Laboratory.
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4.3.1 Procedimiento

1.- Los resultados obtenidos deben registrarse en el orden de ¢dmo se enviaron las
muestras al laboratorio en un formato con la informacion siguiente:

No. muestra | Fecha de andlisis Resultado lnterv; z;:& ;nowl
1 Xu

2 X2 Xa2. X,

3 Ve Xa_ X3.X;

4 Xa Xa-Xs

5 Xs Xs- X4

n Xu Xn- Xa1

2.- Calcular el promedio llamado X de los resultados de las muestras control,
mediante la siguiente expresion:

x =X
”

Donde: n = Numero de resultados (determinaciones individuales)
3" X = Sumatoria de los resultados
X = Promedio de resultados

3.- Calcular los intervalos modviles

Los intervalos méviles se calculan a partir de la diferencia de dos resultados como,
X, -X,. x,-X,, Yy asi sucesivamente. No hnga caso de las dlferencxas negauvas.

4.- Calcular el promedio de todos los mtervalos movnles (IM), obtemdos, mediante la
expresion siguiente: . ; e

AT = Z.{’L’.
n—1
Donde: /A1 = Promedio de intervalo moévil

Z IM = Sumatoria de los intervalos moéviles
n-1 = Namero de intervalos moviles
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- Calcular los limites de control para la gr’éﬂca‘ X

Los limites de control de la grafica se establecen a3 desviaciones cstandar con las
siguientes expresiones: ;

LSC =X +2.66 x IM
LIC = X - 2.66 x IM

El valor de 2.66 resulta de la relacién 3/d2, donde da es un valor que sale de tablas, y
vale 1.128.

6.~ Calcular los limites de control para la grafica de mtervalo movil, con las siguientes
expresiones:

LSC =D, * 1A

LIC= D3;* IM =0

Donde D, =_‘3‘.268 y D3 = 0, para determinaciones individuales.

Linea Central =

7.- Construir las grificas de control, registrando en el eje de las “X”. las muestras
analizadas, y en el eje de las *“ Y™, el valor o resultado de los’ elememqs de ensayo

control para la grifica X,  y para la grifica de intervalo movn :
intervalo moévil en “Y> y en “X" las muestras analizadas.

B

4.3.2 Interpretacién 7,

superior. Cuando  suceda esto mvesugue
corregida.

7 Miller 1. Oscar, Successful Management of the analytical Lab ies, Lewis Publi; s, printed in the USA, 1992,

"N v D. Control Estadistico de Ia Calidad. Grupo cditorial icana, Imp! cn Méxi 1991,
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Se considera que el proceso esta afectado por causas especiales cuando se presenten
corridas o tendencias (serie de mas de 8 datos). .

Uno de los principales objetivos de usar Gréificas de Control,.es determinar
cuando un proceso esta fuera de control, asi como las acciones necesarias que podrian
ser tomadas. Otro criterio que es también usado para determinar si un proceso esta
fuera de control, es cuando un punto de los graficados cae fuera de:los limites de

control.

Identificando las causas que provocaron que el proceso: se: encontrara fuera de
control, se requiere de conocer ¢l proceso, equipo y condlcnones de operacién tan bien,
como el impacto sobre la caracteristica de interés.

Todo proceso esti sujeto a variaciones,. las cua]es se deben a dos tipos de
causas: .

- Causas comunes: Son causadas por variaciones relativamente pequeiias que se
presentan en forma aleatoria, no son ficilmente identificable en la grificas de control,
ya que son inherente al sistema.

+  Causas especiales: Las graficas de control identifican facilmente las’ causas
especiales, observindose grandes variaciones que se pueden atribuir a una mal funcién
del equipo, etc. Estas causas se solucionan con acciones locales.

Si el proceso esta fuera de control estadistico, esto indica la presencia de causas
especiales, que se diagnostica si se observa lo siguiente :

e Dos de tres puntos que se localizan en el mismo lado de la linea en la zona de 3 o.

e Cuatro de cinco puntos consecutivos que se localizan en el mismo lado de la zona
de 2.

s Nueve puntos consecutivos que se localicen en el mismo lado de la linea central en
cualquiera de las tres zonas.

e Secis o mis puntos descendientes o ascendentes.

e Quince o mas puntos consecutivos alternados arriba y abajo de la linea central
localizadas en la zona de 1 o.

e Patrones ciclicos o tipo onda.
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Cabe mencionar que los puntos mencionados anteriormente para determinar si un
proceso estd fuera de control no son todos usados simultineamente, es posible que el
proceso esté fuera de control todavia y ninguno de los puntos sea aplicable.

Sin embargo, es conveniente decir que entre mas puntos se usen, para identificar
si un sistema esta fuera de control, se incrementa el riesgo de detener el proceso por
falsas alarmas, por lo que se recomienda cautela al aplicar dichos puntos.

Una de las mayores ventajas de las Grificas de Control es que son facil de
construir, interpretar y usar.
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5.0 RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS.

5.1 Resultados del Programa de Ascguramiento de Calidad

El programa de Aseguramiento de Calidad interno que se implemento para
evaluar la repetibilidad de los resultados analiticos, se llevd a cabo sélo en dos
laboratorios, dado por las limitantes que sc presentaron como:

e No se contaban con muestras estandares para evaluar la reproducibilidad de

los resultados.

La cantidad de muestras que se analizaron por laboratorio varié.

o Poca disponibilidad de materiales de prueba.

e La composncxon de las muestras mismas (matriz comple_,a) leculta la
preparacion de otro tipo de muestras.

Por lo anterior so6lo se seleccionaron tres muestras que fueron rebaba de
acero, aceite lubricante, y Pemex Diesel.
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% ORIGEN
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. Numero de muestras enviadas

por mes
Laboratorio| Muestra | Determinacion |Mes (Mes|Mes | Mes | Mes Total de
que analizd ’ SRR I 2 3 4 5 muestira
analizadas
. Molibdeno 4 4 4 4 2 18
Absorcidn Accro .
Atémica Silicio 4 4 4 4 2 18
Manganeso 4 4 4 4 2 18
Analisis Aceite | Viscosidad 4 4 4 2 14
Fisico lubricante | cinemitica .
Andlisis Pemex Temperatura 4 4 4 4 2 18
Fisico Diesel de inflamacion :

Los resultados de las muestras control
presen!an en Tablas, donde el nimero de mue:
se enviaron al laboratorio y en la ultima columna‘de:l

‘los: laboratonos se
‘el’'orden en como
‘tablaj aparece el valor

del intervalo movil, para la conslruccxén de Ia grat‘ca ‘de’control de valores

individuales.
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5.1.1

muestran en la Tabla I.
Tabla 1 Resultados de Molibdeno en Acero

FES ZARAGOZA

LLos resultados de Molibdeno en la muestra de rebaba de acero se

Muestra Analizd Resultado, % cn Intervalo movil
peso
1 C 0.15
2 C .22 0.07
3 C 0.18 0.04
. 4 C 0.19 0.01
5 A 0.22 0.03
6 A 0.17 0.05
7 A 0.18 0.01
8 A 0,20 0.02
9 A 0.18 0.02
10 B 0.18 0.00
o A | .. 0a7 0.01
12 B 0.22
13 B 0.16
14 B 0.18
15 B 0.17
16 B 0.18
17 C 0.18
18 C 0.20
Media (X, R) 0.185
Desviacion estandar 0.020
Coeficiente de 10.8108 :
variacién (%)

Los limites de control para la grafica de individuales (X ) son:

LCS=X +2.66* IM = 0.185 + 2.660 (0.0253) = 0.2523

LCI= X -2.

66* IM = 0.185 -

2.660 (0.0253) =0.1177

Los limites de control para la grafica de intervalo moévil (IM) son:

L.CS= D, *IM = 3.268(0.0253) = 0.0827

TESIS CON
FA.J._:n :J.: (B t‘ " EN

LCI= D; *IM = (0)(0.0253) = 0
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GRAFICO DE DETERMINACIONES INDIVIDUALES
PARA Mo EN ACERO

——————————————————————————————————————————— LCS= 0.2523

LC=0.185

LCI=0.1177

T —r -

o] 2 4 6 8 10 12 14 16 18

MUESTRAS

t.c = Linea Central (X ) LCS = Limite de Conirol Superior LCI = Limite de Control inferior

INTERVALO MOVIL

GRAFICA DE INTERVALO MOVIL PARA Mo EN
ACERO

LCS=0.083

0.06 \\
0.04 /\
LC =0.0253
0.02-
v V_\/j w LCI=0

o] 2 4 6 8 10 12 14 16 18
.MUESTRAS

1.C = Linea Central ( /A7 ) LCS = Limite de Control Superior LCI = Limite de Control Inferior I
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Para determinar si existen diferencias™ significativas en los resultados
obtenidos por {os analistas, se efectué un Analisis de varianza.

Andlisis de varianza

F. Suma de G.L Cuadrados F. calculada F.
variacion_| cuadrados medios tablas
Analista 0.001 2 0.0005 1.25 3.68
Error 0.0058 15 0.0004

Total 0.0068 17

Interpretacion: Como s¢ observa en la grifica de X y de intervalo moévil no
hay ningin punto fuera dec los limites de control. Tampoco se presentan
corridas o tendencias, lo que indica que el sistcma esta bajo control, libre de
causas asignables, es decir que la diferencia entre los resultados se debe
unicamente a causas aleatorias (los errores aleatorios son los que varian en
signo y magnitud, y no son ficilmente apreciables, ya que surgen de manera
aleatoria produciendo imprecisiones en los resultados. Los errores aleatorios
determinan la precision de los analisis).

En el analisis de varianza se obtuvo que 1a F gcutada < F pias, l0 que indica que
con la informacion disponible los resultados obtenidos por tres analistas no
son significativamente diferentes, es decir, no son significativamente
diferentes los resultados obtenidos por los distintos analistas. Por lo anterior se
puede decir que los resultados emitidos por cl laboratorio en esta
determinacion son repetibles y estdn bajo control.

El coeficiente de variaciéon nos sirve para comparar la dispersion de las
muestras si:

% CV= 0-10% Muy Bueno
% CV= 10-20% Aceptable
% CV= )20% Mucha dispersién, hay que tomar una muestra mas grande.
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5.1.2 Los resultados de Silicio en la muestra de rebaba de acero se muestran

en la Tabla II.

Tabla I Resultados de Si en Acero

Muestra | Analizo Resultado. % peso | Rango
movil
1 C 0.23
2 C 0.18 0.05
3 C 0.36 0.18
4 C 0.19 0.17
5 A 0.20 0.01
6 A 0.21 0.01
7 A 0.18 0.03
8 A 0.24 0.06
9 A 0.23 0.01
10 B 0.18 0.05
11 A 0.18 [¢]
12 B 0.17 0.01 |
13 B 0.17 o
14 B 0.16 0.01
15 B 0.28 0.12
16 B T o.36 — 0.02
17 C 0.27 0.01
18 C 0.18 0.09
Media (X, R) 0.218 0.0488
Desviacién indar 0.0517
% C.V. 24.0465

Los limites de control para la grafica de individuales ( X ) son:

LCS=0.215 + 2.660 (0.0488) = 0.3448
LCI= 0.215 - 2.660 (0.0488) = 0.0852

Los limites de control para la grifica de intervalo mévil (IM) son:

LCS= 3.268(0.0488) = 0.1595 LCI=0
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Identificacion de puntos fuera de control:

En la grifica de rango movil se observa que el punto 2 y 3 estan fuera del
timite de control superior, ademas de observarse un ligero comportamiento
ciclico a partir de la muestra 5. En la griafica X se tiene que el punto 3 esta por
arriba del limite de control superior y una corrida de 5 puntos de la muestra 10
a la 14. Todo lo anterior sugiere que el sistema estd fuera de control, es decir
que hay causas asignables que afectan la estabilidad del sistema. Entre las
causas probables que originaron este comportamiento estan: periodicidad en el
servicio de mantenimiento del equipo, pérdida de presion en el equipo, entre

otras.

Andlisis de varianza

Fuente de. | Suma de G.L Cuadrados F. F. tablas
variacion_| cuadrados medios calculada
Analista 0.0036 2 0.0018 0.6429 3.68
Error 0.0418 15 0.0028
Total 0.0454 17

Mientras el Anilisis de varianza indica que los resultados obtenidos por los
analistas, no varian significativamente, es decir, no son significativamente
diferentes los resultados obtenidos por los distintos analistas, dadeo que
Feateutada < Fublae.. Por lo anterior se puede decir que los resultados son
repetibles entre analistas, pero el sistema esti afectado por causas especiales

que dan lugar a puntos fuera de limites.

% CV= 0-10% Muy Bueno
% CV= 10-20% Aceptable
% CV=)20% Mucha dispersién, hay que tomar una muestra mas grande.
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5.1.3  Los resultados de Manganeso en la muestra de rebaba de acero se
muestran en la Tabla III.

Tabla 111 Resultados de Mn en Acero

Muestra Analizo Resultado, % en Intervalo
peso movil

1 C 0.59 ]

2 C 1.0 i 041
3 C 0.96 ! 0.04
4 C 0.94 | 0.02
5 A 0.93 | 0.01
6 A 0.99 0.06
7 A 0.98 0.01
8 AT T 096 o002
9 A 0.97 0.01
10 B 0.97 8]
AL 095 003
12 B ~094 - 0.01
13 B 0.97 0.03
14 B 0.99 0.02
15 B 0.92 0.07
16 B 0.98 0.06
17 C 0.95 0.03
18 C 0.93 0.02
Media (X, R) 0.93 0.0494

Desviacién estindar 0.0903
Coeficiente de 9.6064
variaciéon (%)

Los limites de control para la grafica de individuales ( X)) son:

LCS=0.94 + 2.660 (0.0494) = 1.0714
LCI=0.94 - 2.660 (0.0494) = 0.8086

Los limites de control para la grifica de intervalo mévil (IM) son:

LCS=3.268(0.0494) = 0.1614

LCI=0
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GRAFICA DE DETERMINACIONES INDIVIDUALES PARA Mn
EN ACERO
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1dentificacién de puntos fuera de control:

En la grafica de intervalo mévil se observa que el punto uno esta por encima
del limite de control superior, pero a partir def punto dos la variabilidad del
sistema en genecral se mantiene por debajo de la linea central. Mientras en la
prifica de X se observa que el punto 1 estid por debajo del limite de control
inferior, asi como una tendencia de los puntos a estar por encima de la linea
central, todo esto hace suponer que ¢l sistema esta fuera de control es decir el
proceso esta afectado por causas especiales. Probablemente en la muestra 1 se
cometiéd un error de tipo sistematico (este tipo de error tiene 3 fuentes
principales: operacional, instrumental y de metodologia) lo que ocasions que
la muestra se saliera del limite de control. Las causas se estan investigando
para tomar las acciones correctivas que se requieran.

Analisis de varianza

Fuente de | Suma de | G.L Cuadrados F. calculada | F. tablas
variacion | cuadrados medios
Analista 0.0182 2 0.0091] 1.1375 3.68
Error 0.1204 15 0.008
Total 0.1386 17

En el analisis de varianza se tiene que la Feyeunaa< F wnis, 10 que sefala que los
resultados obtenidos por los tres analistas no son significativamente
diferentes. es decir, no son significativamente diferentes los resultados
obtenidos por los distintos analistas. Por lo anterior se puede decir que los
resultados emitidos por el laboratorio en ésta determinacion son repetibles,
mas estan afectados por una causa especial.

% CV= 0-10% Muy Buecno
% CV= 10-20% Aceptable
% CV= )20% Mucha dispersion, hay que tomar una muestra mas grande.
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5.1.4 Los resultados de viscosidad cinemadtica a 40°C en aceite lubricante se
muestran en la Tabla I'V.

Tabla IV Resultados de viscosidad cinemiitica en aceite

Muestra Analizd Viscosidad (¢ST) Intervalo
movil
1 A 485.72
2 B 468.12 17.6
3 B 488.40 20.28
4 A 486.36 2.04
5 B 486.28 0.08
6 A 487.31 | .03 _
7 A 0.96
8 A 0]
9 A o0
10 A 5.1
11 B 4.14
12 B 6.05
13 B 9.87
14 A 20.22
Media (X, R) 6.7208
‘Desviacion estandar 6.7061
% C.V 1.3844

Los limites de control para la grafica de individuales (X)) son:

LCS= 484.41 + 2.66 ( 6.7208 )=502.2873
LCl= 484.41 - 2.66 ( 6.7208 )= 466.5327

Los limites de control para la grifica de intervalo mévil (IM) son:
LCS=3.268 x 6.7208 = 21.9636
LCI=0

TZIE CON ss




Resultados y Andlisis de Resultados

FES ZARAGOZA

GRAFICA DE DETERMINACIONES INDIVIDUALES DE
VISCOSIDAD CINEMATICA EN ACEITE
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Analisis de varianza
F. Suma de | G.L Cuadrados F. calculada F.
variacién | cuadrado medios tablas
S
Analista 163.826 1 163.826 4.6717 4.75
Error 420.813 12 35.0678
Total 584.639 13

En la grafica de intervalo moévil e individuales se observa que ningtin punto
csta fuera de los limites de control, ademds no se observa una corrida
significativa en los puntos graficados. Esto indica que el sistema es estable y
que la variacion que se observa es debido a causas comunes. Mientras que el
andlisis de varianza sefiala que no hay diferencia significativa en los
resultados obtenidos por los analistas, es decir, no son significativamente
diferentes los resultados obtenidos por los distintos analistas. Por lo anterior se
puede decir que los resultados de viscosidad en aceite son repctibles y estdan en
control.

% CV= 0-10% Muy Bueno
% CV= 10-20% Aceptable
% CV= )20% Mucha dispersion, hay que tomar una muestra mas grande.

TESIS CON
FALLA 107 OFTGEN
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5.1.5 Los resultados de Temperatura de inflamacion en la muestra de Pemex
Diesel se muestran en la Tabla V.

Tabla V Resultados de Temperatura de inflamacion en Di 1
’—Mucstm Analizé Resultado, Temp. | Intervalo moévil
°oC ;

1 A 66 :

2 A 76 ; 10

3 A 80 i 4

4 A 80 : 0

5 B 56 . 24

6 B 50 : 6

7 B 58 8

8 B 62 4

9 B 70 8

i0 C 72 2

11 B 72 o]

12 C 54 18
13 C 70 16
14 c 53 16
15 C 58 4

16 C 58 0

17 A 52 i 6

18 A 68 ) 16
Media (X, R) 64.2222 8.3529

Desviaciéon estand - 9.6744 :

Coeficiente de 15.0639
variacion (%)

Los limites de control para la grafica de individuales (X)) son:

LCI= X -2.66* IM = 64.2222 - 2.660 (8.3529) = 42.0035
Los limites de control para la grifica de intervalo mévil (IM) son:

LCS= D, *IM = 3.268(8.3529) =27.2973 LCIl= D *IM = (0)(8.3529) =0
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GRAFICO DE DETERMINACIONES INDIVIDUALES DE
TEMPERATURA DE INFLAMACION EN DIESEL
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F. Suma de | G.L Cuadrados F. calculada F.
variaciéon | cundrados medios tablas
Analista 336.4444 2 168.2222 2.0112 3.68
Error 1254.6667 15 83.6444

Total 1591.1111 17

Interpretacion:

En la grafica de intervalo movil e individuales se observa que ningin punto

esta fuera de los limites de control,

ademds no se observa una corrida

significativa en los puntos graficados. Esto indica que el sistema es estable y

que la variacion que se observa es debido a causas comunes. Mientras que el
los

andlisis de varianza sciiala que no hay diferencia significativa en
resultados obtenidos por los analistas, es decir, no son significativamente
diferentes los resultados obtenidos por los distintos analistas. Por lo anterior se
puede decir que los resultados de la temperatura de inflamacion en diesel son

repetibles y estan bajo control.

% CV= 0-10% Muy Bucno
% CV= 10-20% Aceptable

% CV= )20% Mucha dispersiéon, hay que tomar una muestra mas grande.
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De las 5 pruebas seleccionadas para evaluar la calidad de los resultados
se obtuvo lo siguiente:

Prueba

Resultado del
Andlisis de
variancia

Resultado de
Grdfica X-R

Acero

Mo

Los Resultados
obtenidos por los
diferentes analistas
son Repetibles

Bajo control

Los Resultados
obtenidos por los
diferentes analistas
son Repetibles

Fucra de control

Mn

Los Resultados
obtenidos por los
diferentes analistas
son Repetibles

Fuera de control

Aceite Lubricante

Viscosidad
Cinemitica

Los Resultados
obtenidos por los
diferentes analistas
son Repetibles

Bajo control

Pemex Diesel

Temperatura
de
inflamacién

Los Resultados
obtenidos por los
diferentes analistas
son Repetibles

Bajo control
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CONCLUSIONES

Un laboratorio de analisis de pruebas quimicas debe tener como uno de sus
propositos principales la produccion de datos analiticos de alta calidad por medio del
uso de mediciones analiticas que sean precisas, confiables y adecuadas para la
satisfaccidn de los clientes. Este propésito puede alcanzarse de una manera eficaz si se
cuenta con un sistema planificado y documentado de la calidad de las actividades. La
aplicacion de los controles y las verificaciones necesarias para asegurar esta calidad no
es una tarea sencilla, requiere no sélo el conocimiento claro de los propdsitos y
operaciones de un laboratorio, sino la dedicacion de los directivos y del personal
operativo para alcanzar niveles de excelencia.

Para alcanzar este nivel de distincién, el laboratorio necesitara operar bajo un
sistema de ascguramiento de calidad.

De acuerdo a lo planteado en este trabajo en la Etapa I: Seleccién de los
laboratorios y de las muestras que funcionaron como muestras control, las muestras
fueron tomadas como daoble ciegas, es decir, los analistas desconocian su composicién,
su identificacién como muestra control, los parametros que se le determinaron a las
muestras control son los que se presentan en la pagina 29, todas las muestras fueron
registradas en una biticora de registro con la finalidad de hacer el tratamiento
estadistico de los resultados obtenidos. contemplado en la Etapa 4 del Desarrollo de la
Parte Experimental, estos registros de calidad proporcionan la evidencia objetiva del
grado de cumplimiento de los requisitos de calidad o la efectividad de la operacién del
sistema, por lo que deben ser de todas las actividades que se realizan y de sus
resultados, con suficientes detalles para explicar la causa de cualquier error y asi poder
demostrar la validez de cada dato, ya que son la principal fuente de informacién que
habla de la implantacién y comportamiento del sistema.

La Etapa II: Establecimiento del mecanismo de envio de muestras control se
llevo a cabo mediante ¢l diagrama expuesto en la pagina 30, respetando tiempos de
rccepcidn  y entrega de resultados a cada uno de los involucrados para evitar
confusiones en cada uno de los registros.

En la Etapa 11I: Registros de Calidad se estuvo trabajando muy de cerca con los
laboratorios involucrados para que no hubiese errores en los resultados y fueron
entregados al arca de calidad solicitante, estos registros son un parte importante ya que
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de estos se derivan las graficas de control utilizadas en los experimentos, esta etapa
fue necesaria debido a que la calidad de un resultado depende en gran parte de un
control efectivo de cada una de las actividades que realiza un laboratorio de prueba y
permite al laboratorio alcanzar la consistencia de los analisis realizados.

De los resultados que se obtuvieron en los laboratorios se observa que tres de las
determinaciones fucron adecuadas (repetibles y en control), y dos de ellas se
encontraron repetibles y fuera de control, por lo que requiere de investigacion y de
acciones para su correccién. En la Tabla de la pdgina 61 muestra que la repetibilidad
de un resultado por los distintos analistas no es un parametro representativo para
determinar la calidad dec los resultados ya que puede ser repetible y estar fuera de
control. Esto denota que la repetibilidad evalGa tinicamente errores aleatorios mds no
detecta la presencia de errores sistemdticos que afecta la exactitud del resultado por
eso s¢ propuso la Etapa IV: Tratamiento Estadistico para que el laboratorio realice
graficas de control y puedan detectar causas o errores sistematicos por lo que sc puede
decir que el control estadistico de calidad de proceso tiene como objetivo principal la
reduccion de variabilidad en las caracteristicas de calidad clave del producto, es una
técnica mas sensible para detectar variabilidad que un analisis de varianza. Cabe
mencionar que los limites de control que se reportan en las graficas son limites
tentativos dado que los limites verdaderos se definirdan una vez que se eliminen las
causas asignables del sistema y la cantidad de datos con que se dispongan sean mas
representativos.

LLos objetivos plantcados se cumplieron, se pudo evaluar la calidad de los
resultados analiticos que emite un laboratorio de pruebas, asi como establecer las
graficas de control de medidas individuales como una herramienta para evaluar la
variabilidad de los resultados. Por esto es importante implantar un Sistema de
Aseguramiento de Calidad para poder determinar que métodos, equipos, etc.
requicren de acciones correctivas para disminuir la variacién cuando sea requerido.

Programas cfectivos de Sistemas de Aseguramiento de Calidad pueden generar
mayor penetracion en ¢l mercado, mayor productividad, y menores costos generales
de fabricacion y servicio. Por lo tanto, las empresas con tales programas pueden gozar
de ventajas competitivas importantes.

Especificamente, la funcién del Asecguramiento de la Calidad equivale a un
almacén tecnolégico que contiene las capacidades y los recursos necesarios para
generar productos de una calidad aceptable en el mercado.
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Se concluye’ menc:onando que la cahdad dcpende basicamente de una actitud
profesional;:de’la  importancia que’ tlenen;los laboratorios ‘de prueba dentro de una

empresa en la toma’ de’ decnslon de ace tacnon o rechazo del lote analizado y la
satisfaccion plcna de lo cl entes ;

TESIS CON
FALLA DE QRIGEN
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VIGENTE A PARTIR DE: 0 agnl t No. DE CONTROL
1G-00 .

MARZ.Q, 2001
GERENCIA DE LABORATORIO HOJA:
CEl AL REVISION: 4/ 5 :

MANUAL DE CALIDAD

GERENCIA DE LABORATORIO CENTRAL

EDICION 4
ECHA- Marro, 2000
Este Mapuul no debe ser reproducido sin 1 uutorizacion previa del Gerente de Laboratorio Cenieal

REPRESENTANTES DE
ING DORA LUZ VELAZQUEZ, (IUIDORRO LABORATOSIOS DE LA Q. LINO CONROY PAZ
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GERENCIA DE LABORATORIO
CENTRAL

VIGENTE A PARTIR DE:
MARZO, 2001

No. DE CONTROL
1G-00

REVISION: 4

HOJA:

MANUAL DE CALIDAD DE LA GERENCIA DE LABORATORIO CENTRAL "

OBJETIVO

[Documentar cl sistema de calidad de la Gerencia de Laboratorio, para la administracién y
aseguramiento de la calidad de los servicios que presta. en cumplimiento a la norma
NMX-EC-025-IMNC-2000 ISO/IEC GUIDE 25: 1990, asi como de conformidad con la
norma NMX-CC-004-1995) / 1SO-9002:1994 referente a Sistemas de Calidad con apego
al Modelo parn el Aseguramiento de la Calidad en Produccién, Instalacién y Servicios

para obtener la centificacion.

ALCANCE

Los lincamientos que describe el presente manual se aplican a todas las dreas y laboratorios

de la Gerencia de Laboratorio Central.
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VIGENTE A PARTIR DE:
MARZO, 2001

No. DI CONTROL
1G-00

INCIA DE LABORATORIO
RAL

REVISION: 4

HOIJA:

MANUAL DE CALIDAD DE LA GERENCIA DE LABORATORIO CENTRAL
PERSONAL RESPONSABLE DE CALIDAD
DE LA GERENCIA DE LABORATORIO CENTRAL

NOMBRE

CARGO EN LA GERENCIA

FIRMA

ANTEFIRMA

Q. Lino Conroy Paz

Gerente

Ing, Dora Luz

Velazquez Huidobro

Responsable de la UCC

3 | Q. Natividad Panivino | Division de Petroleo y Derivados
Calvo

K} Ing. Ma. Teresa Lopez | Representante del Jaboratorio de
Herrera Absorcion Atémica

5 Ing, Javier Rodriguez | Repr del lab. io de
Salazar Anilisis Fisicos

6 Q. Hector del Rio Repr del lab io de
Moreno Andlisis Quimico

10 { Q. Rosendo Representante de calidad del
Castellanos Tamayo laboratorio de Emision de Plasma

12 {ing. Angel Guzman Representante del laboratorio de
Tapia Accites y Grusas Lubricantes

7 Q. Beatriz Mar Mar Repr del 1ab io de

Catalizadores

3 Ing. Antonio Badillo Rep del lab. io de
Garcia Cromatogratia

9 Q. Jorge Alberio Representante del laboratorio de
Garcia Mantinez Espectrometria de Masas

11 Q. Victoria E. Aguilar | Representante de calidad del
Iris laboratorio de Espectrometrias

I3 | Q. Emma Garcia- Repr del lab io de
Figucroa Microscopias

14 | Ing. Georgina Uribe R del lat io de

Soto

Rayos X
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iNDICE"
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*ALCANCE

sREPRESENTANTES DE CALIDAD DE LA GERENCIA
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«INDICE

CAPITULO 1
1.0 INTRODUCCION 1G-01

1.1 ANTECEDENTES DEL INSTITUTO
MEXICANO DEL PETROLEO

1.1.1 DATOS GENERALES DEL INSTITUTO
MEXICANO DEL PETROLEO

1.2 ANTECEDENTES DE LA DIRECCION

EJECUTIVA DE INVESTIGACION

DATOS GENERALES DE LA DIRECCION

EJECUTIVA DE INVESTIGACION

ANTECEDENTES DE LA GERENCIA
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DATOS GENERALES DE LA GERENCIA

DE LABORATORIO CENTRAL
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1.0 PROCEDIMIENTO PARA ELABORAR GRAFICAS DE CONTROL DE
DETERMINACIONES INDIVIDUALES

2.0 OBJETIVO
Definir el tratamiento matematico que debe aplicarse a los resultados de las muestras

analizadas en determinaciones individuales.

3.0 ALCANCE
Este procedimiento aplica anicamente a los resultados obtenidos de determinaciones
Individuales y puede ser utilizado en los laboratorios de la Gerencia de Laboratorios.

4.0 RESPONSABILIDAD
Es responsabilidad del Subdirector de la Gerencia autorizar el presente documento.

Es deber del responsable y personal de laboratorio seguir los lineamientos descritos
en este procedimiento.

5.0 DEFINICIONES
Graficas de control.- Es una herramienta estadistica para controlar el proceso.

Muestras control.- Muestras enviadas periodicamente de acuerdo a un programa y de las
cuales se conocen algunos datos, los cuales serdn comparados con los resultados reales
obtenidos en el analisis.

6.0 DESARROLLO

6.1 Introduccién

La grafica de control para determinaciones individuales es una grafica de control usada
para estudiar la variacion de los resultados con una distribucion normal y es

particularmente Gtil para controlar un sistema analitico.

Las graficas de control para medidas individuales se usan cuando:
Los resultados del proceso estan medidos sobre una escala continua (por ejemplo:

temperatura, peso, tiempo, etc.)
mioToY
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Los resultados de! proceso siguen o tienen una distribucién normal.

Cuando se quiere evaluar la repetibilidad de los analisis (replicas de anilisis) es decir
cuando se analiza el mismo espécimen en tiempos diferentes. Cuando solo se cuenta con
un resultado o dato de la determinacion.

6.2 Resultados
Los resulitados obtenidos en un laboratorio deben registrarse en el orden de como
se recibieron las muestras en el laboratorio en un formato con la siguiente informacion:

RESULTADOS MENSUALES POR MUESTRA

No. de Fecha de Resultado Intervalo Metodo Analista
muestra analisis movil (IM)

1 X1

2 X2 Xz —X4

3 X3 Xa —Xz o

4 Xa Xa —=Xg

5 Xs Xg —=Xa

N Xn Xa =Xn.1

6.3 Calcular el promedio llamado X de los resultados de las muestras analizadas,
mediante la siguiente expresion:

X =EX
n
Donde: n = Namero de resultados (determinaciones individuales)

X = Sumatoria de los resultados
X = Promedio de resultados (obtenido de las muestras analizadas)

5 CoN

FALL:“«. DE CiiGE]
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PROCEDIMIENTO PARA ELABORAR GRAFICAS DE CONTROL DE
DETERMINACIONES INDIVIDUALES

6.4 Calcular los intervalos moviles
Los intervalos moviles se calculan a partir de ia diferencia de dos resultados como
X2 — X1, X3 ~ Xz y asi sucesivamente. No debe hacer caso de las diferencias negativas.

6.5 Calcular el promedio de todos los intervalos moéviles (iM), obtenidos, mediante la
expresién siguiente:

IM = =M
n-1

Donde: IM = Promedio de intervalo moévil

ZIM = Sumatoria de los intervalos moviles
n-1 = Nomero de intervalos moviles

6.6. Calcular los limites de control para la grafica X

Los limites de control de la grafica se establecen al 95% de confianza y se calculan con
las siguientes expresiones:

LCS =X +266xIM
LCI=X —-266xIM

E! valor de 2.66 resulta de la relacion 3/d; donde d; es un valor que se obtiene de tabtas
universales y su valor es de 1.1.28.

dz = 1.128

6.7 Calcular los limites de contro! para la grafica de intervalo mévil, con las siguientes
expresiones:

LCS =Dy x IM
LClI =D3xIM=0 TWQIS COI\I

Donde : D4 = 3.267 FAL.L;A. DE GPIGEN

D3 = O para determinaciones individuales. i
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PROCEDIMIENTO PARA ELABORAR GRAFICAS DE CONTROL DE
DETERMINACIONES INDIVIDUALES

6.8 Construir las graficas de control, registrando en el eje de 1a “X" las muestras
analizadas y en el eje de las “Y", el valor o resultado de la muestra contro!l analizada
para la grafica X y para la grafica de intervalo mévil (IM) el valor de intervalo maévil.

6.9 Interpretacion

El proceso esta fuera de control cuando un punto de la grafica X este fuera de los limites
de control o cuando algun punto en la grafica RM este por arriba del limite superior.
Cuando suceda esto investigue, la causa y documento como esta fue corregida.

Se considera que el proceso esta afectado por causas especiales cuando se presenten
corridas o tendencias (serie de mas de 8 datos)

Observacion: Cuando empiece una grafica de control, el proceso puede estar fuera de
control, asi que los limites caiculados de 20 determinaciones son limites condicionales.
Cuando tenga una secuencia de 20 puntos en un periodo y el proceso este operando en
control, recalcule los limites de contro! de las graficas.

7.0 DISTRIBUCION DE DOCUMENTOS
Este procedimiento sera distribuido de acuerdo a lo indicado en ei procedimiento para

Elaborar procedimientos cltave MPG-D-01 punto 7.0

8.0 BIBLIOGRAFIA
Montgomery D. Control estadistico de la calidad, grupo editorial |beroamericana, impreso
en México, 1991. Pp. 175-177.

ASTM E-882, Accountability and Quality Control in the Chemical Analysis Laboratory.
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1.0 PROCEDIMIENTO PARA CONTROL DE PRODUCTO NO CONFORME

2.0 OBJETIVO
Establecer los lineamientos a seguir para la atencién, control y registro de

producto no conforme.

3.0 ALCANCE
Aplica a las Gerencias del Laboratorio Central

4.0 RESPONSABILIDAD
Es responsabilidad del gerente del Laboratorio Central autorizar este

procedimiento.

Es responsabilidad del Coordinador de Calidad, vigilar el cumplimiento correcto del
Presente documento.

Es deber del personal responsable del laboratorio, jefe de proyecto o area aplicar
este procedimiento.

Es responsabilidad de los Gerentes Jefes de division Unidades y areas difundir e
implantar en los Laboratorios este procedimiento y llevar un registro de las
no conformidades presentadas por los clientes.

5.0 DEFINICIONES
Producto.- Es el informe generado por un analisis. un proyecto, una asesoria, etc.

Conformidad.- Cumplimiento con los requisitos especificados .
Producto no conforme.- Es todo informe que no satisface los requisitos del cliente.

6.0 DESARROLLO

6.1 Presentacion de la no conformidad por el cliente

Las no conformidades y solicitudes de aclaracion presentadas por el cliente deben
ser por escrito indicando lo mas claro posible el motivo de la inconformidad.

TESIS CON
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6.2 Atencién de |la no conformidad
El jefe de divisién, unidad o area responsable de aclarar la no conformidad debe

Realizar las siguientes actividades:

Revisar el expediente del producto no conforme.
- Comunicarse con el cliente para tener mayor informacioén sobre la no conformidad.
- Revisar el registro del producto, andlisis, calculos e informe, etc.
- Supervisar todos los factores que intervienen directa e indirectamente en el

resultado final.

6.3 Informe de la accion correctiva
El jefe de division, unidad o de area contestara por escrito al cliente la accion
correctivo a la no conformidad y mantendra comunicacion constante con el cliente

hasta su completa satisfaccion.

6.4 Registro y archivo
Todas las no conformidades se deben registrar en el forrmato de Registro de no
conformidades (Anexo |) y deben ser archivadas en un registro unico, por un

periodo de dos afios.

6.5 Cuestionario para clientes

La Gerencia de Laboratorio Central aplica un cuestionario a los clientes (anexo )
sobre la calidad de los productos, que comercializa, de esta manera asegura que
éstos satisfacen las necesidades del cliente.

7.0 BIBLIOGRAFIA

NMX.CC001:1995 (1SO 8402:1994) Administracion de la calidad y aseguramiento
de la calidad. Vocabutario.
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ANEXO Il.- Cuestionario para clientes

TESIS CON

| FALLA DE ORIGEN




GERENCIA DE

LABORATORIO CENTRAL REVISION: 4

VIGENTE A PARTIR DE:
MARZO, 2001

No. DE CONTROL

HOJA: 6 DE 6

ANEXO 1

FALLA LE CRIGEN

e T T

[ REGISTRO DE NO CONFORMIDADES
Motvo de Ia no Focha Oa | Fecha 0o Responaable
No Datos ded producta o Nombre y firma Observaciones
midad
TESIS CON &




GERENCIA DE

LABORATORIO CENTRAL

MARZO, 2001

VIGENTE A PARTIR DE: - | "L No, DE CONTROL -

REVISION: 4

HOJA: 6 DE’ 6

ANEXO Il

INSTITUTO MEXICANO DEL PETROLEO
GERENCIA DE LABORATORIO CENTRAL
CUESTIONARIO

Eje central Lazaro Cardenas No. 152 Col. San Bartolo Atepehuacan,
Meéxico, D. F.C.P.07730

Cliente:

Gerencia/Divisién/Unidad/Area:

Producto:

Fecha de atencion

Con el objeto de mejorar la calidad de nuestros servicios, solicitamos a todos nuestros
clientes llenar el siguiente cuestionario y enviarlo’a nuestra direccion o al Fax:

Muy buena ( )

CALIDAD:
Muy buena ( )

PRECIO ADECUADO:
Si( ) No ( )

OBSERVACIONES:

ATENCION Y OPORTUNIDAD:

Buena ( )

Buena ( )

Régular () Mala( )

Régular( ) Mala ( )

Si su respuesta es regular, mala o no, favor de indicar su razén.

RECIBIO
Nombre y firma

Fecha

TESIS C

LLA DE
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1.0 OBJETIVO "
Definir el tratamiento estadistico de lns mueslms dc t:omrol rccnbldns por cl Labomtono Ccntml para evaluar

la repetibilidad de los resulindos.

2.0 ALCANCE Y
Los crilerios estadisticos que indica®este:proced micnto nphcnn ‘Gnicamente - a. muestras dc control de

materiales de prueba, que se reciben en'el’ Labomlono Ccntml

3.0 RESPONSABILIDADES : i
E£s responsabilidad de la Unidad de’ Conlrol d

alidad ‘seguir los lincamientos de éste procedimiento parn
evaluar los resultados de las mueslrﬂs dc control. RS I, PR G

Es deber de toda persona que usa cs(c proccd miento’ respemr lns condlmoncs y reslnccxoncs mdlcudas en
déste. 5 X R E

Es responsabilidad de todo el personal dé.la Geréncia dé. Laboratari Cct‘l(rz‘il.uhc'gxirrsi: a éste pi'gécdjmicnto.

4.0 RESUMEN .
Este procedimiento describe los cdlculos a efectuar para cvaluar con cnlcrlos csmdisucos los resultados de las

muestras de control que se envian al Laboralorlo C‘.m' los pasos_a seguir. para construir grificas
de control. : TEn e ST

El control mas simple de precision es cor ido* por muestras- duplu:adas doble ciegas, incluidas como
muestras de analisis rutinario que analiza el lnborntono.v Las mucstras duplicadas permiten un control sobre
1a presencia de errores significativos. :

Los duplicados se obtiencn al dividir un material de prueba en dos porciones iguales y estas submuestras se
analizan como muestras independientes en el mismo periodo de tiempo, para que las condiciones de andlisis
(analistas, dia. reactivo, equipo, efc.) sc mantengan constantes.

TESIS CON
FALLA DE CE!
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I.as ventajas que presentan los andlisis de muestras duplicadas son:
El andlisis de muestras duplicadas permite evaluar la magnitud y dlrecclén dec' las. diferencias, son
particularmente ttiles cuando no se ticnen el material de referencia adecuado,’ ya sca por inestabilidad del

material, o por matriz no representativa.
L.os duplicados permiten un control de repetibilidad sobre muestras reales, ya que todas las tendencias son
climinadas, cuando cl analisia desconoce que estd analizando muestras duplicadas.

0 PROCEDIMIENTO

5.1 Las muestras duplicadas se preparan a partir de un material dc pmebn real, el cuxil sc homdégeniza y se
divide en 2 porciones, dando lugar a una muestra XA y X, lns cunlcs son muestms dupllcadas de un mismo

material de prucba (X).

Para construir fa grifica de control es necesario analizar 20 dupllcudos, pcro cuando no cs postblc. un minimo
de 10 duplicados deben ser analizados. : Ll N , :

Cada muestra decl duplicado se identifica como una. muestrn independiente: y: se.envia al - laboratorio
correspondiente para su analisis, para que las dos muestras scan tratadas bajo :las mismas. condiciones de
analisis cn ¢l mismo tiempo, determindndose asi la variacion interlaboratorio.

5.2 Calculos para muestras duplicadas

Los datos obtenidos de los duplicados se ordenan en una tabla como la siguiente:

Muestras duplicadas Diferencis (d) Diferencia al cundrado
Angdlisis 1 Anidlisis 2 (Xa-Xp)

5.2.1 Calcular la diferencia (d) de cada par duplicados, como sigue:

TESIS CON
LLA DE QRICEN

d=(Xa-Xs)

Donde:

Xa es el resultado de la muestra 1 duplicada de 1a muestra X
Xg es el resultado de la mucstra 2 duplicada de la muestra X
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El signo de la diferencia permite r ocer rapid la tendencia que tiene ¢l scgundo resultado con

respecto al primero.

5.2.2 Elevar al cuadrado cada una de las diferencias (d) obtenidas en los dupllcudos y anotar su valor en la

cuarta columna de la tabla anterior.

5.2.3 Sumar las diferencias al cuadrado de todos los duplicados analizados. -

5.2.4 Calcular la desviacién estdndar de los duplicados, con la siguiente férmula:

§ = \l 'Suma de los cuadrados de todas las diferencias
‘- 2 x' namero de duplicados

Donde:

S = Desviaci6n estdndar. ;
n = Numecro de muestras analizadas,

5.2.5 Construccién de la grifica de comml p:u'a duphcudos.

La grifica de control de duplicados no requiere de cnlculos complicados, por lo que es ampliamente usada en

los laboratorios para monitorear la prcClSlén. :

Para calcular los limites de control de la grﬁﬁca de duplicados, se aplican las siguientes ecuaciones:

Limite de control superior (LCS )=+3 \|2 S
Limite de control inferior ( LC1 ) =-3 \|2 S

TESIS CON
FALLA DF oo
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La linca central de la grafica de control es cero, ya que es el valor esperado de la dlferencm de cualquier
duplicado ( XA -Xp =0) R

La gmhcu se construye, con ¢l valor de las diferencias de los duplicados, rgspemndo el s1gno de la dlfcrcncm
(+-) \ : ;

5.2.6 lnlcrprctncién

La grifica de duphcndos |ndxcu la mugnuud de’ Ia variacién’ quc_ se! prcscnm en los resulmdos, seiialando
posibles tendencias.” Se cspcru ‘que. la: mayor’ parte de los puntos_cstén: localizados en la: tinea ccmml de la
grafica, dado que es la misma muestra annhudn bn_jo Ias mlsmas condlcloncs dc opcracnén.

53 Calcular el coefcnemc dc vurmclén de los rcsullado ( %

El cocficiente de va.rmcnén mmblén s¢'le conoce ‘como dcs mcué esuindn ativa, el cual es un’pardmetro
que indica la variacién de una serie de medxdns. Sc calcula con'la iguicnte. férmula'

%CV =(S/ X)xIOO

Donde:

X =cs la suma dc todos los rcsulmdos dc lns muestms quc cont’orman los
duplucados. dividida cnlrc ¢l nimero total dc. rcsulmdos. =

S = Es la desviacion estindar, calculada en el punto 5.2.4

5.4 Limites de verificacién para duplicédos al 95%

Para obtener éstos limites se multiplica el coeficiente de variacién de los duplicados por el factor de grados
de libertad segin corresponda al nimero total y de muestras.

TESTS CON !
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Ninguno
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