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RESUMEN

Cuando un laboratorio se encuentra acreditado bajo ISO/ IEC 17025 2017 o esta
buscando la implementacion de dicho sistema de gestion, se encuentra en la
necesidad de contar con personal, instalaciones y condiciones ambientales,
equipamiento y requisitos del proceso que se encuentran detallados en dicha
norma. Por tal motivo el laboratorio debe contar con procedimientos de gestion y
técnicos que pueda garantizar el cumplimiento de todos los requisitos de la norma
ISO/ IEC 17025 2017 (Requisitos generales para la competencia de los laboratorios
de ensayo y calibracion). La presente tesis analiza y documenta el numeral 7.7
“aseguramiento de la validez de los resultados” en especifico a los numerales de la
a) a la k) detallado en el punto 7.7.1 de la norma para implementarlo como un
procedimiento técnico donde se estableceran los métodos estadisticos y criterios
de aceptacion apropiados para su aplicacion con el procedimiento de calibracion
PC-001 “Procedimiento para la calibracion de balanzas de funcionamiento no
automatico clase Il y Hll1”.

Palabras clave: Calibracion, Aseguramiento metrologico, balanzas, PC-001 2019,

NTP ISO/IEC 17025 2017.



ABSTRACT

When a laboratory is accredited under ISO/IEC 17025 2017 or is looking for the
implementation of said management system, it is in need of having personnel,
facilities and environmental conditions, equipment and process requirements that
are detailed in said standard. For this reason, the laboratory must have
management and technical procedures that can guarantee compliance with all the
requirements of the ISO/IEC 17025 2017 standard (General requirements for the
competence of testing and calibration laboratories). The present work thesis
analyzes and documents the numeral 7.7 "assurance of the validity of the results"
specifically to the numerals from a) to k) detailed in point 7.7.1 of the standard to
implement it as a technical procedure where they will be established the statistical
methods and appropriate acceptance criteria for its application with the calibration
procedure PC-001 "Procedure for the calibration of scales with non-automatic
operation class Il and Il11".

Keywords: Calibration, metrological assurance, scales, PC-001 2019, NTP

ISO/IEC 17025 2017.
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11.

1.2

CAPITULO I: INTRODUCCION

GENERALIDADES

En Peru existe una gran demanda de laboratorios de calibracion, sin embargo, solo
contamos con 70 laboratorios acreditados bajo la norma NTP-ISO/IEC 17025:2017
[1] por la DA INACAL. Estos laboratorios se encuentran en la pagina web oficial de
INACAL dentro del directorio de laboratorios de calibracion acreditados. Dichos
laboratorios tienen un sistema de gestion que garantiza el cumplimiento de los
mecanismos para el aseguramiento de la validez de los resultados de acuerdo con
la norma. Sumado a ello la directriz para la acreditacion de laboratorios de ensayo
y calibracion DA-acr-06D expresa lo siguiente respecto ese punto de la norma:
“7.7.1. El laboratorio debe declarar y sustentar los literales desde a) hasta k) que
aplica, de la norma u otros, para asegurar la validez de los resultados de cada
método de ensayo o procedimiento de calibracién.” [2]

Ademas, existen laboratorios que no estan acreditados y estan en proceso de
implementacién de la norma con el objetivo de demostrar competencia técnica y
garantizar la calidad y confianza de sus servicios. En tal sentido los laboratorios
deben implementar un procedimiento técnico que garantice el cumplimiento del
aseguramiento de la validez de los resultados.

Actualmente en Peru se carece de literatura relacionada a la implementacién y
aplicacion de dichos mecanismos en OEC en especifico “laboratorios de
calibracion” de acuerdo con las busquedas realizadas en los principales
repositorios de tesis de las principales universidades a nivel nacional e
internacional.

DESCRIPCION DEL PROBLEMA DE INVESTIGACION

Actualmente existe una tendencia de crecimiento de OEC, en especifico
laboratorios de calibracion como se muestra en la tabla N° 1 esto se debe al

incremento constante de la demanda de los servicios de calibracién por los



principales sectores economicos como agropecuario y pesca, mineria e

hidrocarburos, manufactura, construccién, comercio y servicios.

Tabla 1: Evolucion de la cantidad de los laboratorios de calibracién acreditados por la

DA- INACAL del 2010 al 2022 fuente- boletin estadistico N° 11-2020 [2]

Lab. 13 12 13 18 21 29 40 47 60

calibracién

1.3.

1.3.1.

Obtener un procedimiento técnico que garantiza el cumplimiento del requisito

establecido en el numeral 7.7.1 de la norma NTP ISO/IEC 17025 permitira servir de

referencia a los 60 laboratorios de calibracion acreditados a nivel nacional y a los

que se encuentran en proceso de implementacion de la norma NTP ISO/ IEC 17025

2017 con la finalidad de mejorar la calidad de los servicios brindados.

Por ello, el presente estudio de investigacion se estudié:

Los métodos estadisticos y criterios de aceptacion que se deben utilizar para

garantizar la correcta implementacién de los mecanismos de aseguramiento de la

validez de los resultados para dar cumplimiento a la NTP-ISO/ IEC 17025 aplicado

en un laboratorio de calibracién en el procedimiento de calibracion PC-001

“Procedimiento para la calibraciéon de balanzas de funcionamiento no automatico

clase lll y I1lI".

OBJETIVOS DEL ESTUDIO

Objetivo general

e Desarrollar y ejecutar el procedimiento técnico que sustente el aseguramiento
de la valides de los resultados en los laboratorios de calibracion usando
métodos estadisticos y criterios de aceptacién apropiados para garantizar el
cumplimiento de los mecanismos descritos en el numeral 7.7.1 de la NTP

ISO/IEC 17025 2017.



1.3.2. Objetivos especificos

1.4.

e Evaluar los mecanismos de la a) a la k) del 7.7 de la NTP ISO/ IEC 17025
aplicables al procedimiento de calibracion PC-001 “Procedimiento de
calibracién de balanzas clase Il y 11",

e Desarrollar el procedimiento técnico describiendo los métodos estadisticos y
criterios de aceptacioén aplicables a cada mecanico de aseguramiento.

¢ Ejecutar el procedimiento técnico para la obtencion de datos por parte del
laboratorio

e Validar las hojas de calculo desarrolladas en Excel mediante software
estadistico MINITAB 19.1. y MATLAB R2014A.

ANTECEDENTES INVESTIGATIVOS

Jhosep Esthip Gamonal Requez (2022) [3] se encargd de realizar una aplicacion

de la norma NTP-ISO/IEC 17025:2017, en su trabajo realizé una implementacion

del aseguramiento de la validez de los resultados aplicados a un método de ensayo:

Suelos. Métodos de ensayo para determinar el contenido de humedad de un suelo

NTP 339.127:2019 a partir de la generacion de procedimientos para el sistema de

gestion.

Gonzales Yapo, C. A. (2016) [4], realizo el mejoramiento de una metodologia para

el aseguramiento de la validez de los resultados en la norma ISO/ IEC 17025:2005.

Esta metodologia la dividio en cuatro etapas, la primera evalua la normalidad de

los resultados de las mediciones, la segunda determina la igualdad de varianzas,

la tercera determina el valor asignado y la cuarta etapa puntua los resultados
mediante el calculo del Z score.

Luz Marina Carbajal Capia (2022) [5], tuvo como objetivo “realizar la evaluacion de

los riesgos asociados al aseguramiento de la validez de los resultados con la norma

ISO/ IEC 17025 v2017, en su trabajo obtuvo que los requisitos del numeral 7.7.1



1.5.

con riesgo alto de materializarse son especificamente d) y f) para lo cual
recomienda acciones correctivas y seguimiento adecuado”

d) Uso de patrones de verificacion o patrones de trabajo con graficos de control

f) Repeticion del ensayo o calibracion utilizando los mismos métodos o métodos
diferentes

Diana Elena Loor Diaz (2021) [6], su trabajo tuvo como objetivo crear las bases
técnicas para asegurar la confianza y la validez de resultados emitidos para
ensayos de viscosidad a 40 °C y 100 °C y TBN (Numero basico total) mediante la
evaluacién de la norma establece la linea base planteando objetivos e incluye
bases teéricas que permitiran realizar el disefio de los mecanismos de control de
calidad como producto final se tendran cartas de control estadistico.

Fonseca, Y. P. O, Soto, J. J. E., & Benavides, J. D. G. (2017) [7]). En su trabajo
determinan los intervalos de calibraciéon de patrones del laboratorio de masa del
instituto nacional de metrologia de Colombia usando como referencia la OIML D-
10 mediante el uso de las cartas de control y la herramienta estadistica Z-score.
Rodriguez Sabogal, H., & Rodriguez Acevedo, H. S. (2019) [8]. Desarrolla una
camara generadora de humedad con la cual puede controlar la humedad dentro del
volumen interno de la camara y asi poder garantizar las comprobaciones
intermedias en los higrometros para dar cumplimiento a la NTC-ISO/NEC
17025:2017.

Ruiz Wong, O. (2014) [9]. Documenta un método para realizar las verificaciones de
desempeio para una balanza analitica segun la NMP003:2009 donde aplica los
ensayos de repetibilidad, excentricidad y pesaje para garantizar la confiabilidad en
las mediciones que realiza.

DESARROLLO DE LA TESIS

La presente tesis fue desarrollada mientras me encontraba laborando el laboratorio
de masa de la empresa TEST & CONTROL S.A.C., en esta area de la empresa se

realizan los servicios de calibracion de instrumentos como pesas de clases de



1.6.

1.6.1.

exactitud M2 segun el PC-008 de DM-INACAL, también se encuentran los patrones
que se utilizan para brindar el servicio de calibracion de balanzas de clase 11l y IllI.
El desarrollo de la presente tesis se realizé en el afio 2021 y se encuentra detallada
por trimestre:

Primer trimestre:

Desarrollo del procedimiento técnico del aseguramiento de la validez de los
resultados del 7.7 de la ISO/IEC 17025:2017.

Segundo trimestre;

Ejecucién del procedimiento técnico y registro de todas las mediciones.
Ejecucién de la Intralaboratorio del PC-001 de INACAL DM.

Tercer trimestre:

Desarrollo de las hojas de calculo y formatos para la evaluacién de los resultados,
asi como la implementacién de los estadisticos en dichas hojas.

Cuarto trimestre:

Validacion de dichas hojas de calculo utilizando Software estadistico MINITAB,
MATLAB.

EXPERIENCIA PROFESIONAL Y ANTECEDENTES DE LA EMPRESA
Experiencia profesional

En el periodo en el que se desarroll6 el presente proyecto (2021-2022) se tenia una
experiencia profesional de 3 afos trabajando en el uso de sistemas de gestion
segun la NTP-ISO/IEC 17025:2017. Los dos primeros afos se estuvo laborando en
la empresa TECHNICAL SERVICE GROUP S.A.C. desempenandome como
metrélogo de laboratorio de masa, presién y volumen realizando calibraciones,
haciendo hojas de calculo y actualizando los documentos técnicos para mantener
el sistema de gestion.

En el tercer afio de esta experiencia me desempeié como coordinador del
laboratorio de masa en la empresa TEST & CONTROL S.A.C. en la cual tuve las

principales funciones garantizar el cumplimiento en base los requisitos técnicos y



1.6.2.

1.6.3.

de gestion segun la NTP-ISO/IEC 17025 en los procedimientos PC-001, PC-008 y
PC-011 para garantizar la calidad de los servicios que se brindan al cliente.

En esta experiencia participe en las auditorias de seguimiento, intercomparaciones
y testificaciones organizadas por la DM INACAL, en los procedimientos de la
magnitud masa, brinde soporte a las demas areas de la empresa. Ademas de
realizar charlas de capacitacion a los clientes y personal a cargo.

Antecedentes de la empresa TEST & CONTROL S.A.C.

TEST & CONTROL S.A.C. es una empresa fundada el 4 de diciembre del 2008 que
ofrece a la industria minera, pesquera, alimentaria, farmacéutica, construccion,
entre otras, el servicio de calibracién y patrones trazables a patrones nacionales
(DM INACAL) e internacionales.

Esta empresa tiene como vision “ser la empresa lider del pais por el excelente
servicio en calibraciones, logrando convertirnos en socios estratégicos de nuestros
clientes” y como misiéon “garantizar la precision y exactitud de las mediciones
realizadas, permitiendo a nuestros socios estratégicos cumplir con sus objetivos
empresariales.”

La empresa cuenta con la acreditacion bajo la NTP-ISO/IEC 17025:2017 en siete
procedimientos de calibracion los cuales le permiten realizar la calibracién de
balanzas de clase |, II, lll y llll, manémetros, pie de rey, micrometros, reloj
comparador, torquimetros y ademas como unidad de verificaciébn metrolégica en
balanzas de mercado clase |II.

Laboratorio de masa de TEST & CONTROL S.A.C.

El laboratorio cuenta con la infraestructura apropiada para cumplir con los requisitos
exigidos segun la norma NTP-ISO/IEC 17025, esto garantiza el cumplimiento de
las condiciones ambientales apropiadas para resguardar nuestros patrones y
realizar los servicios de calibracién de instrumentos de medicion. Nuestros patrones
de medicion cuentan con las exactitudes e incertidumbres apropiadas para realizar

los servicios de acuerdo a los procedimientos de calibracion.



El servicio de calibracion de balanzas es un servicio realizado “in situ” debido a que
los pesajes realizados dependen de las condiciones ambientales en las
inmediaciones del instrumento segun la guia SIM MWG7/cg-01/v.00 [10], por ello
debe ser realizado en las instalaciones donde se encuentra ubicada la balanza,
existen dos procedimientos de calibracion publicados en la pagina de la DM
INACAL los cuales son el PC-001 “procedimiento para la calibracion de
instrumentos de pesaje de funcionamiento no automatico de clase Il y llIII" [11] y
PC-011 “Procedimiento para la calibracion de instrumentos de pesaje de
funcionamiento no automatico clase |y II" [12], las clases de exactitud existentes

de balanzas se muestran en la tabla 2.

Tabla 2 Clasificacion de los instrumentos de pesaje de funcionamiento no automatico
segun su clase de exactitud. Extraido de la NMP 003:2009.[13]

Especial
0 0,001g<e* 50 000** - 100 e
Alta 0,001g<e<0,05g 100 100 000 20e
(1 0,1g<e 5000 100 000 50 e
Media 01g<e<2g 100 10 000 20e
(1 5g <e 500 10 000 20e

Ordinaria
) 59 <e 100 1000 10e

* Normalmente, no es posible ensayar y verificar un instrumento con e < 1 mg, debido a
la incertidumbre de las cargas de ensayo.

** Para un instrumento de la clase | con d < 0,1 mg, n puede ser inferior a 50 000.

Los patrones utilizados para la calibracion de estos instrumentos son llamados
pesas patron, los cuales deben contar con certificados de calibracion vigentes al

momento de realizar el servicio lo cual da garantia de la trazabilidad metrolégica.



Los valores nominales de las pesas, asi como las clases de exactitud seran
escogidas en funcion de la balanza que se desea calibrar, estas deben cumplir los
requisitos establecidos en la NMP-004-2007 y sus errores no deben superar el 1/3
del error maximo permitido para la carga aplicada [13].

La tabla 3 muestra las pesas de valores nominales de las pesas desde 1 mg hasta

5 000 kg de las clases de exactitud E1, Ez, F1, F2, My, M12, M2, M2.3 y M.

Tabla 3: Ernrores méaximos permisibles de las pesas segun sus clases de exactitud. Extraido
de la NMP 004:2007 [14]

Valor Clase Clase Clase Clase Clase Clase Clase Clase Clase
nominal Es E> F1 F2 M+ M2 M2 M2 Ms
5 000 kg 25000 80000 | 250000 | 500000 | 800000 1600 2 500

000 000
2000kg | 10000 30000 | 100000 | 200000 | 300000 600 1000
000 000
1 000 kg 1600 5000 16000 50000 | 100000 | 160000 | 300000 | 500000
500 kg 800 2500 8000 25000 50000 80000 | 160000 | 250000
200 kg 300 1000 3000 10000 20000 30000 60000 | 100000
100 kg 160 500 1600 5000 10000 16000 30000 50000
50 kg 25 80 250 800 2500 5000 8000 16000 25000
20 kg 10 30 100 300 1000 3000 10000
10 kg 5,0 16 50 160 500 1600 5000

5 kg 2,5 8,0 25 80 250 800 2500

2 kg 1.0 3,0 10 30 100 300 1000

1kg 0,5 1.6 5.0 16 50 160 500
500 g 0,25 0.8 25 8.0 25 80 250
200 g 0,10 0,3 1,0 3,0 10 30 100
100 g 0,05 0,16 0,5 1,6 5,0 16 50

50g 0,03 0,10 0,3 1,0 3,0 10 30

20g 25 0,08 0,25 0,8 25 8.0 25

109 20 0,06 0,20 0,6 20 6,0 20

59 16 0,05 0,16 0.5 1,6 i 5.0 16

29 12 0,04 0,12 04 1,2 40 12

19 10 0,03 0,10 0,3 1,0 A 3.0 10

500 mg 8 25 0,08 0,25 0.8 2,5
200 mg 6 20 0,06 0,20 06 2,0
100 mg 5 16 0,05 0,16 05 1.6
50 mg 4 12 0,04 0,12 04

20 mg 3 10 0,03 0,10 0.3

10 mg 3 8 25 0,08 0,25

5mg 3 6 20 0,06 0,20

2mg 3 6 20 0,06 0,20

1mg 3 6 20 0,06 0,20




CAPITULO II: MARCO TEORICO Y CONCEPTUAL

2.1. MARCO TEORICO
Los criterios para el desarrollo del procedimiento técnico para garantizar el
cumplimiento aseguramiento de la validez de los resultados se encuentra detallado
enel 7.7.1. de la NTP ISO/IEC 17025:2017.
7.7.1 El laboratorio debe contar con un procedimiento para hacer el seguimiento de
la validez de los resultados. Los datos resultantes se deben registrar de manera
que las tendencias sean detectables y cuando sea posible, se deben aplicar
técnicas estadisticas para la revision de los resultados. Este seqguimiento se debe
planificar y revisar y debe incluir, cuando sea apropiado, pero sin limitarse a:
a) uso de materiales de referencia o matenales de control de calidad;
b) uso de instrumentos alternativos que han sido calibrados para obtener resultados
trazables;
c) comprobaciones funcionales del equipamiento de ensayo y de medicion;
d) uso de patrones de verificacion o patrones de trabajo con graficos de control,
cuando sea aplicable;
e) comprobaciones intermedias en los equipos de medicion;
f) repeticion del ensayo o calibracion utilizando los mismos métodos o métodos
diferentes;
g) reensayo o recalibracion de los items retenidos;
h) correlacion de resultados para diferentes caracteristicas de un item;
i) revision de los resultados informados;
J) comparaciones intralaboratorio;
k) ensayos de muestras ciegas.
...[2]
Otro de los criterios que también exige la norma, es la validaciéon de los sistemas

de gestién implementados para recopilar y procesar la informacion tales como hojas



de calculo empleadas en el presente estudio esto se encuentra establecido en el
7.11.2 de la NTP ISO/IEC 17025:2017.

2.1.1. PC-001 Procedimiento para la calibracion de instrumentos de pesaje de
funcionamiento no automatico clase lll y llil.

Este procedimiento establece las acciones que debera cumplir el especialista en
metrologia para efectuar la calibracion de instrumentos de pesaje de
funcionamiento no automatico clase Il y llll. Este documento se encuentra basado
en la EURAMET/cg/18 version 4.0 (11/2015) y la Norma metrologica peruana NMP
003:2009.

Este documento servira como referencia por los técnicos metrélogos para llevar a
cabo las calibraciones y con ello obtener los resultados para evaluar el

cumplimiento del aseguramiento de la validez de los resultados.

2.2. MARCO CONCEPTUAL

2.2.1. Material de referencia 5.13

Material homogéneo y estable con respecto a propiedades especificadas
establecido para su uso previsto en una medicién o en un examen de propiedades
cualitativas. [15]

2.2.1. Material de referencia certificado 5.14

Es un material acompafado por un certificado emitido por una entidad autorizada
(por ejemplo, contar con la acreditacion con la norma ISO 17034:2016) que
proporciona valores, incertidumbres y trazabilidad asociadas usando
procedimientos validados. [15]

2.2.2. Trazabilidad metrologica 2.41

Es la propiedad de un resultado de medicidén de poder relacionarse con un valor de
una unidad de medida mediante una cadena ininterrumpida y documentada de
calibraciones a un patron de medicion nacional o internacional las cuales

contribuyen a la incertidumbre de medicién. [15]
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2.2.3. Cadena de trazabilidad metrologica 2.42

Es la sucesion de patrones y calibraciones que permiten establecer las relaciones
entre un resultado de medicion con una unidad de medida asociada a una
incertidumbre de medicién la cual aumenta con cada calibracion. [15]

2.2.4. Calibraciéon 2.39

Es la operacion que bajo condiciones especificadas establece una relacién entre
los valores y su incertidumbre de medicion asociadas a partir de la comparacién
entre las indicaciones del instrumento bajo calibracion y patrones de medicién
obteniendo con ello un resultado de medicion a partir de una indicacion. [15]

2.2.5. Verificacion [2.44]

Es la aportacién de evidencia objetiva que se satisfacen los requisitos especificados
el cual puede ser alguna especificacion definida por el fabricante, norma o entidad
reconocida.

2.2.6. Verificacion o comprobacioén intermedia

Es una verificacion realizada a ciertos intervalos con el fin de establecer mediante
evidencia objetiva de que los equipos cumplen los requisitos especificados los
cuales serviran para definir los criterios de aceptacion.
En otras palabras, es un chequeo que se hace a los equipos de medicion para
determinar si cumplen con los requisitos metrolégicos entre calibraciones.

2.3. TEST ESTADISTICOS

2.3.1. Test de Dixon
La prueba Q de Dixon o simplemente prueba Q, en estadistica es utilizada para la
identificacion y el rechazo de valores atipicos. Se debe usar bajo el supuesto de
que la muestra proviene de una distribucién normal y, segun Robert Dean y Wilfrid
Dixon, y otros, esta prueba debe usarse con moderaciéon y nunca mas de una vez

en un conjunto de datos [16].

1"



En la notacion de Dixon r;;, el primer digito en el subindice representa el numero
de valores atipicos sospechosos en el mismo final de los datos como el valor que
se esta probando, mientras que el segundo digito indica el numero de posibles
valores atipicos en el extremo opuesto de los datos del valor sospechoso. También
recomendo (basado en una combinacién del desempeiio relativo de cada razén y
su grado de independencia de otros valores atipicos) que, como como regla general
utilizarrjppara3<n<7,r,para8<n<10,r,;, parall <n<13,r,, paran =
14 donde “n” representa la cantidad de datos de la muestra. [17]

Los valores de los datos estan ordenados de manera que x; < x, < - < x,_1 <
xn, a partir de ello se calcula el valor de la prueba Q (r;;) [17], para los objetivos de
esta tesis se empleara r;, ya que se trabajara con muestra de tamafo en el
intervalode 3 a 7.

e Para un solo valor atipico x; (para3 <n < 7)

ro = 2- 0 (() Xn = *n-1) (1)

Xp — X3 Xp— X, /
Este valor r;( serd comparado con el valor critico a dos colas de la prueba de Dixon
Q mostrado en la tabla del anexo 1 considerando para propésitos de este estudio
un nivel de confianza del 95 %, el criterio de aceptacién para encontrar un valor

atipico es el siguiente [17]

T10 > Qosys X1 0 X, es unvalor atipico -..(2)
710 < Qgsy: X1 0 X, MO es un valor atipico

2.3.2. Test de Shapiro-Wilk y Shapiro-Francia

El test de Shapiro-Wilk permite determinar si la muestra proviene de una
distribucién normal, se define a la hipotesis nula cuando la muestra proviene de una
distribucién normal con media 4 y desviacion estandar o, para un nivel de
significancia alfa en nuestro caso es de 0,05 lo que es lo mismo a decir un nivel de

confianza del 95 %.
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Ho: X; = N(u,02) .(3)
Hy: X; # N(u,0%)

La hipétesis Nula sera aceptada si el valor de parametro py 4, €S mayor o igual
que a =0,05.
Para la determinacion del estadistico utilizado debemos calcular el coeficiente de

curtosis de los datos analizados mediante la ecuacion (1). [18]

kurt =

n(n+1) o (x - %) .(4)
(n—l)(n—Z)(n—3); oy

Donde n es la cantidad de datos, X; son los valores, Xes la media de los datos y
oxes la desviacion estandar de los datos. La figura 1 muestra el comportamiento de

los tipos de distribuciones segun el valor del coeficiente de curtosis.

Distribucion
Leptociirtic

7~ \\ Distribucion

Grafico 1 Tipos de distribucton segun el valor del coeficiente de curtosis calculado.
Fuente: https://www.lifeder.com/curtosis/

Leptocurtica: Un coeficiente de curtosis positivo indica que la distribucion es mas
elevada que la distribucion normal (curtosis>0).

Platicurtica: Un coeficiente de curtosis negativo indica que la distribucién es mas
plana que la distribucion normal (curtosis <0).

Mesocurtica: Un coeficiente de curtosis igual a cero indica que la distribucion no es
ni demasiado plana ni demasiado elevada (curtosis = 0).

La prueba de Shapiro-Wilk es mejor que la prueba de Shapiro-Francia para la
muestra de Platicurtica y Mesocurtica. Por el contrario, la prueba de Shapiro-

Francia es mejor que la prueba de Shapiro-Wilk para muestras de Leptocurtica.
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La evaluacion de la normalidad sera utilizada segun el cédigo “Shapiro-Wilk and
Shapiro-Francia normality tests” de la referencia [19].

2.3.3. Pruebas paramétricas y no paramétricas

Estas pruebas son herramientas estadisticas que permiten al usuario la toma de
decisiones en base a pruebas de hipotesis mediante estadistica inferencial donde
podemos llegar a conclusiones a partir de una muestra de una poblacion.

Las pruebas de contraste consisten en probar que se puede aceptar la hipotesis
nula (HO), en caso contrario se aceptaria la hipotesis alterna (H1). Se aceptan con
un nivel de confianza del 95 % con un nivel de significancia (a nivel p-value < 0.05).
[20]

En la figura 2 se muestra un esquema que servira como guia para la eleccion de

la prueba estadistica.

BAPEY:
El tipo de medida
variable a utilizar

Medidas de tendencia
central

Sesgo y curtosis de cada
variable

Valorar la distribucién de las

; Valoracion visual de la
variables

distribucién de datos

de la distribucion

u Diagramas de probabilidad

Homogeneidad de las
varianzas

Tamano de la muestra

Determinar que prueba
estadisticas paramétrica o no

paramétrica usar

Grafico 2 Diagrama de flujo para el proceso de determinacion de los test estadisticos [14] Fuente:

elaboracion propia.
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En la tabla 4 se colocan las pruebas paramétricas y sus equivalentes no paramétricas

segun la relacion de las muestras y la cantidad de ellas.

Tabla 4: Pruebas paramétricas y sus equivalentes no paramétricos en funcion de las

) 2 muestras " t-Student pareada I Wilcoxon
Muestras dependientes
>2 muestras ANOVA Friedman
Muestras 2 muestras t-Student independiente U de Mann-Whitney
independientes
>2 muestras ANOQOVA de un factor Kruskal-Wallis

2.3.4. Test F — Igualdad de varianzas

Prueba F para probar si las varianzas de dos muestras poblacionales son iguales.
Esta prueba puede ser una prueba de dos colas o una prueba de una cola. La de
dos colas contrasta con la alternativa de que las varianzas no son iguales, la de
una cola solo prueba en una direccién, es decir, la varianza de la primera poblacion
es mayor o menor que (pero no ambas) la varianza de la segunda poblacion. La
eleccién es determinada por la naturaleza de las muestras y lo que se desea

determinar. La prueba F para 2 colas se define en la ecuacién (5).

Hi:of 207

{HO: o =0 ...(5)
El valor del estadistico de la prueba F esta detallado en la ecuacion (6).

_ max{a};d} ...(6)
" min{o?; 0}

Se considera aceptar la hipétesis nula cuando (p — valor > 0.05) entonces se
considera que las dos muestran poseen varianzas iguales (homogéneas) con un

nivel de confianza del 95 %.[21]
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2.3.5. Prueba T-Student — Iqualdad de medias

Esta prueba es utilizada para determinar si dos medias poblaciones son iguales
bajo el supuesto que ambas muestras provienen de la distribucion normal y que
son muestras independientes. Tenemos dos medias muéstrales x, y x,, si las
medias no difieren significativamente, entonces x; —x, no difieren
significativamente de cero.

La prueba t de dos muestras utiliza las siguientes hipétesis:

M1 = Uz ..(7)
W F Uz

El test estadistico suponiendo igualdad de varianzas poblacionales ¢ = o2

t= PL—#s My — K ...(8)
EE(uy — pz) 2(1 1)
0‘ —_

ng n
que bajo la hipétesis nula sigue una distribucién t -Student con grados de libertad
gl=(n, =)+, —1) =y +n, —2) ...(9)
Donde:
n, y n, son la cantidad de datos la muestra 1 y 2 respectivamente
M1 ¥ Uy son los promedios de la muestra 1 y 2 respectivamente
o’ es la varianza de la muestra 1y 2

El test estadistico suponiendo no igualdad de varianzas poblacionales o # 0.

o s Pi—H 2 HTi ...(10)
EE(uy — p2) 2
T
NG ()

que bajo la hipétesis nula sigue una distribucién t -Student con grados de libertad
mostrados en la ecuacion (11) también llamada grados de libertad de

Sattherthwaite.

[EEGuy — )] (1)
I (BEG))* + g (G

gl=

n;
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Donde:

n; y n, son la cantidad de datos la muestra 1 y 2 respectivamente

U1 y uz son los promedios de la muestra 1y 2 respectivamente

of y o es la varianza de la muestra 1y 2 respectivamente
Se considera aceptar la hipétesis nula cuando (p — valor > 0.05) entonces se
considera que las dos muestran poseen medias iguales con un nivel de confianza
del 95 %.[20)

2.3.6. Prueba de Levene

Esta prueba es utilizada para evaluar si dos muestras tienen varianzas iguales. Las
variaciones iguales entre las muestras se llaman homogeneidad de variacion. Para
ello suponemos la siguiente hipétesis.

Hy: of =a? ...(12)
H,: of #ad?

El nivel de confianza de la prueba es de 1— «
P-valor: Probabilidad asociada a los datos experimentales, bajo la condiciéon de que

Ho es verdadera. Regla de Decision:

H, : Hipotesis Nula H, : Hipotesis Alterna
1— o o«
Si: Pyqiye > < , H, es aceptado Caso contrario: H,es rechazado

2.3.7. Prueba de Mann Whitney

Esta prueba se utiliza para evaluar la igualdad de medianas cuando no se cumpla
que la distribucién sea normal y como una alternativa a la prueba t-Student para
muestras independientes la hipdtesis que asume para este estadistico es la
siguiente:

Ajel = M_ez (13)
Mgy # Mg,

El nivel de confianza de la prueba es de 1— «
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Pvalue: Probabilidad asociada a los datos experimentales, bajo la condicién de que

Ho es verdadera. Regla de Decision:

H, : Hipotesis Nula H, : Hipotesis Alterna
1— o oC
Si: Puqiue > o , H, €s aceptado Caso contrario: H,es rechazado

2.3.8. Resultados de calibracion de una balanza bajo el PC-001

En la calibracion de las balanzas se realizan 3 ensayos, el primero es el ensayo de
repetibilidad el cual evalua la dispersion de los valores de las indicaciones de la
balanza frente a pesajes de una misma carga, el segundo es el ensayo de
excentricidad el cual evalua la diferencia entre las indicaciones de los pesajes en
el centro del receptor de carga con respecto a las esquinas del receptor de carga y
en tercer lugar el ensayo de pesaje donde se determinan los errores corregidos de
la balanza para 10 cargas en el intervalo desde la capacidad minima de la balanza
hasta la capacidad maxima, con estos resultados se construyen las ecuaciones
para el calculo del error corregido e incertidumbre expandida.

La nomenclatura a utilizar se muestra a continuacién.

Lectura corregida (LC)

LC=R+kx*R ..(14)

Incertidumbre Expandida (U)
U =2k, +k, * R? ...(15)
Donde:
R: cualquier indicacién de la balanza después de la calibracién
k: coeficiente para el calculo del error de indicacion
k,: primer coeficiente para el calculo la incertidumbre expandida

k,: segundo coeficiente para el calculo de la incertidumbre expandida
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CAPITULO Illl: DESARROLLO DEL PROCEDIMIENTO TECNICO

En este capitulo se desarrollara el procedimiento técnico que se llevara a cabo por los

técnicos metrélogos y el supervisor para ejecutar el aseguramiento de la validez de los

resultados aplicado a la calibracién de balanzas clase Il y Ill segun el PC-001 de DM

INACAL.

3.1

3.2

3.3

3.1.1

3.4

OBJETIVO

Asegurar que los resultados emitidos de las calibraciones sean confiables y

satisfagan los requisitos del cliente.

ALCANCE

Aplicable a las calibraciones que realiza el laboratorio para el procedimiento de
calibracién PC-001 “Procedimiento de calibracién de instrumentos de pesaje de

funcionamiento no automatico clase Il y IlI.

DEFINICIONES

Las definiciones que no se encuentren descritas en el presente documento, se
definen en las normas ISO 9000 (2015), ISO 9001 (2015), NTP ISO/IEC 17025
(2017), ISO 5725 yl/o las directrices publicadas por INACAL.

METODO DE MEDIDA:

Descripcion genérica de la secuencia logica de operaciones utilizadas en una

medicion.

CONTENIDO

El Laboratorio de Metrologia garantiza el cumplimiento del aseguramiento de la
validez de los resultados de las calibraciones que realiza a través del “programa de

Aseguramiento de la Validez de los Resultados”.
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Este programa es desarrollado en funcion al apartado 7.7.1. desde a) hasta k) de
la norma ISO/IEC 17025:2017 considerando su aplicacion para cada procedimiento
de calibracion.

a) Uso de materiales de referencia o materiales de control

Los instrumentos de medicion y/o equipos relacionados para la ejecuciéon del PC-
001 no mencionan el uso de Materiales de Referencia (MRC), por tanto, este tipo
de control no es aplicable.

b) Uso de instrumentos alternativos que han sido calibrados para obtener resultados

trazables

El uso de instrumentos alternativos sera realizado una vez cada afio por un
metrélogo utilizando un patrén alternativo el cual puede ser el de referencia (aplica
cuando existen dos 0 mas patrones). Esta prueba tiene la finalidad de asegurar las
mediciones de nuestros patrones de trabajo.

Ejecucion: El metrélogo autorizado a realizar las calibraciones volvera a repetir la
calibracién de la balanza, utilizando otro juego de pesas patrén (pudiendo utilizarse
el juego patrén de referencia) ambos deben tener certificados de calibracion con
antigiedad no mayor a un afo. Los resultados de las calibraciones obtenidas por
los dos patrones se detallan en la tabla N° 5.

Tabla 5: Resultados de las calibraciones de las (uso de instrumentos altemativos). 1era

calibracion: Patréon 1; 2da calibracion: Patrén 2 (altemativo)

R corregido (20% Max) R Ui Ra2.1
R comegido (50% Max) Ri.2 Uiz R2:2
R comegigo (100% Max) Ri3 Uis R23

El criterio de aceptacidn para el resultado sera el siguiente:

|Rprimera calibracion — Rsegunda calibraciénl = Uprimera calibraciéon (1 6)

Asi tendremos lo siguiente:

|R1‘1 = R2'1| < U1‘1 (17)
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c)

d)

|R1,2 = Rz,zl < U, (18)

|R1.3 = R2,3| < U3 (19)

De no cumplirse lo establecido en las ecuaciones (15), (16) y (17) se debera
proceder conforme lo establecido en el punto 7.3.

Comprobaciones funcionales del equipamiento de ensayo y de medicién

Se realizara las siguientes comprobaciones funcionales para la calibracion de
balanzas segun la PC-001 DM INACAL. Las comprobaciones realizadas al
instrumento de trabajo seran realizadas en cada mantenimiento realizado, y las
realizadas al instrumento bajo calibracion serdn consignadas en el registro de
calibraciéon que se obtiene al calibrar cada balanza.

cl) Instrumentacion de trabajo:

Comprobar que las pesas se encuentran limpias.

Comprobar que el medidor de las condiciones ambientales funciona
correctamente.

c2) Instrumento en calibracion:

Comprobar el funcionamiento del botén Zero.

Comprobar si la balanza cuenta con todas las patas de nivelacién.

Comprobar el encendido y apagado de la balanza.

Comprobar que la balanza muestre indicacién al colocarle la capacidad maxima.
Uso de patrones de trabajo con graficos de control

Se realizara un analisis del comportamiento de los resultados de las calibraciones
de los patrones de trabajo que tengan tres o mas certificados de calibracion (los
cuales pueden ser error, correccion o desviacion). También se tendran en

consideracion las comprobaciones intermedias realizadas.
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Esta prueba tiene la finalidad asegurar las mediciones de nuestros patrones en el
tiempo, los limites del grafico de control estan definidos por el error maximo
permisible o tolerancia de los equipos.

Cuando un equipo y/o instrumento experimenta variaciones en el tiempo, su
rendimiento empieza a decaer, esto se le denomina deriva instrumental y es
calculado segun la ecuacion (22).

Ry — Ry_y (20)
Tn - Tn—l

Deriva =
Donde; R,-; ¥ R,: representa la penultima y ultima calibracion respectivamente;
T.-1 Y T, son los tiempos en los que se realizaron la penultima y ultima calibracion
respectivamente.

La existencia de la deriva exige que los instrumentos se calibren en determinados

intervalos de tiempo segun la tolerancia de cada instrumento.

_ Tolerancia  EMP -U (21)
T |Derivanmsy|  |Derivamsyl

Donde; EMP: representa el error maximo permitido del instrumento, U: representa
la incertidumbre expandida de calibracién, PC: Periodo de calibracion.

El periodo de calibracién determinado en la ecuacioén (21) nos permite establecer
un intervalo de tiempo para la siguiente calibracién de acuerdo al histérico de
calibraciones, pero es importante sefialar que se deben considerar otros efectos
como el tiempo de vida de los instrumentos, desgaste, etc. La existencia de la
deriva instrumental exige que los instrumentos se evaluen constantemente entre
calibraciones.

Para evaluar el periodo de vigencia de los resultados de calibracién se debera
considerar la ecuacion (22) que nos permite estimar en que tiempo el instrumento

sale de tolerancia considerando su tendencia.

Tolerancia — R 22
py : (22)

|Deriva, ;|

Donde; PV: Periodo de vigencia, R,: Resultado de la ultima calibracion
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e) Comprobaciones intermedias de los equipos de medicidn

El mecanismo de aseguramiento para mantener la confianza del estado de
calibracion de los patrones del laboratorio se realiza de acuerdo con lo establecido
en procedimiento “Comprobaciones intermedias” ANEXO 4. La sistematica que
describe este proceso, sus criterios de aceptacion y las acciones planificadas en

caso no se satisfagan estos criterios se encuentran en dicho procedimiento.

f) Repeticién de la calibracion utilizando los mismos métodos o métodos diferentes.
Se realizara repeticion de la calibracion una vez al aio bajo el mismo procedimiento
de calibracion por metrologos diferentes en dos dias seguidos (uno en cada dia) el
error hallado del segundo metrélogo (segundo dia) se debe encontrar dentro del
rango generado por error y la incertidumbre del primero en el mismo punto de
calibracion. Esta prueba tiene como finalidad el grado afinidad de los resultados
entre dos metrélogos. El criterio de aceptacion

..(23)

|RPrimer Metrologo — RSegundo Metrologo| < UPrimer Metrologo
Donde:
R (primer Metrsiogo) -Resultado Obtenido del primer metrélogo
R(segundo Metroiogo) -Resultado Obtenido del segundo metrologo
Ulprimer Metrstogo) Incertidumbre Obtenido del primer metrélogo

g) Reensayo o recalibracién de los items retenidos

Este mecanismo de aseguramiento es aplicado cuando se trabaja con muestras y
es posible tener una contramuestra en el laboratorio como item retenido para poder
reevaluar los resultados luego de un tiempo prudente y comprobar que hay
compatibilidad entre las mediciones realizadas esto es de utilidad en los
laboratorios de ensayo que realizan analisis con muestras del cliente.

Debido a que la ejecucién del PC-001 no permite tener un item retenido ya que la
balanza se encuentra en las instalaciones del cliente no es aplicable dicho

aseguramiento.
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h) Correlacién de resultados para diferentes caracteristicas de un item

)

k)

Este mecanismo de aseguramiento es aplicado cuando se trabaja con equipos que
permiten realizar medidas en diferentes parametros y revisar si existe alguna
correlacion, por ejemplo: la relacibn que existe entre la resistencia de un
termémetro de platino con respecto a la temperatura medida. Debido a las
caracteristicas de los instrumentos utilizados para la ejecucion del procedimiento
PC-001 no es aplicable dicho aseguramiento.

Revisién de los resultados informados

Este mecanismo de aseguramiento es realizado por el supervisor revisando un
porcentaje del total de certificados que fueron enviados al cliente con una
frecuencia de cada 6 meses. Tiene como finalidad comprobar que los certificados
de calibracién emitidos y recibidos por el cliente cumplen con los requisitos de la
NTP-ISO/IEC 17025:2017, directrices asociadas y procedimiento de calibracion
aplicable.

Comparaciones Intralaboratorio

Esta comparacion es realizada una vez al afio por el laboratorio donde se escogera
como referente a aquel metrélogo que tenga un ensayo de aptitud (organizado por
DM - INACAL u otrainstitucion competente) aprobado en el procedimiento a evaluar
PC-001 y los que seran comparados seran los metrélogos que se encuentran
autorizados o estan en proceso de autorizacién para realizar dichas calibraciones.
El referente y los participantes realizaran 3 a mas mediciones de manera no
consecutiva (no sera realizado el mismo dia) y entregaran los resultados al
supervisor del laboratorio.

Este mecanismo tiene como objetivo evaluar la competencia técnica del personal
que realiza las calibraciones, su desarrollo se encuentra en el anexo 3.

Ensayos de muestras ciegas

Este mecanismo de aseguramiento es aplicado por los laboratorios que realizan

muestreo, se realiza con una muestra que ya ha sido analizada y sin informar al
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analista se le pide que vuelva a realizar los ensayos, tiene como objetivo comprobar
la competencia técnica del analista que realiza las mediciones considerando las
condiciones cotidianas de trabajo. Debido a las caracteristicas de ejecucion del

procedimiento PC-001 no es aplicable dicho aseguramiento.
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CAPITULO IV: PRESENTACION Y DISCUSION DE LOS

RESULTADOS

Después de describir el procedimiento técnico para el aseguramiento de la validez
de los resultados, se procedié a su ejecucion en el laboratorio. En el presente
capitulo se mostrara el analisis efectuado para cada aseguramiento aplicable al
PC-001.

a) Uso de instrumentos alternativos que han sido calibrados para obtener resultados
trazables
Se realizé la calibracién de un mismo instrumento con 2 patrones distintos A y B,
en nuestro caso se cuentan con dos juegos de pesas clase M2 cor. valores
nominales hasta el alcance maximo de la balanza calibrada. Los datos del item de
ensayo para esta prueba se encuentran en la tabla 6:

Tabla 6: item bajo calibracién usado para el aseguramiento.

Balanza 100 kg clase Il MAS-013

El metrélogo realiza las mediciones en dos dias distintos, luego se recopilan los
resultados obtenidos en los dos certificados de calibracion en la tabla 7.

Tabla 7: Coeficientes obtenidos de los resultados de las calibraciones realizadas el

metrélogo

8,02E-05
4,35E-04 4,25E-04
1,16E-08 3.43E-09

Con los coeficientes obtenidos en la tabla 5, y aplicando las ecuaciones (14) y (15)

calculamos el valor de la lectura corregida e incertidumbre expandida. La
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evaluacién se realizara en el 20 %, 50 % y 100 % de la capacidad maxima de la

balanza.

Tabla 8: Evaluacion de los resultados de medicién segun el criterio de aceptacion

20 0,006 0,041 | 0002 | -0036 | 0047 VERDADERO
50 0,014 0,042 0,004 20,027 0,056 VERDADERO
100 0.029 0,043 0,008 20,014 0,072 VERDADERO

Segun la tabla 8 se concluye que existe una compatibilidad de los resultados entre
la primera mediciéon con el patrén A y la segunda medicion con el patrén B, se
concluye que hay afinidad entre las calibraciones realizadas por ambos patrones
de medicion.

b) Uso de patrones de trabajo con gréaficos de control
Los patrones utilizados para llevar a cabo las calibraciones tienen que cumplir con
requisitos de trazabilidad metrolégica lo cual se obtiene por medio de sus
calibraciones el intervalo de recalibracion se determina mediante graficos de control
que permiten asegurar la confianza de las mediciones.
El analisis con graficos de control para comprobar la deriva sera realizado para las
pesas patron que no tienen cavidad de ajuste, en la tabla 9 se muestran los
resultados de las ultimas 5 calibraciones.

Tabla 9: Datos de la calibracion de los patrones de masa desde 100 mg a 20 g

100 mg 1,6 0,5 LMA-0006-2016 2016-04-07 0.1
100 mg 1.6 0.5 LMA-0025-2017 2017-04-21 0,6
100 mg 1,6 0.5 LMA-0072-2018 2018-04-23 0,6
100 mg 1.6 0,5 TC-2424-2019 2019-04-30 0
100 mg 1,6 0,5 TC-5069-2020 2020-05-19 0.1
200 mg 2 0,6 LMA-0006-2016 2016-04-07 -0,01
200 mg 2 0.6 LMA-0025-2017 2017-04-21 0,6
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200 mg 2 0,6 LMA-0072-2018 2018-04-23 06
200 mg 2 0,6 TC-2424-2019 2019-04-30 0.1
200 mg 2 0,6 TC-5069-2020 2020-05-19 -0.1

200 mg () 2 0,6 LMA-0006-2016 2016-04-07 0,09

200 mg () 2 06 LMA-0025-2017 2017-04-21 06

200 mg (.) 2 0,6 LMA-0072-2018 2018-04-23 06

200 mg () 2 06 TC-2424-2019 2019-04-30 0

200 mg () 2 06 TC-5069-2020 2020-05-19 03
500 mg 2,5 0,8 LMA-0006-2016 2016-04-07 0,04
500 mg 25 0.8 LMA-0025-2017 2017-04-21 0.8
500 mg 2,5 0.8 LMA-0072-2018 2018-04-23 0.8
500 mg 2,5 0.8 TC-2424-2019 2019-04-30 0
500 mg 2,5 0.8 TC-5069-2020 2020-05-19 0,1

19 3 1 LMA-0006-2016 2016-04-07 0.3
19 3 1 LMA-0025-2017 2017-04-21 06
1g 3 1 LMA-0072-2018 2018-04-23 96
19 3 1 TC-2424-2019 2019-04-30 0,1
19 3 1 TC-5069-2020 2020-05-19 0,1
29 2 12 LMA-0006-2016 2016-04-07 0
29 4 1.2 LMA0025-2017 2017-04-21 05
2g 4 12 LMA-0072-2018 2018-04-23 05
29 4 12 TC-2424-2019 2019-04-30 0
2g 4 12 TC-5069-2020 2020-05-19 06
29() 4 12 LMA-0006-2016 2016-04-07 0.1
29 () 4 12 LMA-0025-2017 2017-04-21 0.7
29() 4 12 LMA-0072-2018 2018-04-23 0,7
29() 2 12 TC-2424-2019 2019-04-30 0.1
29() 4 12 TC-5069-2020 2020-05-19 0,5
59 5 16 LMA-0006-2016 2016-04-07 0,1
5g 5 16 LMA-0025-2017 2017-04-21 0.7
59 5 16 LMA-0072-2018 2018-04-23 0.8
5g 5 16 TC-2424-2019 2019-04-30 0,1
59 5 16 TC-5069-2020 2020-05-19 0,1
109 6 2 LMA-0006-2016 2016-04-07 -0.1
109 6 2 LMA-0025-2017 2017-04-21 08
109 6 2 LMA-0072-2018 2018-04-23 0.8
109 6 2 TC-2424-2019 2019-04-30 0.1
109 6 2 TC-5069-2020 2020-05-19 0,1
20g 8 25 LMA-0006-2016 2016-04-07 05
20g 8 25 LMA-0025-2017 2017-04-21 06
20g 8 2,5 LMA-0072-2018 2018-04-23 06
209 8 2,5 TC-2424-2019 2019-04-30 0,1
20g 8 25 TC-5069-2020 2020-05-19 0,1
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209 () 8 2,5 LMA-0006-2016 2016-04-07 -0,5
2049 () 8 25 LMA-0025-2017 2017-04-21 06
2049¢(.) 8 2,5 LMA-0072-2018 2018-04-23 06
209 () 8 25 TC-2424-2019 2019-04-30 0.1
20g¢(.) 8 2,5 TC-5069-2020 2020-05-19 0.1

Con los datos de las calibraciones se construyeron los siguientes graficos del 3 al 13 de
control, donde se observa la estabilidad metrolégica de los patrones de medicién.

Gréfico 3: Carta de control para la pesa de 100 mg clase M2
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Gréfico 4: Carta de control para la pesa de 200 mg clase M2
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Grafico 5: Carta de control para la pesa de 200 mg(.) clase M2
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Gréfico 6: Carta de control para la pesa de 500 mg clase M2
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Gréfico 7: Carta de control para la pesa de 1 g clase M2
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Gréfico 8: Carta de control para la pesa de 2 g clase M2
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Grafico 9: Carta de control para la pesade 2 g. () M2
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Grafico 10: Carta de control para la pesa de 5 g M2
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Grafico 11: Carta de control para la pesa de 10 g clase M2
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Grafico 12: Carta de control para la pesa de 20 g M2
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Grafico 13: Carta de control para la pesa de 20 g (.) M2
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Mediante las cartas de control y el calculo de la deriva se determinan los intervalos de

calibracién de los patrones, se usaron las ecuaciones (20), (21) y (22).

Tabla 10: Calculo del intervalo maximo de calibracion y periodo de vigencia de los

patrones de trabajo

0,1
06 2016-2017 | 1.0 0,48
100 mg 06 2017-2018 | 1,0 0,00 0,59 1,8 16
0 2018-2019 | 1.0 0,59
0,1 2019-2020 | 1.1 0,09
-0,01
06 2016-2017 | 1,0 0.59
200 mg 0,6 2017-2018 | 1.0 0,00 0,59 2.3 24
0.1 2018-2019 | 1.0 0,49
-0,1 2019-2020 | 1.1 0.19
L& 0,59 2.3 2,8
200 mg 06 2016-2017 | 1.0 0,49
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0.6 2017-2018 1,0 0,00
0 2018-2019 1,0 0,59
-0,3 2019-2020 1.1 0,28
0,04
0.8 2016-2017 1,0 0,73
500 mg 0,8 2017-2018 1,0 0,00 0,78 2.1 2,0
0 2018-2019 1.0 0,78
0.1 2019-2020 1.1 0,09
-0,3
0,6 2016-2017 1,0 0,87
1¢9 0,6 2017-2018 1.0 0,00 0,87 2,3 2,2
0.1 2018-2019 1.0 0,49
0,1 2019-2020 1.1 0,00
0
0,5 2016-2017 1,0 0,48
29 0,5 2017-2018 1.0 0,00 0,57 47 3.6
0 2018-2019 1.0 0,49
0,6 2019-2020 1.1 0,57
-01
0,7 2016-2017 1.0 0,77
29 () 0,7 2017-2018 1.0 0,00 0,78 34 2,8
-01 2018-2019 1.0 0,78
0.5 2019-2020 1.1 0,57
0,1
0.7 2016-2017 1,0 0,58
5g 0.8 2017-2018 1,0 0.10 0,69 49 47
0,1 2018-2019 1.0 0,69
0,1 2019-2020 1.1 0,00
-01
0.8 2016-2017 1.0 0,87
10g 0.8 2017-2018 1,0 0,00 0,87 46 4,5
0.1 2018-2019 1.0 0.69
0.1 2019-2020 1.1 0,00
-0,5
0.6 2016-2017 1,0 1,06
20g 0,6 2017-2018 1,0 0,00 1,06 5,0 49
0,1 2018-2019 1.0 0,49
0,1 2019-2020 1.1 0,00
-0,5
0.6 2016-2017 1.0 1,059
20g(.) 0.6 2017-2018 1,0 0,000 1,06 50 49
0,1 2018-2019 1,0 0,491
0,1 2019-2020 1.1 0,000
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c)

El valor minimo de los intervalos maximos de calibracién de todas las pesas patron
es 1.8 anos, ademas el periodo de vigencia es de 1.6 anos. Por lo tanto, se
recomienda un intervalo de recalibracion de los patrones de 1 afio y una verificacion
intermedia entre calibraciones.

Comprobaciones intermedias

Segun el instructivo mostrado en el anexo 3, se ejecutaron las comprobaciones
intermedias para un juego de pesas de 100 mg a 1 kg clase M2. En la siguiente

tabla se muestran los resultados de dicha comprobacién intermedia.

Tabla 11: Patrones utilizados para realizar la verificacion intermedia

Trazabilidad Patrén de Trabajo Certificado de Calibracién
Patrones de Referencia de Juego de Pesas 1 mg a 1 kg M-0349-2020
METROIL Clase de exactitud M1 Marzo 2020

Tabla 12: Resultados de las verificaciones intermedias de los patrones

; Identif. Forma Material Cax::;de Masa Convencional E(':z'; Conclusién
- Laminar Acero Inoxidable | No Tiene hOO mg + 02mg 1,6 mg CONFORME
- Laminar Acero Inoxidable | No Tiene POO mg - 02mg 2mg CONFORME

(.) Laminar Acero Inoxidable | No Tiene [00 mg - 04mg 2mg CONFORME
- Laminar Acero Inoxidable | No Tiene p00Omg - 0,1 mg 25mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable | No Tiene 1g + 01mg 3mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable | No Tiene 2g + 05mg 4mg CONFORME
(.) Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable | No Tiene 29 + 06mg 4mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable | No Tiene 5g + 02mg 5mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton | Acero Inoxidable | No Tiene 10g + 00mg 6 mg CONFORME
-- Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable | No Tiene 20g + 02mg 8 mg CONFORME
(.) Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable | No Tiene 20g + 00mg 8 mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable Tiene 509 + 04mg 10 mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton | Acero Inoxidable Tiene 100g + 06mg 16 mg CONFORME
- Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable Tiene 200g + 05mg 30 mg CONFORME
(.) Cilindrica Con Boton| Acero Inoxidable Tiene 200g + 06mg 30 mg CONFORME
- Cilindrica Con Botén | Acero Inoxidable Tiene 5009 + Omg 80 mg CONFORME
-- Cilindrica Con Boton | Acero Inoxidable Tiene 1kg + 0Omg 160 mg CONFORME
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Con los resultados de la tabla 12 se concluye que todas las pesas de 100 mg a 1
kg cumplen el criterio establecido para las verificaciones intermedias ya que tienen
errores que se encuentran dentro de los errores maximos permitidos.

d) Repeticion de la calibracién utilizando los mismos métodos o métodos diferentes.
De acuerdo con lo descrito en el aseguramiento dos metrélogos repetiran las
calibraciones de una balanza en dos dias distintos. El item bajo comparaciéon se

describe en la tabla 13.

Tabla 13: item bajo calibracion utilizado para fines del aseguramiento

Balanza 100 kg clase I MAS-013 d =0,05kg

Tabla 14: Coeficientes obtenidos de los resultados de las calibraciones los dos metrélogos

2,83E-04 1,56E-04
6,42E-04 | 4,25E-04
4,82E-09 1,13E-08

Con los coeficientes obtenidos en la tabla 14, y aplicando las ecuaciones (14) y (15)
calculamos el valor de la lectura corregida e incertidumbre expandida. La
evaluacioén se realizara en el 20 %, 50 % y 100 % de la capacidad maxima de la
balanza y seran mostrados en la tabla 15.

Tabla 15: Evaluacion de los resultados de medicion para los dos metrologos

50 0,014 0,051 0,008 -0,037 0,065
100 0,028 0,053 0,016 -0,024 0,081
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Segun la tabla 15 se concluye que existe compatibilidad de los resultados entre las
mediciones de los dos metrélogos, se concluye que hay afinidad entre las
calibraciones realizadas por ambos metrélogos.
e) Comparaciones Intralaboratorio

Las evaluaciones Intralaboratorio seran realizadas mediante el diagrama de flujo
del anexo 2, a continuacion, se muestra la aplicacién de dicho diagrama con los
resultados de una evaluaciéon intralaboratorio para el procedimiento PC-001
“procedimiento para la calibracion de balanzas de funcionamiento no automatico
clase lll y "

En el anexo 9 se muestra el ejemplo de una calibracién de balanzas clase Ill segun
el PC-001. Usando las ecuaciones para el error corregido se obtienen las tablas del

16 al 21 se muestran los resultados del referente y los participantes:

Tabla 16: Datos de las calibraciones del referente en la evaluacion Intralaboratorio

REFERENTE 0
PUNTO 1 ‘ PUNTO 2 PUNTO 3

Valor nominal Error | Valor nominal 0 alor no a Error
-

0,00168 0,0042 0,0084
0,00366 0.00915 0,0183
20 0,0024 50 0,006 100 0,012
0,001976 0,00494 0,00988
0,001372 0,00343 0,00686

Tabla 17: Datos de las calibraciones del participante 1 en la evaluacion Intralaboratorio

ROLOGO 1
PUNTO PUNTO PUNTO

alo oo o alor oo 0 alor oo 0

g g g T g g g
8E-05 0,001614 0,004035 0,008G7
0,0002 0,0046 00115 0,023
0,0003 20 0,00544 50 0.0136 100 0,0272
4 1E-05 0,000286 0,000715 0,00143
0,0003 0.00544 0,0136 0,0272




Tabla 18: Datos de las calibraciones del participante 2 en la evaluacion Intralaboratorio

METROLOGO 2
~ PUNTO 1 — PUNTO 2 PUNTO 3

K Valor nominal Error Error | Valor nominal
kg

—_—

0.000286 0.000715 0,00143

0,00544 0,0736 0,0272
20 0,000772 50 0,00193 100 0,00386
0,000286 0,000715 0,00143

0,00168 0,0042 0,0084

METROLOGO 3
PUNTO 1 PUNTO 2

k Valor nominal Error Valor nominal
|

kg

0,00318 0,00795 0,0159
0,001538 0,003845 0,00769
20 0,00336 50 0,0084 100 0,0168
0,00492 0.0123 0,0246
0,00282 0,00705 0,0141

Tabla 20: Datos de las calibraciones del participante 4 en la evaluacion Intralaboratorio

METROLOGO 4 4

PUNTO 1 | PUNTO 2

3 M Error Valor nominal Error ['Valor nominal

kg | kg kg |

0,00446 0,01115

0,0025 0,00625 0,0125
20 0,00246 50 0,00615 100 0,0123

0,0024 0,006 0,012

0,00478 0,01195 0,0239

METROLOGO 5
PUNTO 1 PUNTO 2

0,000934 0,002335

0,000772 0,00193 0,00386
0,00288 50 0,0072 100 0,0144
0,00286 0,00715 0,0143
0,00514 0,01285 0,0257
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Siguiendo el proceso detallado en el anexo 2, se procede a evaluar los datos
atipicos mediante el Test de Dixon, para ello se desarrollé una funcion “Dixon” en
VBA Microsoft Excel donde se implementé algoritmo para determinar si los datos
son atipicos el cual se detalla en el anexo 4. Los resultados son mostrados en la

tabla 22.

Tabla 22: Evaluacion de los datos atipicos utilizando el test de Dixon

PUNTO 1: # rep
0,001372
0,00168
0,001976
0,0024
0,00366
# Datos atipicos

Vb WN R =

1o ]| {9 ]

PUNTO 2: # rep

PUNTO 3: # rep

PUNTO 1: # rep

i -~ D1 D2 D3
1 0,000286 0,000715 0,00143
2 0,001614 0,004035 0,00807
3 0,0046 0,0115 0,023
4 0,00544 0,0136 0,0272
5 0,00544 0,0136

# Datos atipicos [ # Datos atipicos # Datos atipicos .__

PUNTO 1: # rep PUNTO 2: # rep

0,00168 0,0042
0,00544 0,0136
# Datos atipicos # Datos atipicos

i =D i D2 D3 CALIF.
1 0,000286 0,000715 0,00143

2 0,000286 0,000715 0,00143

3 0,000772 0,00193 0,00386

4

5

PUNTO 1: # rep 5 PUNTO 2: # rep 5 PUNTO 3: # rep 5
T T L CAUF. D2 ' '
1 0,001538 d 0,003845
2 0,00282 0,00705
3 0,00318 F 000795
a 0,00336 0,0084
s | 000492 0,0123

# Datos atlgcos

PUNTO 2: # rep

PUNTO 1: # rep

fal D1 D2
1 0,0024 0,006
2 0,00246 0,00615
3 0,0025 0,00625
4 0,00446 0,01115
5 0,00478 0,01195

# Datos atipicos # Datos atipicos | icos

GO 5: Nombre Sapellid

PUNTO 2:

PUNTO 1: # rep # rep PUNTO 3: # rep
= [ o B D2 CALIF. i D3
1 0000772 [ 0,00193 ﬁ 0,00386
2 0,000934 N 0,002335 0,00467
3 0,00286 0,00715 00143
4 0,00288 0,0072 0,0144
5 0,00514 0,0257

# Datos atipi

# Datos atipicos
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Se retiran los datos atipicos de los participantes y se procede a realizar el analisis
de normalidad utilizando el TEST DE SHAPIRO, para ello se desarrollé6 una funciéon
“swtest” en VBA Microsoft Excel mostrada en el anexo 5.

Tabla 23: Evaluacion de la normalidad de los resultados del referente y participantes 1y 2

£ Ly maximg lids Evelugcian de g navmslidad Ewslyacion ds Iy nommslided
a= 0,05 a= 0,05 as= 0,05
Ref. 00p1 Ref. D1p1l Ref. D2p1
| Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS
Curtosis 2,442368783 Curtosis 1,435633828 Curtosis 1,968882102
HO VERDADERO HO VERDADERO HO VERDADERO
pvalue 0,432290786 pvalue 0,154454607 pvalue 0,175460334
w 0,903983203 w 0,836110534 w 0,83288878
Conclusion  [[IRORMEIN Conclusion  [NRGERAINN Conclusion
hiE Eosilw 9EI @ W€ ke menvhglidgd (171 % @ b3 nomalided Swluee@a die ba hiimalidad
u a= 0,05 a= 0,05 as= 0,05
=% Ref. DOp2 Ref. D1p2 Ref. D2p2
| Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS
] Curtosis 2,442368783 Curtosis 1,435633828 Curtosis 1,968882102
HO VERDADERO HO VERDADERO HO VERDADERO
pvalue 0,432290786 pvalue 0,154454607 pvalue 0,175460334
w 0,903983203 w 0,836110534 w 0,83288878
Conclusién — Conclusién _ Conclusion
lyscide 3@ I3 mevbalidod Evolwaibm de iy mormalided Ewlusti@n de by Bovwmelidad
a= 0,05 a= 0,05 a= 0,05
28 Ref. DOp3 Ref. D1p3 Ref. D2p3
= | Testutilizado SHAPIRO- WILKS Test utilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS
.:'p3 Curtosis 2,442368783 Curtosis 1,435633828 Curtosis 1,968882102
s HO VERDADERO HO VERDADERO HO VERDADERO
3 pvalue 0,432290786 pvalue 0,154454607 pvalue 0,175460334
w 0,903983203 w 0,836110534 w 0,83288878
Conclusién _ Conclusion  [NROmmaI Conclusién

| Eveluaden de iz notmalidsd evaluadon de la normelided Evaluacidn de la mefimalidad
a= 0,05 a= 0,05 a= 0,05
Ref. D3pl Ref. D4pl Ref. DSpl
| :f Testutilizado SHAPIRO- WILKS Test utilizado SHAPIRO- WILKS Test utilizado SHAPIRO- WILKS
| Curtosis 2,384812844 Curtosis 1,227652376 Curtosis 1,956289482
HO VERDADERO HO FALSO HO VERDADERO
pvalue 0,815687107 pvalue 0,029233565 pvalue 0,394212636
w 0,961109417 w 0,749158817 w 0,897127338
Conclusion  [NNRETRaIN Conclusion  [NGMBRRAIN Conclusion
Eealuneion 8¢ 19 hovmmslided Ewnluatisn de ls jod £eeluaeiOn de i3 Apithalidad
a= 0,05 a= 0,05 a= 0,05
Ref. D3p2 Ref. D4p2 Ref. DSp2
| |Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS Test utilizado SHAPIRO- WILKS
| curtosis 2,384812844 Curtosis 1,227652376 Curtosis 1,956289482
92 HO VERDADERO HO FALSO HO VERDADERO
; pvalue 0,815687107 pvalue 0,029233565 pvalue 0,394212636
w 0,961109417 w 0,749158817 w 0,897127338
Conclusion _ Conclusion — Conclusién
Ewlwecidon dio | i motdolided Eusluaian de Is devsnilidsd Eunligeian de (o monmalided
. a= 0,05 rel 0,05 a- 0,05
= Ref. D3p3 Ref. D4p3 Ref. DSp3
~ |Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS Testutilizado SHAPIRO- WILKS
vk Curtosis 2,384812844 Curtosis 1,227652376 Curtosis 1,956289482
p3 HO VERDADERO HO FALSO HO VERDADERO
. pvalue 0,815687107 pvalue 0,029233565 pvalue 0,394212636
v w 0,961109417 w 0,749158817 w 0,897127338
: Conclusion _ Conclusién _ Conclusién

En la tabla 23 se muestran los resultados de la evaluacion de la normalidad para

los datos de los participantes en los puntos p1=20 kg, p2=50 kg y p3=100 kg.
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De la tabla 23 se concluye que el participante 4 tiene resultados que no provienen
de una distribucion normal en los tres puntos de evaluacién, mientras que el
referente y el resto de participantes tienen resultados que provienen de una
distribucién normal.

Seguidamente se procede a evaluar la igualdad de varianzas e igualdad de medias
utilizando los métodos estadisticos correspondientes. Los test paramétricos como
Test F y T Student se encuentran definidos por la aplicacién Microsoft Excel, el
caso de los test no paramétricos test de Levene y test de Mann Witney se
desarrollaron funciones en VBA para Microsoft Excel las cuales son “tlevene” y
“tmaanw” las cuales se describen en los anexos 6 y 7 respectivamente.

Tabla 24: Evaluacion de igualdad de varianzas y medias para el participante 1y 2

lgualdad de varianzas: Test Fisher

lgualdad de varianzas: Test Fisher

pvalue 0,08348818
HO VERDADERO 2
Conclusién 02 =032

pvalue 0,644301174
HO VERDADERO 2
Conclusién o’ =07’

|gualdad de medias: Test T-Student

lgualdad de medias: Test T-Student

pvalue 0,300052288
HO VERDADERO
Conclusién B s

pvalue 0,029510699
HO FALSO
Conclusién

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Conclusién COMPATIBLE

Conclusién

|gualdad de varianzas: Test Fisher

lgualdad de varianzas: Test Fisher

pvalue 0,08348818
HO VERDADERO 2
Conclusién 62 =07°

pvalue 0,644301174
HO VERDADERO 2
Conclusién o = 07

lgualdad de medias: Test T-Student

lgualdad de medias: Test T-Student

pvalue 0,300052288
HO VERDADERO
Conclusién =

pvalue 0,029510699
HO FALSO

Conclusion [N

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Conclusién . COMPATIBLE =

Conclusién

Igualdad de varianzas: Test Fisher

Igualdad de varianzas: Test Fisher

pvalue 0,08348818
HO VERDADERO 2
Conclusién ol =07

pvalue 0,644301174
HO VERDADERO 2
Conclusién o =0

lgualdad de medias: Test T-Student

Igualdad de medias: Test T-Student

pvalue 0,300052288
HO VERDADERO
Conclusién T M2

pvalue 0,029510699
HO FALSO

Conclusion RN

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Conclusién . COMPATIBLE

Conclusién
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Tabla 25: Evaluacion de igualdad de varianzas y medias para el participante 3, 4 y 5

lgualdad de varianzas: Test Fisher

lgualdad de varianzas: Test - Levene

Igualdad de varianzas: Test Fisher

pvalue 0,565004219 pvalue 0,6522147 pvalue 0,208590846
HO VERDADERO 2 HO VERDADERO 2 HO VERDADERO 2
Conclusién ol=0% Conclusién o =0 Conclusién o =0?

lgualdad de medias: Test T-Student

ualdad de medias: Test Mann Witney

lgualdad de medias: Test T-Student

pvalue 0,197501792 pvalue 0,074912899 pvalue 0,74516992
HO VERDADERO HO VERDADERO HO VERDADERO
Conclusién Hy= |, Conclusién W= Ha Conclusién Hi= Y2

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Conclusién COMPATIBLE

Conclusién COMPATIBLE

Conclusién COMPATIBLE

lguaidad de varianzas: Test Fisher

lgualdad de varianzas: Test - Levene

lgualdad de varianzas: Test Fisher

pvalue 0,565004219 pvalue 0,6522147 pvalue 0,208590846
HO VERDADERO 2 HO VERDADERO 2 HO VERDADERO 2
Conclusién of=0t Conclusién ol =0t Conclusién ol =0

lgualdad de medias: Test T-Student

gualdad de medias: Test Mann Witne

lgualdad de medias: Test T-Student

pvalue 0,197501792 pvalue 0,074912899 pvalue 0,74516992
HO VERDADERO HO VERDADERO HO VERDADERO
Conclusién Hi1=H2 Conclusién 1= H2 Conclusién H1=H2

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Conclusién 'COMPATIBLE

Conclusién COMPATIBLE -

Conclusién COMPATIBLE

Iguatdad de varianzas: Test Fisher

lgualdad de varianzas: Test - Levene

lgualdad de varianzas: Test Fisher

pvalue 0,565004219 pvalue 0,6522147 pvalue 0,208590846
HO VERDADERO 2 HO VERDADERO 2 HO VERDADERO 2
Conclusién o= o0? Conclusién ot =02 Conclusién ol=0

lgualdad de medias: Test T-Student

gualdad de medias: Test Mann Witne

lgualdad de medias: Test T-Student

pvalue 0,197501792 pvalue 0,074912899 pvalue 0,74516992
HO VERDADERO HO VERDADERO HO VERDADERO
Conclusién W=Hz Conclusién W= M2 Conclusién M= 2

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Compatibilidad de resultados

Conclusién COMPATIBLE

Conclusién COMPATIBLE

Conclusién COMPATIBLE

A partir de los resultados obtenidos en la tabla 24 y 25, el participante 2 y el
referente tienen varianzas iguales pero distintas medias por lo tanto tienen
mediciones que no son compatibles con las mediciones del referente.

Los participantes 1, 3, 4 y 5 tienen resultados que si son compatibles con el

referente ya que poseen igualdad de varianzas y medias con respecto al referente.
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5.1

CAPITULO V: VALIDACION DE LAS HOJAS DE CALCULO

Para la comprobacién de las implementaciones en VBA Microsoft Excel se utilizé

Minitab y Matlab para la comprobacion de los resultados.

DETERMINACION DE DATOS ATIPICOS

Se realizo la comprobacion de los datos atipicos de los resultados del referente y
participantes utilizando Minitab, se muestran los resultados a continuacion:

Como podemos apreciar en la siguiente tabla se muestran los resultados de la
prueba Q de Dixon realizada en Minitab, el valor p < 0.05 indica que el menor valor
0 mayor valor es un dato atipico. En la tabla 26 se evidencia que el participante 2
(metrologo 2) tiene resultados atipicos en los tres puntos de evaluacion los cuales
son 0.00544, 0.0136 y 0.0272, lo cual coincide con los resultados obtenidos en la
plantilla de Excel.

Tabla 26: Resultados de la prueba Q Dixon en Minitab para los resultados

Variable N Min. x[2] x[N-1] Max. r10 P

REF: P1  50,001372 0,001680 0,002400 0,003660 0.55 0,211
REF: P2 5 0,003430 0,004200 0,006000 0,009150 0,55 0,211
REF: P3 5 0,00686 0,00840 0,01200 0,01830 0,55 0,211
PAR_1 P15 0,00029 0,00161 0,00544 0,00544 0,26 0,974
PAR_1:P2 5 0,00072 0,00403 0,01360 0,01360 0,26 0,974
PAR_1. P3 5 0,00143 0,00807 0,02720 0,02720 0,26 0,974
PAR_2: P1 5 0,000286 0,000286 0,001680 0,005440 0,73 0,040
PAR_2: P2 5 0,00072 0,00072 0,00420 0,01360 0,73 0,040
PAR_2: P3 5 0,00143 0,00143 0,00840 0,02720 0,73 0,040
PAR_3: P1 5 0,001538 0,002820 0,003360 0,004920 0,46 0,377
PAR_3:P2 5 0,00384 0,00705 0,00840 0,01230 0.46 0,377
PAR_3:P3 5 0,00769 0,01410 0,01680 0,02460 0,46 0,377
PAR_4: P1 5 0,002400 0,002460 0,004460 0,004780 0,13 1,000
PAR_4: P2 5 0,00600 0,00615 0,01115 0,01195 0,13 1,000

PAR_4: P3 5 0,01200 0,01230 0,02230 0,02390 0,13 1,000
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PAR_5:P1 5 0,000772 0,000934 0,002880 0,005140 0,52 0,266

PAR_5 P2 5 0,00193 0,00233 0,00720 0,01285 0,52 0,266

PAR_5: P3 5 0,00386 0,00467 0,01440 0,02570 0,52 0,266

5.2

EVALUACION DE LA NORMALIDAD DE LOS RESULTADOS

Para la comprobacion de la evaluacion de la normalidad de los resultados se

utilizo el software Matlab con una funcion desarrollada por Ahmed BenSaida para

calcular los datos atipicos [19

.

Se calculo el p-value de las evaluaciones de normalidad en Matlab, los

resultados obtenidos se muestran en la tabla 27.

Tabla 27: Resultados de la evaluacion de la normalidad utilizando MATLAB y SHAPIRO WILKS

| Referente

| | Particioante 1 1

>> [pValue] = swtest {(DATA(:,1),

pValue =

0.4323

>> [pValue] swtest (DATA(:,2),
pValue =
0.4323

>> [pValue] swtest (DATA(:,3),
pValue =

0.4323

0.05)

0.05)

0.05)

Participante 2

>> {pValue]

swtest (DATA(1:4,7),

pValue =
0.1755

>> [pValue] swtest (DATA(1:4,8),

pValue =
0.1755
>> [pValue}

swtest (DATA(1:4,9),

pValue

0.1755

0.05)

0.0S5)

0.0S5)

g
o

T P

| >> [pValue]

swtest (DATA(:,4), 0.05)

pValue =

0.1545

>> [pValue] swtest (DATA(:,S5), 0.0S5)

pValue =

0.1545
>> [pValue] = swtest (DATA(:,6), 0.05)
pValue =

0.1545

Participante 3

>> [pValue] = ;W£ESC(DRTA(:,IU), 0.0S)

pValue =
0.8157

>> [pValue]

= gwtest (DATA(:,11), 0.05)

| pValue =

0.8157
>> [pValue] = swtest (DATA(:,12), 0.05)

pValue =

0.8157
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Participante 4 Participante 5

| >> [pValue] = swtest (DATA(1:4,13), 0.05) :>> [pValue] = sutest (DATA(1:4,16), 0.05)
{
pValue = 5 %pValue =
1
0.0047 ; i 0.0548

>> [pValue] = swtest (DATA(1:4,14), 0.05) >> [pValue] = swtest(DATA(1:4,17), 0.05)

pValue = %pValue =
0.0047 } 0.0548
>> [pValue] = swtest (DATA(1:4,15), 0.05) {>> [pvalue] = sutest (DATA(1:4,18), 0.05)
|
pValue = pValue =
!
0.0047 0.0548

5 Evaluacion de la igualdad de varianzas

Para la comprobacién de los resultados de la igualdad de las varianzas se empled
el software Minitab, los resultados de p-valor se muestran en la tabla 28.

Tabla 28: Resultados de la igualdad de varianzas en Minitab valor-p

Hipotesis nula Ho:. 01/0;,=1
Hipotesis alterna Hi:o,/0;,#1
Nivel de significancia a=0,05
Participante Estadistica

Método de prueba GL1 GL2 Valorp
Metrélogo 1 - P1 F 0,14 4 4 0,083
Metr6logo 1 — P2 F 0,14 4 4 0,083
Metrélogo 1 — P3 F 0,14 4 4 0,083
Metrélogo 2 - P1 F 0,17 4 4 0,644
Metrélogo 2 — P2 F 0,17 4 0,644
Metrélogo 2 - P3 F 0,17 4 4 0,644
Metrélogo 3 — P1 F 0,54 4 4 0,565
Metrélogo 3 - P2 F 0,54 4 0,565
Metrélogo 3 - P3 F 0,54 4 4 0,565
Metrélogo 4 — P1 Levene 0,22 1 8 0,652
Metrélogo 4 — P2 Levene 0,22 1 8 0,652
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Metr6logo 4 — P3 Levene 0,22 1 8 0,652
Metr6logo 5 — P1 F 0,25 4 4 0,209
Metrélogo 5 — P2 F 0,25 0,209
Metr6logo 5 — P3 F 0,25 0,209

6 Evaluacién de la igualdad de medidas de tendencia central
Para la comprobacion de los resultados de la igualdad de las medidas de tendencia
central se empled el software estadistico Minitab, los resultados del p-valor se
muestran en la tabla 29.

Tabla 29: Evaluacion de igualdad de medidas de tendencia central

Hipétesis nula Ho: g1 -p2=0
Hipétesis alterna Hiipg-p2#20
Nivel de significancia a=0,05
Participante Prueba Valor T GL Valor p
Metrélogo 1 - P1 T Student -1,11 8 0,300
Metrélogo 1 — P2 T Student -1.11 8 0,300
Metrélogo 1 — P3 T Student -1.1 0,300
Metrélogo 2 — P1 T Student 2,73 7 0,03
Metrélogo 2 — P2 T Student 2,73 7 0,03
Metrélogo 2 — P3 T Student 2,73 7 0,03
Metrélogo 3 — P1 T Student -1.41 0,198
Metroélogo 3 - P2 T Student -1.41 0,198
Metrélogo 3 - P3 T Student -1,41 0,198
Metrélogo 4 — P1 T Mann Witney 18,5 (W) - 0.075
Metrélogo 4 — P2 T Mann Witney 18,5 (W) - 0,075
Metrélogo 4 — P3 T Mann Witney 18,5 (W) - 0,075
Metrélogo 5 - P1 T Student -0,34 8 0,745
Metrélogo 5 — P2 T Student -0,34 8 0,745
Metrélogo 5 — P3 T Student -0,34 8 0,745

Segun la tabla 29 todos los valores del p-valor son mayores o iguales a 0.05 por

lo tanto se acepta la hipétesis nula.
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CONCLUSIONES

De la evaluacion de los mecanismos de aseguramiento aplicables al procedimiento
PC-001 “Procedimiento para la calibracion de balanzas de funcionamiento no
automatico clase lll y llI" de la DM- INACAL se concluye que solo es posible aplicar
los incisos b), c), d), f), i) y ).

El mecanismo de aseguramiento del inciso b), podemos concluir que es aplicable
siempre y cuando el laboratorio cuente con un segundo patron alternativo con el
cual podamos ejecutar la calibracién, segun los resultados de la tabla & se concluye
que hay compatibilidad de los resultados de las calibraciones de ambos metrologos
de acuerdo al criterio de aceptacion establecido, con ello podemos garantizar la
confiablidad en las mediciones de nuestro patrén de trabajo.

El mecanismo de aseguramiento del inciso d) nos permite realizar los graficos de
control para determinar el comportamiento metrolégico del instrumento (error,
correccién o desviacion en el tiempo) y poder prevenir mediante el calculo de la
deriva que el instrumento se encuentre fuera de errores maximos permitidos. Segun
la tabla 8 el intervalo de calibracion encontrado es de 1,8 aios correspondiente a
la pesa de 100 mg por lo tanto podemos establecer un periodo de recalibracion de
1 ano para dichos patrones.

El mecanismo de aseguramiento del inciso f) es aplicable siempre y cuando el
laboratorio tenga dos 0 mas metrélogos autorizados en el procedimiento de estudio
los cuales ejecutaran las calibraciones, segun la tabla 12 se concluye que hay
compatibilidad de los resultados de las calibraciones de ambos metrélogos de
acuerdo al criterio establecido, con ello podemos garantizar la confiabilidad de las
mediciones de nuestro personal autorizado.

El mecanismo de aseguramiento del inciso j) tiene por finalidad comprobar la
competencia técnica de nuestro personal con la finalidad de obtener o mantener la

autorizacion para realizar las calibraciones en dicho procedimiento. Segun la tabla
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25 y 26 podemos concluir que existe compatibilidad de resultados con respecto al
referente de los metrologos 1, 3, 4 y 5, mientras que el metrologo 2 tiene resultados
no compatibles.

Los resultados obtenidos de la validaciéon hoja de calculo desarrollada en Microsoft
Excel:

Deteccion de datos atipicos Microsoft Excel vs Minitab, segun las tablas 23 y 27
existe compatibilidad de los resultados en al menos 3 decimales.

Evaluacion de la normalidad de los resultados Microsoft Excel vs Matlab, segun las
tablas 24 y 28 existe compatibilidad de los resultados en al menos 3 decimales en
el p valor.

Evaluacion de la igualdad de varianzas de los resultados Microsoft Excel vs Minitab,
segun las tablas 25 y 29 existe compatibilidad de los resultados en al menos 3
decimales en el p valor.

Evaluaciéon de la igualdad de medidas de tendencia central de los resultados
Microsoft Excel vs Minitab, segun las tablas 25 y 30 existe compatibilidad de los
resultados en al menos 3 decimales en el p valor.

Por lo tanto, se concluye que la herramienta desarrollada (hoja de calculo en
Microsoft Excel) para realizar el calculo estadistico se encuentra correctamente

validada para su uso.

Para los propositos de esta tesis de investigacion solo se realiz6 la aplicacién de
los mecanismos de aseguramiento a uno de los procedimientos de calibraciéon (PC-
001 “Procedimiento para la calibracion de balanzas clase Il y lllI") el cual es uno
de los servicios de calibracion mas requeridos por la industria de nuestro pais. Por
tal motivo es necesario evaluar la aplicacion de dichos mecanismos a otros
procedimientos de calibracion ya que cada procedimiento considera diferentes
equipamientos y condiciones y ademas es decisién del laboratorio escoger cuales

aplicara para garantizar la validez de sus resultados.
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RECOMENDACIONES

Para la implementacion de los aseguramientos de la validez de los resultados se
recomienda realizar un analisis por procedimiento que se tiene implementado.

Se recomienda llevar un programa de aseguramiento de la validez de los resultados
con la finalidad de no exceder los tiempos solicitados por la NTP-ISO IEC
17025:2017 y directrices asociadas.

Es requisito evaluar las tendencias de los aseguramientos aplicados, este aspecto
no forma parte de esta tesis, pero esta contemplada en la norma NTP-ISO IEC

17025:2017.
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ANEXO 1: Valores criticos del Q de Dixon

Valores criticos del parédmetro r10 (Q) de Dixon aplicados a una prueba de dos colas en

varios niveles de confianza

;EE FHE A Nivel de confianza

» Nb 80% 90% 95% 96% 98% 99%

B (a=0,20) (a=0,10) (a=0,05) (a=0,04) (a=0,02) (a 0,01)
3 0,886 0,941 0,970 0,976 0,988 0,994
4 0,679 0,765 0,829 0,846 0,889 0,926
5 0,657 0,642 0,710 0,729 0,780 0,821
6 0,482 0,560 0,625 0,644 0,698 0,740
7 0,434 0,507 0,568 0,586 0,637 0,680
8 0,399 0,468 0,526 0,543 0,590 0634
9 0,370 0,437 0,493 0,510 0,555 0,598
10 0,349 0.412 0,466 0,483 0,527 0,568
11 0,332 0,392 0,444 0,460 0,502 0,542
12 0,318 0,376 0,426 0,441 0,482 0,522
13 0,305 0,361 0,410 0,425 0.465 0,503
14 0,294 0,349 0,396 0,411 0,450 0,488
15 0,285 0,338 0,384 0,399 0.438 0,475
16 0,277 0,329 0,374 0,388 0,426 0,463
17 0,269 0,320 0,365 0,379 0,416 0.452
18 0,263 0,313 0,356 0,370 0,407 0,442
19 0,258 0,306 349 0,363 0,398 0,433
20 0,252 0,300 0,342 0,356 0,391 0,425
21 0,247 0,295 0,337 0,350 0,384 0,418
22 0,242 0,290 0,331 0,344 0,378 0,411
23 0,238 0,285 0,326 0,338 0,372 0,404
24 0,234 0,281 0,321 0,333 0,367 0,399
25 0,230 0,277 0,317 0,329 0,362 0,393
29 0,227 0,273 0,312 0,324 0,357 0,388
27 0,224 0,269 0,308 0,320 0,353 0,384
28 0,220 0,266 0,305 0,316 0,349 0,380
29 0,218 0,263 0,301 0,312 0,345 0,376
30 215 0,260 0,298 0,309 0,341 0,372

Extraido de: Rorabacher, D. B. (1991). Statistical treatment for rejection of deviant values:
critical values of Dixon's" Q" parameter and related subrange ratios at the 95%

confidence level. Analytical Chemistry, 63(2), 139-146.
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ANEXO 3: Instructivo de comprobaciones intermedias aplicado a

PC-001

MAGNITUD: MASA
Objetivo
De acuerdo a ISO 17025, se deben llevar a cabo comprobaciones intermedias para
mantener la confianza en el desempefio del equipo de acuerdo con un
procedimiento.
El objetivo de este documento es declarar como realizar las comprobaciones
intermedias de las pesas patrones de trabajo.
Alcance: Quedan afectadas los patrones de trabajo para la calibracién de pesas y
balanzas, i.e. las pesas clase M2, M1 del laboratorio.
Referencias
- PC-008, “Procedimiento para la calibracién de pesas de trabajo clases M2, M23 y
M3", 2da edicién, 20089.
- PC-016, “Procedimiento para la calibraciéon de pesas de precision”, 2da edicién,
2015.
Instrucciones
a) Juego de pesas de clase M1 (1 mg a 50 mg).
Este juego de pesas se utiliza en la calibracién de balanzas Clase Ill. La
comprobacién intermedia se realiza conforme al PC-016 “Procedimiento para la
calibracion de pesas de precision”. Si el laboratorio Test & Control no contase con
el equipamiento necesario para efectuar la comprobacion intermedia, esta medicion
se encargara a un laboratorio externo acreditado bajo ISO 17025 en el PC-016.
b) Juego de pesas de clase M2.
Este juego de pesas se utiliza en la calibracion de balanzas Clase Ili y .
La comprobacion intermedia se realiza conforme al PC-008 “Procedimiento para la

calibracion de pesas de trabajo clases M2, M23 y M3”.



ANEXO 4: Test de Dixon VBA Microsoft Excel

Option Explicit
Function dixon(x As Range, x1i As Double) As String 'Dende pos 1 o pos
Dim i, n As Integer
Dim x_asc, Qtabla As Variant
n = x.Rows.count
Dim rango, Q As Double

'Se debe utilizar llamando a la funcion "sort(x)'" esta se encarga de orde:

X asc sort (x)

rango WorksheetFunction.Max (x) - WorksheetFunction.Min (x)
'Valores criticos del test de dixon desde 3 a 10
Qtabla = Array(0.941, 0.76S, 0.642, 0.56, 0.507, 0.554, 0.512, 0.477)

'Se realiza el calculo del Q para el dato seleccionado
If xi = WorksheetFunction.Min(x) Then

Q = (x_asc(2) - xi) / rango

Elself xi = WorksheetFunction.Max (x) Then
Q = (xi - x_asc(n - 1)) / rango

Else

MsgBox "solo se evaluan los datos x1 y xn dentro del intervalo”
Exit Function
End If

'Evaluacion del criterio del test dk dixon
If Q > Qrabla(n -~ 3) Then

dixon fatipico"
Else

dixon "satisfactorio”
End If

End Function

‘'Esta funcion permite ordenar los valores de un rango
Function sort(x As Range) As Double ()

Dim i, j, n_min, n As Integer
n = x.Rows.count

Dim x_asc () As Double

Dim aux As Double

ReDim x_asc (1l To n) As Double

For i = 1 To n
X_asc (1) X (1)
Next 1

For i = 1 Ton -1
n min = 1
For j =1+ 1 Ton
If x asc(]) < x_asc(n_min) Then
n min = j

End If
Next j
aux = x_asc(i)
x_asc (i) = x_asc(n_min)
x_asc(n_min) = aux

Next 1
sort = x asc

End Function

n



ANEXO 5: Test de Shapiro Wilks VBA Microsoft excel

Function swtest(x As Range, alpha As Sinagle) As Variant()

Else
D1 Cont = 2
Di phi = (WorksheetFunction.SuwSq(mtilde) - 2 * mtilde(n) * 2)
Dii / (1 - 2 * weights(n) * 2)
Du End If
Di
Diy If n = 3 Then
n ' Royston (1992, p. 117)
weights(l) = 1 / Sqr(2)
Re weights(n) = -weights(1)
Re phi = ﬂ
Re End If
Re
Diy For 1 = Cont To n - Cont + 1
Di) weights (1) = mtilde (i) / Sqr (phi)
Diy Next i Doub le
Du s Variant
W = WorksheetFunction.SumProduct (weights, x asc) * 2 / WorksheetFunction.sum({x xme2)
x newn = Log(n) - -
Fo If n >= 4 And n <= 11 Then
mu = polyval (PolyCoef_3, n)
sigma = Exp(polyval(Pavaoef_Q, n)
gam = polyval {PolyCoef_ 7, n)
Ne newSlWstatistic = -Log(gam - Log(l - W))
cu ElselIf n > 11 Then
mu = polyval (PolyCoef 5, newn)
It sigma = Exp(polyval (PolyCoef 6, newn))
newSWstatistic = Log(l - ®)
Elself n = 3 Then
mu = 0
Sigma = 1
newSWstatistic = 0
End If

NormalSUstatistic = (newSUstatistic - mu) / sigma

' NormalSUstatistic is referred to the upper tail of N(0O,1),

' Royston (1992, p. 119).
pvalue 1 - BorksheetFunction.Norm S _Dist (NormalS¥statistic, True)

' Special attention when n = 3 (this 1s a special case)

If n = 3 Then
pvalue = 6 / WorksheetFunction.Pi * (WorksheetFunction.Asin(Sqr (WU)) -~ UorksheetFunction.Asin(Sqr(3 / 4))
End If
' Royston (1982a, p. 121)
End If
swtest = Array(curtosis, pvalue >= alpha, pvalue, U)
End Function
LA & u T TEF =XTTY o ey T T 7

'Esta funcion permite ordenar los valores de un rango
Function sort (x As Range) As Double ()

Dim i, 3, n_min, n As Integer

n = x.Rows.count

Dim x_asc() As Double

Dim aux As Double

ReDim x_asc(l To n) As Double

For i = 1 Ton
x_asc (1) = x (1)

Next i

For i =1 Ton -1

n_min = 1
For 3 =1 +1Ton
If x_asc(j) < x_asc(n_min)
nmin = 3

Then

End If
Next j
aux = x_asc(i)
x_asc(l) = x_asc(n_min)
X_asc(n_min) = aux
Next i

sort = x_asc
End Function

Function polyval (Coef As Variant,

u As Variant)

Dim i, n As Integer
n = UBound(Coef) - LBound(Coef) grado del
For i = 0 To n
polyval = polyval + Coef (i) * (u) * (n -
Next i
End Function
!
mtilde(n) * 2 - 2 * mtilde(n - 1) * 2)

ts(n - 1) * 2)

As double

polinomio

1)



ANEXO 6: Test de Levene VBA Microsoft excel

'Evaluacién de la IQEEIEEE_Ee varianzas
Function tlevene(xl As Range, x2 As Range, alpha As Double) As Variant
Dim n1l, n2, i, Cont As Integer
Dim x1_asc, x2_asc As Variant
nl = xl1l.Rows.count
n2 = x2.Rows.count

Cont = nl + n2 - 2

X1l asc sort (x1)
X2_&asc = sort (x2)

[l

Dim z1(), z2(), IJ1_2(), JK2_2() As Double

ReDim z1(1 To nl), z2(1 To n2), IJ1(1] To nl), IJ2(1 To n2) As Double
Dim mel, me2, zl1l2me, zlme, z2me, JK1, JK2 As Double

Dim betgroup, witgroup, LevSta, LevCrit, pvalue As Double

mel = WorksheetFunction.Median(x1)
me2 = WorksheetFunction.Median(x2)
For i = 1 To n1
z1(i) = Abs(x1l(i) - mel)
Next i
For i = 1 To n2
z2 (i) = Abs(x2(i) - me2)
Next i
zlme = WorksheetFunction.Average({zl

z2me = WorksheetFunction. Average (z2)
z12rme = WorksheetFunction.Average(z1l, z2)

JK1 = (zlme - z12me) * 2

JK2 = (z2we - z1l2me) * 2
For i = 1 To nl1

IJ1(i) = (z1(i) - zlme) * 2
Next i
For i = 1 To n2

IJ2 (i) = (z2(i) - z2me) *~ 2

Next 1

betgroup = JK1 * nl1l + JK2 * n2

witgroup = WorksheetFunction.sum(IJ1l, IJ2)

LevSta = (betgroup / 1) / (witgroup / Cont)

LevCrit = WorksheetFunction.F_Inv RT(alpha, 1, Cont)
pvalue = WorksheetFunction.F Dist RT(LevSta, 1, Cont)

tlevene = pvalue
End Function




ANEXO 7: Test de MannWitney VBA Microsoft Excel

' Igualdad de medianas TEST DE MANN WHITNEY x1 y x2 deben estar ordenados
Function tmaanw(xl As Range, x2 As Range, alpha As Double) As Variant

Dim nl1, n2, i, j, Cont As Integer

Dim x_asc As Range

Dim x1 _asc, x2_asc As Variant

Dim rank(), t(), TM() As Double

Dim avrankl, avrank2, srankl, sSrank2, sum, Z, pvalue As Double

Dim pl1, p2, n, Ul, U2, W, p, TMsSum AsS Double

nl = x1.Rows.count
n2 = x2.Rows.count

ReDim rank(l1 To nl + n2), t(l1 To nl + n2), THM(1 To nl + n2) As Double

x1l asc = sort(x1)
X2_asc = sort (x2)

Set x_asc = Application.Union(x1l, x2)

For i = 1 To n1

rank (i) = WorksheetFunction.Rank Avg(xl_asc (i), x_asc, 1)
Next i
For i = 1 To n2

rank(nl + i) = WorksheetFunction.Rank Avg(x2_asc (i), x_asc, 1)
Next i

For i = 1 To nl + n2

Cont = 0O
For j = 1 To nl + n2

If rank(i) = rank(j) Then Cont = Cont + 1
Next j

t (i) = Cont

Cont = 0
For j = 1 To nl + n2
If rank(i) = rank(j) Then
Cont = Cont + 1
If Cont > 1 Then t(j) =0
End If
Next j
Next i

For i = 1 To nl1 + n2

TM(i) = t(i) *~ 3 - t(i)
THSum = TMsum + TM(1i)
Next i

n = nl + n2
pl = nl * (nl1 + 1) / 2
p2 = n2 * (n2 + 1) / 2
For i = 1 To nl1 + n2
If i <= nl1 Then
avrankl = avrankl + rank(i) / nl
srankl = srankl + rank(i)

Else
avrank2 = avrank2 + rank(i) / n2
srank2 = srank2 + rank(i)

End If

Next 1



U1l nl * n2 + pl - srankl

U2 = nl1 * n2 - Ul

W = srankl

If WorksheetFunction.Median(xl) < UWorksheetFunction.Median(x2) Then
sum = 0.5

Elself WorksheetFunction.Median(x1l) < WorksheetFunction.Median(x2) Then

sum -0.5
Else
sum WorksheetFunction.Min (U, nl1 * (n + 1) W) + 0.5 w
End If
Z=(W+sum-nt * (n+1) /2) / Sqr((nl * n2 / 12) * (n+ 1 - TMsum / (n * (n - 1))))

pvalue 2 * (1 WorksheetFunction.Norm S_Dist (Abs(Z), True))

tmaanw pvalue
End Function



ANEXO 8: Funcion swtest en Matlab de Ahmed BenSaida

function [H, pValue, W] = swtest(x, alpha)

%SWTEST Shapiro-Wilk parametric hypothesis test of composite normality.
% [H, pValue, SWstatistic] = SWTEST(X, ALPHA) performs the

% Shapiro-Wilk test to determine if the null hypothesis of

% composite nomality is a reasonable assumption regarding the

% population distribution of a random sample X. The desired significance
% level, ALPHA, is an optional scalar input (default = 0.05).

%

% The Shapiro-Wilk and Shapiro-Francia null hypothesis is:

% "X is normal with unspecified mean and variance."

%

% This is an omnibus test, and is generally considered relatively

% powerful against a variety of alternatives.

% Shapiro-Wilk test is better than the Shapiro-Francia test for

% Platykurtic sample. Conversely, Shapiro-Francia test is better than the
% Shapiro-Wilk test for Leptokurtic samples.

%

% When the series ‘X' is Leptokurtic, SWTEST performs the Shapiro-Francia
% test, else (series 'X' is Platykurtic) SWTEST performs the

% Shapiro-Wilk test.

%

% [H, pValue, SWstatistic] = SWTEST(X, ALPHA)
%

% Inputs:

% X - a vector of deviates from an unknown distribution. The observation
% number must exceed 3 and less than 5000.

%

% Optional inputs:

% ALPHA - The significance level for the test (default = 0.05).

%

% Outputs:

% SWstatistic - The test statistic (non normalized).

%

% pValue - is the p-value, or the probability of observing the given

% result by chance given that the null hypothesis is true. Small values
%  of pValue cast doubt on the validity of the null hypothesis

% H=0=>Do not reject the null hypothesis at significance level ALPHA.

% H=1=>Reject the null hypothesis at significance level ALPHA.

% % % %o %o %o %o %0 %o %o %o %o %o %o %o %o %o %o Yo %o %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o %o %o %o % % Yo
%% % %o %o %o %o %o %o %0 %o %o %o %o %o %o % % % Yo

% Copyright (c) 17 March 2009 by Ahmed Ben Saida %
% Department of Finance, IHEC Sousse - Tunisia %
% Email: ahmedbensaida@yahoo.com %

% $ Revision 3.0 $ Date: 18 Juin 2014 $ %

%% % %0 %0 %0 %0 %o %o % %o %o %o %o %o %o %o %o %o %o %o Yo %o %o %o %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo Yo %o %o %o Yo %o %o % % Yo
%% % %o %o %o % %o %o %o Yo %o %o %o %o %o %o %o %o %o

%

% References:

%

% - Royston P. "Remark AS R94", Applied Statistics (1995), Vol. 44,

% No. 4, pp. 547-551.

% ASR94— calculates Shapiro-Wilk normality test and P-value

% for sample sizes 3 <= n <= 5000. Handles censored or uncensored data.
% Corrects AS 181, which was found to be inaccurate for n > 50.

% Subroutine can be found at: http://lib.stat.cmu.edu/apstat/R94

%

% - Royston P. "A pocket-calculator algorithm for the Shapiro-Francia test
% for non-normality: An application to medicine”, Statistics in Medecine

% (1993a), Vol. 12, pp. 181-184.

%

% - Royston P. "A Toolkit for Testing Non-Normality in Complete and

% Censored Samples”, Journal of the Royal Statistical Society Series D



% (1993b), Vol. 42, No. 1, pp. 37-43.

% - Royston P . "Approximating the Shapiro-Wilk W-test for non-normality”,
% Statistics and Computing (1992), Vol. 2, pp. 117-119.

% - Royston P. "An Extension of Shapiro and Wilk's W Test for Normality
% to Large Samples", Journal of the Royal Statistical Society Series C
% (1982a), Vol. 31, No. 2, pp. 115-124.

%
%
% Ensure the sample data is a VECTOR.
%
if numel(x) == length(x)
x = x(2); % Ensure a column vector.
else
error(' Input sample "X" must be a vector.’),
end

%
% Remove missing observations indicated by NaN's and check sample size.
%
X = x(~isnan(x));
if length(x) < 3

error(' Sample vector "X" must have at least 3 valid observations.');
end
if length(x) > 5000

warning(‘Shapiro-Wilk test might be inaccurate due to large sample size ( > 5000).");
end
%
% Ensure the significance level, ALPHA, is a
% scalar, and set default if necessary
%
if (nargin >= 2) && ~isempty(alpha)

if ~isscalar(alpha)

error(' Significance level "Alpha" must be a scalar.’);
end
if (alpha <=0 || alpha >= 1)
error(’ Significance level "Alpha" must be between 0 and 1.");

end
else

alpha = 0.05;
end
% First, calculate the a's for weights as a function of the m's
% See Royston (1992, p. 117) and Royston (1993b, p. 38) for details
% in the approximation.
X = sort(x); % Sort the vector X in ascending order.
n = length(x);
mtilde = norminv(((1:n)' - 3/8) / (n + 1/4));
weights = zeros(n,1); % Preallocate the weights.
if kurtosis(x) > 3

% The Shapiro-Francia test is better for leptokurtic samples.

weights = 1/sqrt(mtilde™mtilde) * mtilde;

%

% The Shapiro-Francia statistic W' is calculated to avoid excessive
% rounding errors for W' close to 1 (a potential problem in very

% large samples).

%

W = (weights' * x)*2 / ((x - mean(x))' * (x - mean(x)));

% Royston (1993a, p. 183):

nu = log(n),

ul = log(nu) - nu;

u2 = log(nu)+ 2/nu;

mu = -1.2725+ (1.0521 * u1),

sigma = 1.0308 - (0.26758 * u2);
newSFstatistic = log(1 - W);
%

10



% Compute the nomalized Shapiro-Francia statistic and its p-value.
%
NormalSFstatistic = (newSFstatistic - mu) / sigma;

% Computes the p-value, Royston (1993a, p. 183)
pValue 1 - normcdf(NormalSFstatistic, 0, 1);

else

% The Shapiro-Wilk test is better for platykurtic samples.
c 1/sqrt(mtilde’*mtilde) * mtilde;

u 1/sqrt(n);

% Royston (1992, p. 117) and Royston (1993b, p. 38):

PolyCoef_1 = [-2.706056 , 4.434685 , -2.071190 , -0.147981 , 0.221157 , c(n)];
PolyCoef_2 = [-3.582633, 5682633, -1.752461 ,-0.293762 , 0.042981 , c(n-1)];
% Royston (1992, p. 118) and Royston (1993b, p. 40, Table 1)

PolyCoef 3 = [-0.0006714 ,0.0250540 , -0.39978 , 0.54400];

PolyCoef_4 = [-0.0020322, 0.0627670 , -0.77857 , 1.38220];

PolyCoef_5 = [0.00389150, -0.083751 , -0.31082 , -1.5861];

PolyCoef_6 = [0.00303020 , -0.082676 , -0.48030];

PolyCoef_7 = [0.459 , -2.273];

weights(n) = polyval(PolyCoef_1 , u);

weights(1) = -weights(n);

ifn>5

weights(n-1) = polyval(PolyCoef_2 , u);

weights(2) -weights(n-1);
count = 3;
phi = (mtilde™*mtilde - 2 * mtilde(n)*2 - 2 * mtilde(n-1)"2) / ...
(1-2* weights(n)*2 - 2 * weights(n-1)*2);
else
count = 2;
phi = (mtilde™"mtilde - 2 * mtilde(n)*2) / ..
(1 - 2 * weights(n)*2);
end

% Special attention when n = 3 (this is a special case).

if n==
% Royston (1992, p. 117)
weights(1) = 1/sqrt(2);
weights(n) = -weights(1);
phi = 1;

end

%

% The vector ‘WEIGHTS' obtained next corresponds to the same coefficients
% listed by Shapiro-Wilk in their original test for small samples.

%

weights(count : n-count+1) = mtilde(count : n-count+1) / sqrt(phi);

%

% The Shapiro-Wilk statistic W is calculated to avoid excessive rounding

% errors for W close to 1 (a potential problem in very large samples).

%
W
%
% Calculate the normalized W and its significance level (exact for

‘;A n = 3). Royston (1992, p. 118) and Royston (1993b, p. 40, Table 1).

%o

(weights' * x) *2 / ((x - mean(x))' * (x - mean(x)));

newn log(n);
if (n>=4)&& (n <=11)

mu = polyval(PolyCoef_3 , n);
sigma = exp(polyval(PolyCoef_4 , n)),
gam = polyval(PolyCoef_7, n);
newSWstatistic = -log(gam-log(1-W));
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elseif n > 11

mu = polyval(PolyCoef_5 , newn);
sigma = exp(polyval(PolyCoef 6, newn));

newSWstatistic = log(1- W),

elseif n ==
mu = 0;
sigma = 1;
newSWstatistic = 0,
end

%

% Compute the normalized Shapiro-Wilk statistic and its p-value.
%

NormalSWstatistic = (newSWstatistic - mu) / sigma;

% NomalSWstatistic is referred to the upper tail of N(0,1),
% Royston (1992, p. 119).
pValue = 1 - normcdf(NormalSWstatistic, 0, 1),

% Special attention when n = 3 (this is a special case).
ifn==

pValue = 6/pi* (asin(sqrt(W)) - asin(sqrt(3/4)));

% Royston (1982a, p. 121)
end

end

%

% To maintain consistency with existing Statistics Toolbox hypothesis
% tests, returning 'H = 0' implies that we 'Do not reject the null

% hypothesis at the significance level of alpha' and 'H = 1" implies

% that we 'Reject the null hypothesis at significance level of alpha.’

%

H = (alpha >= pValue),



ANEXO 9: Ejemplo certificado de calibracion de balanza clase Il

segun PC-001

LABORATORIO DE CAUBRACION ACREDITADO PQR
El DRGANG MO PERUANO D€ ACRE DITACION

>

TEST & CONTROL IMACAL DA CON REGISTRO N° ¢ 6
CERTIFICADO DE CALIBRACION
TC -YV001 - 2021
PROFORMA 0OCOC Fachs de emsion
SOLICITANTE TEST & CONTROL $.AC.
Dueccior CALLE CONDEZA DE LEMOS 117 SAN MIGUEL LIMA LIMA
INSTRUMENTO DE MEDICION ©  BALANZA TEST & CONTROL SAC 25 1
Tipo ELECTRONICA L3poratre o Cabracion y
Marca HANDFREE Conficacion  ce  equipos g2
MoO 01 medicsn 03sado 3 @ Norma
= ide Tecnica Peruana ISCAEC 17025
N° de Sane 202100€353
Capacidag Maxima 100 g TEST & CONTROL 5 A.C brnga
Resoiucion 205 kg 0s cenilos Oe CalbFACON 0=
Omsicn de Venficacien 2.0S ag AsguUMentos de MeEcon Con 0§
Cl3se de Exacuud m Tas 3Nos eclandIes 0e >30ad
< ganmizanse 3 63lsraccon o
Capacaao Mirima 11g S ecT06 Gleniet
Procedencia NO InGIca
gentrcacion No ingica Egte CeTcacy 02  Caibacon
utreadon ABORATORMO 1 JocyTend 'a trazabdaad 3 os
vanador ge 3T Locat a°C 23trones naCion 38 L)
Fecha ge Calibracicr 2021-12-1€ Rigaconaes. de acuerdo cot 2l
Slslema Inemanonal 3¢ Unidaoes
on
Con & fin 02 Jsegua a c3da?
LUGAR DE CALIBRACION de 8Us TeRCONes s @

reca™eNrda 3l LSUEO Necarrar
SUE  IMETUMRNTS 3 Ntervaos
IpPpEats

LabarEono ce TEST 8 CONTROL SAC

METODO DE CALIBRACION Lo8
L3 cam¥acion se reatz0 po¢ COMPIraCion @irecta enye 1as indicadones de leciura
de B CAIND y @6 Ccargas apiadas Mediame Pesas pIvones &N
pocxBniento PC-IG1 “Procedimieras para i3 Cafbracion de nstumenios de
Pesae de Funcionaminto NO AUIDM3ZCO Clase il y HIIW Primera EAEon - Mayo
2013 DM - INACAL.

e5U%A008 FON <300S
spiamente para 2! item somedJo 3
£3/ICF3CION, 10 Gdeben ser UIIZ3008
como w3 cenmcackn 02
conforngad  cot NOM3s I
Producto 2 com™o ceaTcado cel
ST de CIKI3d de 13 entdal
AL N s

TEST & CONTRCL S A.C no se responsaditza 0e (06 Pefpicios QU2 puetan OLUMy oespues de s CaPLIAcion getido a
3 Mmald manipulacion de ese InsTuMents, Nl 08 un3d INCOMeNtd MePrelacion C2 Ve reswlaxos de '3 cAitaasen
02Ciaracas en ef presame COCKMentd

B presente cocumentd carece 0e »30f &N fTM3 y 580

LK. NocGias Ramos Peucar
Qerents Teealoo

CFP: 3310
PGC-16-r0aDiciemore 2019/Rev.05 Fagna 1282

o I Aoy e Lenae 570 o i 38 o " o

San Myl o 0 trme ui e PR
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LABORATORIO OF CALIBRACION ACREDITADO POFP
El DRGANISMO PERUANG I2F ACREDITACION

TEST & CONTROL INACAL DA CON REGISTRC N-0C 016
Cordficado s CaNbradion
TC - YV001 - 2021
TRAZABR IDAD
Trazab@aed Pabron 00 Trabalo Certificano 0s Caldracion
Patrones 0e Refesencia 0e J:‘:g°m°;°:fg‘ TCLT15T-2021
TEST& CONTROL 2021
= Ciase de £12ANA M2 Mayo
>awmnes ce Raterencia ge "“’9"5":;“‘” TC£9046-2021
(2 ~
TEST & CONTROL B e Mayo 2021
Datones oe Referencia ge e g*.; L TC-CA06T-2021
TEST & CONTROL PRI T Mayo 2021
; D
Satones ce Referencia ge ""Fzgelg geas TCL6207-2021
oy o
TEST & CONTRCA e Juia 2021
RESULTADOS DE MEDICION
MSPECCION VISUAL
e el e il
AMSEE Ge Cer0 Tene Eicaia Ne Tene
Oscacon Libre TNene Cursor NO Tlene
PoT™M Tiene Niveaion Tene
|S=mma ce Trada NO Tiene
ENSAYO DE REPETIBRIDAD
Magnitud inicial Pinal
Temperanna 211 °C 212 °C
FUmecad Reiatha 2 % 3~
Weacon| . Carge 1 aL € WeGdon| Carge 7 aL €
w | (xg) | (ag | o) e () | teay | ot} | t9)
1 50,00 35 10 1 100.00 15 -23
p r——
2 .00 % 10 2 10.00 35 2
3 52.00 30 s 3 100.C0 35 20
I SC.00 % 13 s 136,00 35 29
5 50.00 % KT 5 i 10000 35 23
¢ = 5C.00 30 5 3 ' 100.00 25 .20
7 SC.00 0 S 7 120,20 5 20
s SC.00 0 5 s 100,00 5 20
) 50.00 30 5 0 100,00 35 2
19 50.00 £ =) 10 100 00 25 20
| Emax - Emin | {g) s |Emax -Em | {Q) C
emp.+(g) 120 omp.:(9) 120
PGC-16-r09/Diciemsre 2019/Rev.05 Pagra 29!
0 0 M ndesa ne i " @ oy “ o ¢ o lre Wi -
sani o . o .



O LABORATORIO DE CALIBRACION ACREDITADO POR
El ORGANISMO PRVLIANOG Df ACREDITACIOM

TEST & CONTROL INACAL DA CON REGISTRO N“LC - 016
Ce:tMcaco B8 Calbracion
TC - YV0O1 - 2021
2 g ENSAYO DE EXCENTRICIDAD
. | Magnitug Inicial Final
: < [Temperatura 2.2 °C 215 °C
Humedad Relatva 73 % 72 %
Determinacion de Eo Determinacion del Error Ec
w* [ Carga T 3L o Cags 1 iL 2 Ec e
1 - .50 35 10 30.00 35 16 [ =
2 ~ 0,50 30 -5 30.00 25 0 <
3 cs 0.50 3 -5 ko 30,00 45 -2C -15 130
4 2,50 25 0 30.00 35 10 10
5 0.50 25 4 30.00 15 10 10
ENSAYO DE PESAJE
] Fine
Tempermeo 21,5 °C 214 °C
Humedad WeIva 75 % TE %
Caraa Caros Decreciants
Carga [ aL 3 Ec 1 A £ 23 omp-
fog) (hg) | (@) i9) {9} (ha) (g) (9) {9) =2(9)
KT 3 g5 |25 0 o m—
1,500 1.0C 25 [ G 1.00 15 10 10 5C
10,000 1C.00 25 T 5 10.00 I £ B 5
20, 20.00 25 c [ 20.00 20 S B 50
25,001 25.00 3 -1 K 25.00 20 4 4 5C
30.001 30.00 25 -1 1 30.00 X 1 F 100
40.001 40.00 30 £ £ 40.00 25 -1 5] 100
£0.001 50.C0 30 5 % 50.00 30 3 6 100
0,002 7C.00 30 - -7 ~0.C0 EY 5 -7 100
50,002 90 20 33 -7 -7 30,00 X 53 -7 100
0,00 e e
o003 | 10000 0 % % 100,0C X 3 ) 00
Donae
I In@caoen de 3 baarza AL CxXF2 ncrememaaa Eo = Emoren cero
emp Emor Maximo permitan {3 Eor encontrado Ec Zrror camegioo

LECTURA CORREGIDA E INCERTIDUMBRE DE LA BALANZA

Lectura Comegida = R+540x107 xR
Incensnore Expan®dad =  2x V 432x10“ kg +246x1C* x R-

Lectura, cu3iquier NECacion obienida oespués de 3 caibrazon g}

OBSERVACIONES
Con fnes ae «1enldfCacion de 13 CILDrICION s CoCo LA equela ACIDIABIEVA CON & AUMArD 0 Cerficado.
L3 Fi@Tacion de a3 bamnza fue Oe 100.00 kg para unad carga de vaor nomnal 100 kg.

INCERT\DUMBRE (
L2 eeBArnore e1pan@®da Que fesulld de MuTSHCar a Inceriaumbre tipica COMOIPada Do e factor 82 Cobertura k=2
Que. para Una S=TWUCON NG, COTEEPONde 3 U3 ProbIdAA3d 0e CODEMIA de aVUEMaameTe & &%

FiN DBL DOCAMENTO

PGC-1£-rC3Diciernore 20 19 Rev .05 Pagna 332

o o unsesd onger e O 6 W O (ritries. 201, ve
CRITRY IR O IR LRI T e AV el e e
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