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OBJETIVO GENERAL

El objetivo de este manual es establecer la metodologia necesaria para que se pueda
comprobar que los procedimientos estandar de operacion, asi como los procesos (métodos
analiticos) a los que se someten las muestras y los sistemas, instrumentos y equipos
utilizados en la aplicacion de estos procesos son capaces de cumplir los fines para lo que
fueron disefiados.

INTRODUCCION

Ante las crecientes presiones economicas y comerciales que enfrenta nuestro pais, resulta
imprescindible para la planta industrial implementar su competitividad.

Esto se acentua por dos aspectos

1.- Ante la contraccion de nuestro mercado interno, resulta necesario para algunos
sectores incursionar en mercados internacionales.

2.- Debido a los politicas de apertura comercial en nuestro pais, algunos sectores
empiezan a librar una batalla de insumos y productos internacionales en nuestro propio
pais. Cada vez aumenta la posibilidad para un consumidor nacional, de adquirir productos
fabricados en U.S. A, Japon, China, Taiwan, Corea, Brasil, etc., en mercados y
supermercados locales.

En este material se plantea un panorama general de esta metodologia, tratando de mostrar
su potencial de uso, asi como sus principales herramientas.

El presente manual esta disefiado para ayudar a toda persona que tenga que enfrentar con
éxito el reto de asegurar la satisfaccion del cliente, mejorando la calidad del producto y
reduciendo los costos relacionados a su produccion.

El manual puede ser usado de las siguientes maneras.

1.- Como medio para obtener un entendimiento efectivo del Aseguramiento de la Calidad.
2.- Como una guia de las practicas modernas del control de calidad.

3 .- Como una base para la obtencion de los principios organizacionales (ISO-9000).

4 - Como una base para determinar la efectividad del método analitico.

5.- Como un manual de compresion fundamental en los programas educacionales y cursos
de control de calidad.

6.- Como una referncia para personas interesadas en el tema de Aseguramiento de la
Calidad.

El manual consta de 4 capitulos.



CAPITULO 1

IS0 - 9000

Vanas de las organizaciones de calidad del pasado han sido tan restringidas o tan
informales que no han sido en absoluto organizaciones de calidad. Y debido a los cambios
estratégicos de los mercados internacionales se ha dado la creacion de varias comunidades
econdmicas que necesitan contar con un criterio comin de calidad, por lo tanto es
necesario que las empresas obtengan una certificacion de su empresa.

Por este motivo se cred una organizacion oficial de alcance mundial llamada ISO-9000
(International Organization of Standardization = Organizacion Internacional de
Estandarizacion), esta norma describe un conjunto basico de elementos con los que se
puede desarrollar e implantar un sistema de gestion de la calidad dentro de la empresa.

Por ese motivo consideramos apropiado dar una breve introduccion de este sistema de
calidad, ya que se relaciona con el Aseguramiento de métodos analiticos, por que este
sistema de calidad exige la certificacion tanto de los equipos e instrumentos utilizados,
como de los metodos analiticos empleados por la empresa.

CAPITULO 2

ASEGURAMIENTO DEL CONTROL DE CALIDAD

Esta dingido a aquellos hombres y mujeres en la industria, comercio, servicio y gobierno,
quienes son responsables de la operacion exitosa de una organizacion o parte de ella.

El campo del Aseguramiento del Control de Calidad proporciona la estructura y
herramientas para adminmistrar la calidad atraves de la organizacion, auténtica inversion,
ingenieria, produccion y responsabilidad humana hacia la calidad.

La meta de la industria competitiva, respecto a la calidad del producto. es proporcionar un
producto o servicio en el cual su calidad haya sido disefiada, producida y conservada a un
costo de produccion, el cual satisfaga por entero al consumidor.

El Aseguramiento de Control de Calidad proporciona las bases fundamentales de la
motivacion de la calidad positiva para todos los empleados y representantes de la
compaiia, desde altos ejecutivos hasta el personal de servicio, todo esto con el fin de
lograr una productividad bastante mejorada

CAPITULO 3
INTRODUCCION AL CONTROL ESTADISTICO

Es muy importante conocer las bases fundamentales del control estadistico, porque
cualquier trabajo puede ser hecho mas facil y mejores decisiones podran ser tomadas.



Ya que esta guia describe un sistema de implementacion del Control de Calidad
Estadistico en areas de manufactura. Dentro de una organizacion todos los niveles deben
entender la necesidad de desarrollar el control estadistico.

La estadistica conocida como ciencia de las mediciones, es una de las técnicas de mayor
valor que se emplea en el Aseguramiento del Control de Calidad.

Para la comprension del Aseguramiento de métodos analiticos, el conocimiento de sus
herramientas estadisticas es de gran utilidad, por esa razon se presenta un capitulo de
- estadistica en el presente manual.

CAPITULO 4
ASEGURAMIENTO DE METODOS ANALITICOS

Un manual donde se describe una metodologia técnico-administrativa, la cual permite
establecer si el metodo analitico es confiable para los fines que se destina.

Los métodos analiticos estan fundados en la filosofia del analisis de datos.

Estos métodos son muy utiles porque son una guia de apoyo para el preestablecimiento de
pruebas con muestras que rinda la maxima informacion con el minimo de tiempo y de
costo, este procedimiento se denomina disefio de experimentos, para determinar si se tiene
alguna relacion entre las variables en estudio, es decir, evaluar la correlacion y una forma
para establecer los analisis de tolerancia.

Aunque han estado disponibles por algun tiempo, estas técnicas analiticas son nuevas para
la mayor parte de la industria. Pero satisfacen la necesidad del disefio y analisis de los
datos de la calidad que anteriormente no habian sido tocados en las aplicaciones
industriales del control de calidad
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1.0. ISO - 9000

Debido a los cambios estratégicos de los mercados internacionales se ha dado la creacion
de comunidades economicas como son el Tratado Trilateral de Libre Comercio, la
Comunidad Economica Europea, etc. Las cuales necesitan contar con un criterio comun
de calidad.

Lo anterior hace necesario exigir a las empresas proveedoras una certificacion de la
calidad; ésto significa que la certificacion es un pasaporte para la exportacion.

La certificacion de calidad habla de la certificacion de las empresas no de los productos.
Una forma de certificar es cumplir con las normas 1SO-9000.

1.1. OBJETIVO

La presente Norma Internacional especifica los requisitos que debe cumplir un sistema de
calidad aplicables cuando un contrato entre dos partes exige que se demuestre la
capacidad de un suministrador para disefiar y suministrar un producto.

Los requisitos especificados en la presente Norma Internacional tienen fundamentalmente
como finalidad la prevencion de cualquier inconformidad relativa al producto de todas las
etapas. Desde el disefio hasta el servicio postventa.

1.2. HISTORIA

ISO es una Federacion de alcance mundial de cuerpos de normas nacionales (cuerpos
miembros ISO). Reconocido mundialmente y oficialmente adoptado por el CEN
(European Commutte for Standarization) y CENELEC (European Committe for
Standarization Electrothecnique) el 10 de diciembre de 1987 en 18 paises europeos

El trabajo de preparar las normas internacionales es normalmente llevada a cabo a través
de los comités tecnicos 1SO. Cada cuerpo miembro interesado en un tema u objeto para el
cual un comite tecnico ha sido establecido tiene el derecho de ser representado en ese
comité. Las organizaciones internacionales gubernamentales o no-gubernamentales. en liga
con el ISO, también toman parte en el trabajo.

Las ediciones iniciales de normas internacionales adoptadas por los comités técnicos son
circuladas a los cuerpos miembros para aprobacion antes de su aceptacion como normas
internacionales por el consejo del ISO Ellas son aprobadas de acuerdo con los
procedimientos del 1SO, requiriendo al menos 75% de aprobacion de los votos de los
cuerpos miembros.

1.3. ESTANDARES DE CALIDAD DE LA SERIE 1SO-9000

La serie ISO-9000 es solo un conjunto de estandares internacionales de calidad, los cuales
fueron editados en 1987 y esta integrada la serie 1SO-9000, 1SO-9001, 1SO-9002, 1SO-
9003 e ISO-9004



1SO-9000 Estandar para la administracion y aseguramiento de la calidad, directrices para
seleccion y uso.

1S0O-9001 Sistema de la calidad. Modelo para el aseguramiento de la calidad en el disefio /
desarrollo, la produccion, la instalacion y el servicio postventa.

1SO-9002 Sistema de la calidad. Modelo para el aseguramiento de la calidad en la
produccion y la instalacion.

1SO-9003 Sistema de la calidad. Modelo para el aseguramiento de la calidad en la
inspeccion y los ensayos finales

1SO-9004 Administracion de calidad y elementos de calidad, directrices generales. (Surak
1.G. 1992).

Los estandares pueden ser usados para establecer y mantener un sistema de
“administracion de la calidad™.

Los estandares pueden ser usados internamente o para satisfacer los compromisos entre el
cliente-proveedor.

1.- No son especificaciones técnicas de producto (pureza, consistencia, propiedades
fisicas-quimicas, funcionalidad, etc.).

2.- No son mandatorios (el que quiere se afilia).

3.- No es un programa de corta duracion que aporte requerimientos de inversion.
4.- 1SO no es el punto final de la mejora continua.

5.- La certificacion de 1SO no debe ser vista como el proximo programa de calidad

6.- Proporciona los puntos principales y establece los requerimientos minimos para un
sistema de aseguramiento de la calidad.

Es lo suficientemente flexible para permitir que las distintas industrias y paises logren el
maximo acuerdo sobre el mimimo aseguramiento de la calidad considerado como
necesario.

Esta Norma Internacional forma parte de un conjunto de tres normas internacionales sobre
los sistemas de la calidad que pueden ser utilizados en el aseguramiento externo de la
calidad.

Los diferentes modelos de aseguramiento de la calidad, representan tres formas distintas
de “capacidad, funcional y organizativa” adecuadas para una situacion contractual entre
dos partes. Aplicable cuando la conformidad con los requisitos especificados ha de ser
asegurada por el suministrador unicamente en la inspeccion y ensayos finales. Es preciso
destacar que los requisitos del sistema de la calidad recogidos en esta Norma y en las 1SO




9002 e ISO 9003 son complementarios y no constituyen una alternativa de los requisitos
técnicos del producto o servicios especificados.

Aunque se pretende que estas Normas Internacionales sean adoptadas normalmente en la
forma en que se presentan. en algunos casos puede ser necesario su adaptacion a
situaciones contractuales particulares. La 1SO 9000 facilita indicaciones para la adaptacion
y la seleccion del modelo apropiado de aseguramiento de la calidad entre los establecidos
en las ISO 9001, 1SO 9002 e 1SO 9003. (Jakobsen M. 1993).

1.4. CAMPO DE APLICACION

La presente Norma Internacional se aplica en situaciones contractuales cuando:

1.- El contrato requiere de manera concreta un formato de los requisitos del producto para
exponer claramente sus especificaciones de calidad.

2.- La confianza de la obtencion de un producto conforme puede conseguirse mediante
una adecuada demostracion de la capacidad del suministrador en el disefio, la produccién,
la instalacion y el servicio.

}\S’(;}A El térmuno “producto™ utilizado en esta Nornma Intemacional debe entenderse que abarca. en su caso. un “servicio” (Emmont J.
i

1.5. SIETE PASOS PARA OBTENER LA CERTIFICACION DE ISO-
9000

1.- Prepare su manual de calidad segtn los requisitos de 1SO.
2.- Prepare los planes de calidad para cada linea de productos.
3.- Establezca un sistema para el control de documentos.

4.- Prepare los procedimientos para cada proceso.

5.- Implemente los procedimientos nuevos y revisados.

6.- Conduzca a las auditorias internas en todos los niveles.

7.- Corrija las debilidades y verifique las mejoras.

PASO 1.- EL MANUAL DE CALIDAD.

Todos los elementos. requisitos y medios que adopte la empresa para su sistema de
gestion de la calidad se estableceran por escrito, de manera ordenada y sistematica Tal
documentacion debera ascgurar que la politica de la calidad y los procedimientos
establecidos (programas, planes. manuales, registros, etc;) pueden ser entendidos por la
totalidad de los interesados.
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El sistema debera incluir los medios y las reglas adecuadas para la identificacion, la
distribucion, el archivo y la conservacion de todos los documentos y registros de la
calidad.

a) Cree un nuevo manual o altere el viejo.

b) Use el formato ISO para facilitar la comparacion y la revision
¢) Asigne responsabilidad a cada seccion del area involucrada.

d) Prepare un borrador y auditar el estado actual.

e) Use el esquema final como plan y guia para la implementacion.
PASO 2.- PLANES DE CALIDAD.

a) Prepare un plan de calidad para cada linea de producto o de servicio. Estos planes de
calidad son para proyectos relativos a nuevos productos, servicios o procesos, la direccion
preparara, cuando sea apropiado, planes escritos de la calidad, coherentes con todos los
otros requisitos del sistema de gestion de la calidad de la empresa. Los planes de la calidad
definiran:

Los objetivos de la calidad que deben alcanzarse.

La designacion especifica de autoridad y responsabilidad en las diferentes fases del
proyecto y/o proceso productivo.

Los metodos, procedimientos especificos o instrucciones de trabajo que deben aplicarse.

Los programas adecuados de inspeccion, ensayo, verificacion y auditorias que deben
aplicarse en las etapas apropiadas (por ejemplo durante el proyecto y su desarrollo).

La metodologia para los cambios y modificaciones al propio plan de la calidad, segun lo
requiere el proyecto.

b) Use un grafico de flujo como estructura para su plan.

¢) Liste cada proceso de acuerdo a su numero de procecimiento

d) Muestre todos los puntos y especificaciones de la inspeccion y prueba.
e) Defina todos los medios para el trabajo y la verificacion.

PASO 3.- CONTROL DEL DOCUMENTO.

a) Establezca un centro de control de documentos. El sistema de gestion de la calidad
debera establecer y mantener al dia la forma de identificar, coleccionar, catalogar,
archivar, conservar y permitir la disponibilidad de los informes y de la documentacion




relacionada con la calidad. Se debe permitir. el acceso de los clientes y de los
suministradores a los informes.

También deben establecerse los procedimientos para cambiar y modificar los distintos
tipos de documentos. El sistema debera establecer que se dispone de la suficiente
informacion que permita constatar que se ha conseguido la calidad del producto requerido
y el funcionamiento eficaz del sistema de gestion de la calidad se debe incluir la
documentacion de los subcontratistas que se juzgue oportuna. Toda la documentacion
debe ser legible, estar fechada (incluyendo las fechas de revision), limpia, de facil
identificacion y conservada de una manera ordenada. La documentacion puede estar
escrita o almacenada en ordenador.

b) Establezca el sistema para la numeracion, registro y distribucion de los documentos.
c¢) Determine los ciclos de revision y aprobacion.

d) Entrene a todos en el nuevo sistema.

e) Monitoree todas las areas para ubicar documentos no controlados.

PASO 4.- PREPARE LOS PROCEDIMIENTOS.

El sistema de la calidad debera organizarse de tal manera que se ejerza un adecuado y
continuo control sobre todas las actividades que afecten a la calidad. El sistema
implantado por la direccion debera prestar especial atencion a las acciones preventivas que
eviten la aparicion de incidencias, al mismo tiempo que se compromete a responder de los
fallos que se produzcan y a corregirlos. Para cumplir con los objetivos y la politica de
calidad de la empresa se deberan desarrollar, poner por escrito y mantener actualizados los
procedimientos operativos que coordinen las diferentes actividades de un sistema eficaz de
la calidad.

Estos procedimientos estableceran los objetivos y actuaciones de las diversas actividades
que afecten a la calidad, por ejemplo el proyecto, las compras, la fabricacion o las ventas.

a) Determine los procedimientos que necesita y asigne los numeros.

b) Cada area del proceso funciona de acuerdo a sus propios procedimientos.

c) Utilice el trabajo en equipo para desarrollar procedimientos eficaces.

d) Pruebe cada procedimiento antes de convertirlo en el final.

e) Presente todos los procedimientos completos a su centro de control de documentos.
PASO 5.- IMPLEMENTAR LOS PROCEDIMIENTOS.

a) Al dar a conocer cada nuevo procedimiento, realice una sesion de entrenamiento, dada
por personal competente.



b) Preparese para hacer cambios al irse desarrollando el sistema.

¢) Controle cuidadosamente la conformidad con las normas ya que los resultados
dependen de la uniformidad.

d) Compare los resultados con los datos basico previos.
e) Haga ajustes segun sea necesario para organizar el sistema.
PASO 6.- AUDITORIAS INTERNAS

Todos los elementos, aspectos y componentes del sistema de la calidad deberan ser
internamente auditados y evaluados de acuerdo con unas bases establecidas. Las auditorias
tienen por objeto determinar si los diversos elementos del sistema satisfacen realmente los
objetivos de la calidad definidos. A este fin, la direccion de la empresa establecera un plan
adecuado de auditorias.

El plan de la auditoria cubrira los siguientes aspectos:
Actividades y areas especificas que deben ser auditadas.
Cualificacion del personal que lleve a cabo las auditorias.

Bases para la realizacion de las auditorias (cambios organizativos, deficiencias observadas,
comprobaciones y supervisiones rutinarias).

Procedimientos para informar de los resultados de la auditoria, las conclusiones y las
recomendaciones.

Las evaluaciones objetivas del sistema de la calidad, realizados por personal competente,
deberan incluir las siguientes actividades o areas:

Estructura organizativa; procedimientos administrativos y de actuacion, recursos en
personal, equipos y material, areas de trabajo, operaciones y procesos, elementos que se
estan produciendo (para establecer el grado de conformidad con las normas o
especificaciones); documentacion, registros y archivos.

El personal que lleva a efecto las auditorias del sistema de la calidad seran independiente
de las actividades o de las areas especificas auditadas.

Los resultados, conclusiones y recomendaciones derivadas de la realizacion de la auditoria
seran remitidos en forma escrita, para su consideracion, a los miembros adecuados de la

direccion de la empresa.

En la documentacion y seguimiento de las auditorias debera incluirse lo siguiente:
documentos sobre ejemplos concretos de incumplimientos o deficiencias encontradas,
indicandose las posibles causas o razones de cada una de ellas.

Acciones correctivas que se sugieran para eliminar las deficiencias encontradas.

0



La implantacion y efectividad de las acciones correctivas ya sugeridas como consecuencia
de anteriores auditorias.

a) Establezca una auditoria para cada area con el fin de controlar los nuevos
procedimientos.

b) Haga una auditoria de cada operacion guiandose segun los procedimientos.

c) Haga de la auditoria una oportunidad para aprender, no una accion policial.

d) Dé a conocer los resultados a todo el grupo no solo a la administracion. '

) Realice un seguimiento en las areas débiles.

PASO 7.- CORREGIR LAS DEBILIDADES.

a) Analice cada una de las areas débiles para determinar la causa real.

b) Defina las acciones preventivas que son permanentes y efectivas.

c¢) Implemente las acciones correctivas y mida los resultados.

d) Controle nuevamente el area para ver si cumple con los estandares y procedimientos.

¢) Celebre el éxito y trasladese a la siguiente area. (Linnell E.R. 1992)

1.6. FINALIDAD DEL SISTEMA DE CALIDAD
1.- OBJETIVO DEL SISTEMA DE CALIDAD:
a) Prevenir riesgos

b) Detectar desviaciones

¢) Corregir fallas

d) Mejorar la eficiencia

¢) Reduccion de costos

2.- ALCANCE DEL SISTEMA DE CALIDAD:
a) Satisfaccion del cliente

b) Calidad a todos los niveles de la empresa

c¢) Buena comunicacion

d) Hacerlo bien, a la primera



3.- REQUISITOS DEL SISTEMA DE CALIDAD:

a) Establecer normas y/o especificaciones para el sistema de calidad.
b) Apoyo por la alta direccion de la empresa.

c¢) Desarrollo e implantacion del sistema de calidad.

d) Seguimiento de la implantacion del sistema de calidad.

e) Mejora del sistema de calidad.

f) Reconocimiento nacional e internacional del sistema de calidad.

1.7. REQUISITOS DEL SISTEMA DE CALIDAD
1.- RESPONSABILIDAD DE LA DIRECCION
a) POLITICA DE LA CALIDAD:

La direccion del suministrador debera definir y poner por escrito su politica, sus objetivos
y su compromiso en materia de calidad.

El suministrador debera asegurarse de que esta politica es entendida, aplicada y mantenida
al dia por todos los niveles de la organizacion.

b) ORGANIZACION:

Responsabilidades y autoridad. Deberan definirse las responsabilidades, la autoridad y las
relaciones entre todo el que dirige, realiza y verifica cualquier trabajo que incida en la
calidad y en particular, en aquellos casos en que se precisa de libertad y autoridad
organizativa para:

Iniciar acciones para prevenir la aparicion de no conformidades relativas al producto.
Identificar y registrar cualquier problema de la calidad de los productos.

Iniciar, recomendar o aportar soluciones a través de los canales establecidos.
Comprobar que se ponen en practica las soluciones.

Controlar el tratamiento, la entrega o la instalacion de un producto no conforme hasta que
se haya corregido la deficiencia o la situacion insatisfactora.

MEDIOS Y PERSONAL PARA LAS VERIFICACIONES:

El suministrador debera identificar las necesidades internas de materia de verificacion,
preveer los medios adecuados y asignar personal adiestrado para realizar las actividades de
verificacion. Estas actividades de verificacion deberan incluir la inspeccion, el ensayo y el



seguimiento de los procesos y/o del producto en las etapas del disefio, de la produccion,
de la instalacion y del servicio postventa; las revisiones del diseiio y las auditorias del
sistema de la calidad de los procesos y/o del producto, deberan llevarse a cabo por el
personal independiente del que tiene la responsabilidad directa de las tareas realizadas

REPRESENTANTE DE LA DIRECCION:

El suministrador debera designar un representante de la direccion que, con independencia
de otras responsabilidades, tenga definida la autoridad y la responsabilidad para asegurar
que se ponen en practica permanentemente los requisitos de esta Norma Internacional.

REVISIONES POR LA DIRECCION:

El sistema de la calidad adopta para satisfacer los requisitos de esta Norma Internacional,
debera examinarse a intervalos apropiados por la direccion del suministrador con el fin de
asegurar que mantiene constantemente su eficacia y su adecuacion.

Cada una de estas revisiones debera registrarse y archivarse.

1.8. CONTROL DE DISENO.
GENERALIDADES:

El suministrador debera establecer y mantener al dia los procedimientos para controlar y
verificar el disefio del producto, con el fin de asegurar que se cumplan todos los requisitos
especificados.

1.- PLANIFICACION DEL DISENO

El suministrador debera elaborar los planes que sefialen la responsabilidad en cada
actividad del desarrollo del disefio. Estos planes deberan describir o referenciar estas
actividades y seran puestos al dia a medida que evoluciona el disefio.

2.- ASIGNACION DE ACTIVIDADES:

Las actividades del disefio y de su verificacion deberan planificarse y asignarse a un
personal debidamente calificado y dotado de los medios adecuados.

3.- RELACIONES ORGANICAS Y TECNICAS:
Deberan definirse las relaciones organicas y técnicas entre los distintos grupos y poner por
4.- DATOS DE PARTIDA DEL DISENO:

Deberan establelcerse documentalmente los requisitos de partida del diseno relacionados
con el producto; el suministrador debe revisar que estos requisitos seran adecuados.




5.- PRODUCTOS SUMINISTRADOS POR EL CLIENTE:

El suministrador debera establecer y mantener al dia los procedimientos para la
verificacion, almacenamiento y mantenimiento de los productos suministrados por el
cliente para incorporarlos a los suministros. Se debera informar por escrito al cliente y
archivar este informe de cualquier producto perdido, dafado o inutilizado o cualquier otra
circunstancia que lo haga inaplicable.

6.- IDENTIFICACION Y TRAZABILIDAD DEL PRODUCTO:

Cuando se estime oportuno, el suministrador debe establecer y mantener al dia los
procedimientos que permitan identificar el producto a partir de los planos, de las
especificaciones o de otros documentos aplicables, durante todas las etapas de la
fabricacion, la entrega y la instalacion. Los requisitos incompletos, ambiguos o conflictivos
deberan resolverse con los responsables de establecerlos.

7.- DATOS FINALES DEL DISENO:

Los datos finales del diseio deberan ponerse por escrito y expresarse en forma de
requisitos, de calculos y de analisis. Los datos finales del disefio deberan:

a) Satisfacer los requisitos de los datos de partida del disefio.
b) Contener o hacer referencia a los requisitos especificados.

c) Satisfacer las disposiciones reglamentarias aplicables, tanto si han sido explicitadas,
como si no, en la informacion de partida.

d) Determinar qué caracteristicas del disefio son criticas para que el producto funcione
correctamente y con seguridad.

8 - VERIFICACION DEL DISENO:

El suministrador debera preparar, establecer, documentar y asignar a un personal
competente, las funciones de verificacion del disefio.

La verificacion debera establecer que los datos finales del disefio satisfacen los requisitos
de los datos de partida mediante medidas de control del disefio.

9 - MODIFICACIONES DEL DISENO

El suministradoir debera establecer y mantener al dia los procedimientos para la
identificacion, la documentacion. las revisiones y aprobaciones adecuadas de todos los
cambios y modificaciones del disefo.

10.- INSPECCION Y ENSAYO DE RECEPCION:

El suministrador debera asegurarse de que los productos recibidos no seran utilizados o
procesados hasta que hayan sido inspeccionados o se haya verificado de alguna otra forma
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que cumplan los requisitos especificados. Esta verificacion se llevara a cabo de acuerdo a
lo establecido en el plan de la calidad o en los procedimientos escritos.

Si por razones de urgencia se pone en circulacion un producto sin haber realizado la
verificacion indicada se debera marcar y registrar de modo que sea posible recuperarlo
inmediatamente y reemplazarlo en caso de no conformidad con los requisitos
especificados.

11.- INSPECCION Y ENSAYOS DURANTE LA FABRICACION:

El suministrador debera:

a) Inspeccionar, ensayar e identificar los productos tal como se establece en el plan de la
calidad o en los procedimientos escritos.

b) Establecer la conformidad de los productos con los requisitos especificados utilizando
métodos de control y supervision del proceso.

c) Conservar los productos hasta que se hayan completado las inspecciones y ensayos
requeridos o hasta que se hayan recibido y verificado los informes necesarios, excepto
cuando el producto se haya puesto en circulacion siguiendo los procedimientos formales
de recuperacion.

12.- INSPECCION Y ENSAYOS FINALES:

El plan de la calidad o de los procedimientos escritos establecidos para la inspeccion y
ensayos finales, deberan exigir que se hayan realizado todas las inspecciones y ensayos
determinados, comprendiendo los especificados tanto para la recepcion del producto como
durante la fabricacion, y que los datos satisfagan los requisitos establecidos.

El suministrador debera realizar todas las inspecciones y los ensayos finales de acuerdo
con lo previsto en el plan de la calidad o en los procedimientos escritos, para probar la
conformidad del producto final con los requisitos estipulados. No se debera autorizar la
salida de ningin producto hasta que se hayan realizado satisfactoriamente todas las
acciones especificadas en el plan de calidad o en los procedimientos escritos y hasta que la
documentacion y los datos derivados de estas acciones estén disponibles y sean
autorizados.

Registros de inspeccion y ensayo, el suministrador debera establecer y conservar los
registros que prueben que los productos han superado satisfactoriamente las inspecciones
y/o ensayos con los criterios de aceptacion establecidos.

13.- CONTROL DE LOS EQUIPOS DE INSPECCION, MEDICION Y ENSAYO:.

Para demostrar la conformidad de los productos con los requisitos establecidos, el
suministrador debera controlar, calibrar y realizar el mantenimiento de los equipos de
inspeccion, medicion y ensayo propios o facilitados por el cliente.



Debe conocerse la incertidumbre de medida de los aparatos utilizados y que ésta es
compatible con la precision requerida para las mediciones que deben realizarse. El
suministrador debera:

a) Determinar que mediciones deben realizarse, la precision de las mismas y los equipos
adecuados de inspeccion, medicion y ensayo.

b) Identificar todos los equipos y dispositivos de inspeccion, medicion y ensayo que
puedan afectar a la calidad del producto y calibrarlos y ajustarlos a intervalos establecidos
o antes de su utilizacion. La calibracion se realizara por medio de instituciones
certificadas.

c) Establecer y mantener al dia los procedimientos de calibracion; éstos deben incluir los
datos necesarios sobre: el tipo de equipo, su numero de identificacion localizacion,
frecuencia y método de las verificaciones de criterios de aceptacion y acciones que deben
tomarse cuando los resultados no sean satisfactorios.

d) Asegurar que los equipos de inspeccion, medicion y ensayo tienen la exactitud y la
precision necesarias.

e) Identificar los equipos de precision, medicion y ensayo con la marca apropiada o
registro de identificacion aprobado que indique su estado de calibracion.

f) Mantener vigentes los registros de calibracion de los equipos de medicion, precision y
ensayo.

g) Evaluar y documentar la validez de los resultados obtenidos con anterioridad con los
equipos de inspeccion, medicion o ensayo que se compruebe estén fuera de calibracion.

h) Asegurar que las calibraciones, inspecciones, mediciones y ensayos se realizan en
condiciones adecuadas, de acuerdo a nuestras necesidades.

i) Asegurar que la manipulacion, la proteccion y el almacenamiento de los equipos de
inspeccion, medicion y ensayo, no alteran su precision para el uso.

j) Proteger los medios de inspeccion, medicion y ensayo incluyendo los elementos y los
programas informaticos utilizados en los ensayos contra desajustes que invaliden las
calibraciones realizadas

Cuando un elemento (Calibres, tamices, plantillas, patrones, modelos, etc..) o0 un programa
informatico se utiliza como una forma adecuada de inspeccion, debera comprobarse que es
apto para verificar la aceptabilidad del producto antes de que sea utilizado para la
produccion y la instalacion, ademas, estos dispositivos deben revisarse con una
periodicidad preestablecida, el suministrador debera establecer la amplitud y frecuencia de
tales revisiones y tener al dia los registros correspondientes como prueba de que se han
realizado. El fundamento de los procedimientos utilizados para realizar las mediciones
debera estar disponible, cuando lo requiera el cliente, o su representante, para venficar que
estos procedimientos son adecuados
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15.- ESTADO DE INSPECCION Y ENSAYO:

Debera sefalizarse en que estado de inspeccion y ensayo se encuentran los productos
mediante marcas, estampillas autorizadas, etiquetas, hojas de ruta, registros de inspeccion,
registros de ordenador, zonas sefializadas o cualquier medio adecuado que indique la
conformidad o no conformidad de los productos, derivada de las inspecciones o ensayos
realizados.

Durante todas las etapas de la produccion y de la instalacion debera mantenerse esta
sefializacion que 'indica en que estado se encuentran los productos en relacion con su
inspeccion y ensayo, de forma que se tenga la seguridad de que solo se expiden, utilizan o
instalan productos que han superado las inspecciones y ensayos previstos. (Bureau
Veritas, 1992)
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2.0. ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

El presente manual se realizo con la finalidad de dar informacion adecuada acerca de la
calidad de todos los productos, de acuerdo a lo exigido hoy en dia por las autoridades
sanitarias, utilizando métodos analiticos confiables, los cuales nos sirven como métodos de
prueba en una serie de determinaciones presentes en la norma de nuestros productos. En el
manual se describe una metodologia técnico-administrativa, la cual permite establecer si el
método analitico es confiable para los fines que se destina.

En el manual se presenta su objetivo, la terminologia empleada, los alcances, la estructura
organizacional para cumplir con el objetivo y alcances planteados, los procedimientos
asociados a esta estructura, los documerntos relacionados a los procedimientos, el
formulario a utilizar dentro de los procedimientos y la bibliografia que lo apoya.

El aseguramiento de calidad en la industria es un requisito indispensable de aliciente al
consumidor. Aseguramiento total significa que los procesos y productos son aceptables y
en conformidad con los requerimientos de calidad. Este aseguramiento de calidad debe
comenzar con niveles de alta administracion, apoyando el concepto de calidad y
tomandose el tiempo necesario para explicar a todo el personal la necesidad de controlar la
calidad del producto.

El aseguramiento de calidad debe proveer la mejora en las instrucciones de trabajo para
todos los empleados y las personas involucradas con el sistema, ya que pudieran
desconocer las técnicas de trabajo verdaderamente efectivas. Lo mas importante para una
empresa es el manejo de calidad en la produccion, la gerencia debe tomarse su tiempo para
proporcionar entrenamiento a todo el personal en el concepto de aplicacion de técnicas
estadisticas a la linea de produccion que maneja con el fin de ayudar a resolver los
problemas de produccion y para obtener productos de calidad.

Aseguramiento de calidad es un término moderno utilizado para describir la evaluacion y
verificacion del sistema, para el proceso de los productos. Su funcion primaria es la de
proveer confianza desde la direccion hasta el cliente.

La empresa esta en el negocio de fabricar productos proyectados para la venta al
consumidor, en dicho negocio, se espera por supuesto tener ganancias, la palabra clave es
el consumidor, a quien se debe satisfacer y es quien al final, establece el nivel de calidad
del producto que la empresa debe fabricar. El consumidor es la guia de la empresa hacia la
calidad, fundamentando sus especificaciones y requerimientos de la marca. Ya que una vez
satisfechas sus necesidades se convierte en cliente de la empresa.

Solamente a través de un programa planeado de abastecimiento de los productos
solicitados por el cliente, la empresa podra continuar desarrollandose. Y mantenerse en el
mercado con las ganancias correspondientes.

La primera parte del programa de aseguramiento de calidad se edifica alrededor del
control de calidad, lo que significa reglamentar algunos patrones asociados generalmente
con la linea de produccion, como son procesos y operaciones especificas, ésto dara
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herramientas al trabajador de produccion y le ayudara a fabricar el producto de acuerdo
con los parametros predeterminados para cualquier nivel de calidad.

La evaluacion de calidad es la segunda parte de cualquier operacion de aseguramiento de
calidad, es el término moderno usado para describir o apreciar el valor de un producto.
Esto generalmente significa tomar las medidas de calidad del producto en el laboratorio
incluyendo la evaluacion de todos los materiales, productos en proceso y/o productos
terminados. Una tercera parte del programa de aseguramiento de calidad es revisar o
verificar y examinar los productos y ain los procesos mas alla del tiempo establecido, el
cual es usado frecuentemente por las compafiias que cuentan con multiples plantas y
debera ser parte de cualquier programa de aseguramiento de calidad el verificar los
productos en el almacén, en distribucion y/o con producto de competidores en el lugar de
mercado. (Tuley, 1991)

La relacion entre el departamento de aseguramiento de calidad con el resto de los
departamentos operativos en una tipica compaiiia se muestra en el diagrama No. 1, el
punto importante a resaltar en esta grafica son las lineas de comunicacion entre los
departamentos y la Gerencia. Solamente trabajando en conjunto, la compaiiia puede
progresar, el departamento clave para la realizacion de este proposito es de aseguramiento
de calidad, quien debe de trabajar através de todas las lineas de departamentos,
contribuyendo con su trabajo al crecimiento continuo de la compafiia.

El personal de aseguramiento de la calidad debe tomar la iniciativa de comunicar a los
respectivos departamentos. asi como entrenar al departamento de produccion para el
control y garantia del producto

ORGANIGRAMA DE UNA EMPRESA

DIRECTOR
GENERAL
GERENCIA
GENERAL
DEPTO. DEPTC. DEPTO. DEPTO.
DE DE ASEGUR. DE DE
INVESTIG. iPRODUC LA CALIDAD MERCADO

Diagrama No. 1

(Gould W .R. and Gould W.A | 1988)




2.1. REQUISITOS DEL SISTEMA DE CALIDAD
RESPONSABILIDAD DE LA DIRECCION
1.- POLITICA DE CALIDAD

El primer requerimiento para el establecimiento del sistema de aseguramiento de calidad es
el director del programa de aseguramiento de calidad. La funcion o trabajo del director de
planta consiste en dar consistencia y continuidad a la organizacion. El es el responsable de
ver que sea un futuro firme, que el producto producido sea de la mas alta calidad y al
menor costo posible.

El director debera definir y poner por escrito su politica, sus objetivos y su compromiso en
materia de calidad. El director debera asegurarse de que esta politica es entendida,
aplicada y mantenida al dia por todos los niveles de la organizacion.

2.- ORGANIZACION

Deberan definirse las responsabilidades, la autoridad y las relaciones entre todo el que
dirige, realiza y verifica cualquier trabajo que incida en la calidad y en particular, en
aquellos casos en que se precisa de libertad y autoridad organizativa para:

a) Iniciar acciones para prevenir la aparicion de no conformidades relativas al producto.
b) Identificar y registrar cualquier problema de la calidad de los productos.

¢) Iniciar, recomendar o aportar soluciones a través de los canales establecidos.
d) Comprobar que se ponen en practica las soluciones.

e) Controlar el tratamiento, la entrega o la instalacion de un producto no conforme hasta
que se haya corregido la deficiencia o la situacion insatisfactoria.

EL SUPERVISOR

La llave para asegurar el éxito del circulo de calidad y la motivacion de cada empleado
radica en el supervisor, un buen supervisor necesita constante entrenamiento en relaciones
humanas. Este entrenamiento debera incluir un patron establecido de incentivos, disciplina,
adiestramiento sobre como solucionar quejas y ensefiar a los demas a solucionarlas,
ademas se requiere tener estudios en analisis de costos, principios de liderazgo, direccion,
motivacion y comunicacion

Un buen supervisor practica con el buen ejemplo, se muestra entusiasta, siempre
ordenado y limpio, distribuye el trabajo y se interesa en su gente, sabe escuchar, siempre
respetuoso y cortés, pero sobre todo hombre de mucha decision.

El supervisor esta entre la alta gerencia y el trabajador, es €l quien tiene el contacto directo
con cada empleado bajo su supervision. Para los empleados, el supervisor es un Gerente,
por lo tanto, el estado de animo del supervisor afecta e! estado de animo del trabajo.
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La filosofia en general, considerando la opinion y el pensamiento actual de una gran parte
de las compaiias que han sido exitosamente dirigidas, radica en el cambio que se esta
llevando a cabo entre los técnicos sobre aseguramiento del control de calidad y su
laboratorio, a la linea del empleado, que ejerce con alto sentido de la responsabilidad su
trabajo para producir bienes de calidad eficientemente.

El técnico es todavia una parte integral en el plan de la compaiiia para asegurar la calidad
del producto, pero la actitud ha cambiado porque ahora el empleado comprende lo que
significa estandares de calidad, sabe que su trabajo depende de la produccion eficiente de
productos de caliddd y esta conciente de que el laboratorio sera en donde se evalue y
revise el trabajo que €l esta realizando.

En resumén, la operacion efectiva de una planta incluye la obtencion de gente preparada a
quien se le debe dar el entrenamiento adecuado para ayudarlo a realizar lo que se espera
de ella.

La persona indicada para la posicion debe ser elegida correctamente atraves de
comunicacion apropiada para conocer su desempefio y disponibilidad para contribuir al
éxito de la compaiiia. Los gerentes, incluyendo al supervisor deben colaborar con el
personal para ayudarlos a que logren progresar, asi como mantener al personal conciente
de la responsabilidad de su trabajo, todos aquellos que se desempenien mas alla de lo
esperado, deberan ser remunerados proporcionalmente. Lo mas importante es que cada
organizacion efectiva tenga un buen Gerente quien debera planear cuidadosamente el
trabajo através de su supervisor y a su vez este con los trabajadores. Un buen gerente
dirige el sistema, coordinando todas las actividades y ejerce el control para generar
productos de calidad eficientemente. El Gerente es la llave para el futuro exitoso de
cualquier compania. (Gould W R and Gould W.A. 1988)

2.2. PRODUCTIVIDAD Y ASEGURAMIENTO TOTAL DE CALIDAD

Productividad es la llave para el futuro de una empresa, siendo las personas las que
laboran en ella, En nuestros dias a la gente se le debe dar mas que un salario y beneficios
con el fin de que sean productivos. lo que ellos desean es realizacion y desarrollo en el
trabajo, quieren tener voz en las decisiones de procesos de produccion de los productos en
los cuales ellos estan involucrados.

En muchos casos necesitan ayuda y se les debe dar a fin de resolver las asignaturas y
actividades de su trabajo, requieren de conocimientos de lo que se requiere hacer y como
hacerlo y, en cierta forma, para que es elaborado el producto. Requieren de entrenamiento
en métodos estadisticos, conceptos de aseguramiento de calidad y medicion, politicas de
calidad y prevencion de defecto, se les debe integrar al sistema. Stein describe las
necesidades de la gente en su manual titulado “Calidad de vida en el trabajo” y enlista los
siguientes elementos que conducen a la calidad de vida en el trabajo:

1.- Autonomia que significa en cierta forma libertad razonable de accion en el trabajo.

2.- Reconocimiento de que se le esta considerando como individuo y contribuyente
evidente por compaifieros y supervisores.



3.- Pertenecer, tener metas y valores compartidos.
4.- Progreso, desarrollo y sentido de responsabilidad.

5.- Condiciones y remuneraciones externas mas alla del salario como pudiera ser
promocion, un mejor rango o cualquier otro tipo de beneficios visibles.

6.- Condiciones decentes de trabajo.
7.- Dignidad que quiere decir tratado con respeto. .

8.- Involucramiento y formar parte del equipo de trabajo.

La calidad de vida en el trabajo nos lleva a la motivacién que redunda en una mayor
produccion y lo mejor de todo es que se logra organizacion de la fuerza de trabajo.
(Whittaker N.R. 1993)

La gente quiere crecer y demostrar progreso porque sin crecimiento, la gente se siente
estancada, pierde el entusiasmo y toma actitudes de negligencia. A la gente le gusta verse
involucrada en la solucion de los problemas y demostrar el compromiso que tiene con la
empresa y al producto que elabora, les gusta que se les asigne responsabilidades y se siente
orgulloso de lo que se puede realizar Una de las formas de ayudar a la gente a
involucrarse en su trabajo es la de trabajar en equipos.

Cuando en ocasiones los problemas surgen con la gente en cualquier ambiente de trabajo,
es muy importante que el supervisor y el director de personal conozcan como manejarlos.
A continuacion enlistamos algunos puntos sugeridos para el manejo de problemas con el
personal:

1.- Reuna los hechos, reviselos, trate de establecer las reglas y derechos que se deban
aplicar. Platique con los individuos involucrados, considerando opiniones e impresiones
diferentes para reunir toda la historia del caso.

2.- Considere todas las evidencias y tome una decision preliminar basada en los hechos y
no tomen en cuenta los rumores. La decision debera basarse en las practicas y politicas del
grupo individual de trabajo y la relacion de los mismos companeros

3.- Tome acciones y dé¢ seguimiento a los resultados. Esté al pendiente de cualquier
cambio de actitudes o relacion de trabajo y salida del producto.

4.- Documente el manejo del problema y las acciones tomadas por medio de un reporte
por escrito. (Gould W R. and Gould W.A | 1988)



inmediatamente precedentes. Con el fin de proporcionar una mayor probabilidad de
aceptacion de lotes de una calidad relativamente alta.

Los procedimientos para la aceptacion de los productos de muestreo son generalmente
utilizados para tomar la decision si se debe aceptar o rechazar los lotes de productos ya
procesados, opuestos al control de las especificaciones usadas durante la manufactura de
los mismos.

El muestreo es el mayor factor limitante para el control exitoso de un producto de calidad.
¢Cuantas muestras habran de seleccionarse?, ;De donde obtenerlas?, ;Cuantas de éstas
evaluar?. Estas son algunas de las preguntas que deben ser contestadas. Brevemente se
establece que las muestras deben ser representativas de un lote de las mercancias en
cuestion y que deben ser seleccionadas al azar. El punto a enfatizar es que una muestra
insignificante e inadecuada no sirve para evaluacion o inspeccion de la calidad de un
producto si es que se intenta identificar la verdadera calidad de un lote.

El modelo tipico utilizado en estos casos es el siguiente:

MODELO DE UN MUESTREO
- PONDERACION -  PLANDE - -
LOTE DE DEFECTOS MUESTREO INSPECCION DECISION

l !

RECHAZADO ACEPTADO

v
4 4
RECHAZO INSPECCION
DEFINITIVO AL 100%

Diagrama No. 2

(Gould W.R. and Gould W.A , 1988)

Antes de establecer cualquier plan de muestreo el usuario debe definir el tipo y severidad
del defecto, asi como las pruebas utilizadas para medir la calidad. El lote es aceptado si los
defectivos no exceden el numero de errores aceptables EI lote es rechazado si los
defectivos exceden el numero de errores aceptables.

Existen errores de muestreo y/o riesgos, esto es, tipos de errores asociados con la decision
a tomar. Probablemente la ayuda mas valiosa en la seleccion de cualquier plan de muestreo
es la caracteristica de curva operacional, esta nos permite evaluar la operacion del plan de
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muestreo bajo las condiciones variadas de los materiales que llegan y de los bienes
producidos. Es un método excelente de ilustrar los riesgos inherentes en todas las plantas
donde se lleve a cabo el muestreo.

La curva operacional depende de dos parametros que son: El porciento de defectivos y la
probabilidad de aceptacion. El nivel aceptable de calidad es el nivel de calidad que se
desea acepte el plan en un alto porcentaje de tiempo. Esto generalmente lo establece la
compaiia de acuerdo a las politicas para balancear el costo.

1.- Correcion de unidad defectuosa encontrada.
2.- Pérdida en la que se incurre si una unidad defectuosa sale y,
3.- El contrato de compra.

Para hacer una curva operacional o plan mas apegado a las necesidades de la empresa, el
numero de defectivos puede ser aumentado para ayudar al productor a tener una mayor
aceptacion del lote. Por otra parte si el consumidor desea un plan mas conciso, el nimero
de inspeccion de muestras aceptadas puede ser aumentado. Si se desea cambiar ambas,
tanto como los riesgos lo permitan, aumente proporcionalmente el nimero de muestras
con el nimero de éstas a aceptar. La curva operacional es mas excesiva y el plan se torna
discriminatorio. El indice utilizado para definir la calidad debera reflejar las necesidades
del consumidor y el productor y no deben ser elegidos primordialmente por conveniencia
estadistica. Los riesgos del muestreo deberan ser conocidos en forma cualitativa, el
productor debe protegerse adecuadamente contra el rechazo de un lote en buenas
condiciones y el consumidor debera estar protegido contra la aceptacion de un lote en
malas condiciones. El plan debe minimizar el costo total de la inspeccion de todos los
productos, €sto requiere una evaluacion cuidadosa de los pros y los contras de los
atributos y variabilidad de los planes, ya sean tnicos, dobles o multiples.

Los programas deberan ser mas flexibles y reflejar cambios en el tamafio del lote y la
calidad de los productos sometidos a otro tipo de pruebas.

Las ventajas de un plan de muestreo son las siguientes:

a) Ahorro en costos lo que significa ahorro econdmico en la inspeccion de las muestras
contra la inspeccion del 100% de éstas.

b) Los planes de muestreo son necesarios e importantes sobre todo si se utilizan pruebas
destructivas

¢) Los planes de muestreo ahorran tiempo para la evaluacion, mejos manejo del producto,
se necesitan menos inspectores, un mejor nivel de aceptacion de la calidad y lo que es mas
importante el logro de una mejor relacion entre el vendedor y el comprador.

d) Sin embargo los riesgos alfa y beta concernientes toma tiempo registrarlos a los
procesos ya establecidos y existe menos informacion cuando se compara el 100% de la



inspeccion. El uso de planes de muestreo deben eliminar las predisposiciones sobre las
medidas y las decisiones a tomar (Gould W R, and Gould W A [988)

2.4. ESTANDAR DE ESPECIFICACIONES Y CALIDAD
Especificacion:

Son los limites fisicos, quimicos, biologicos, microbiologicos, dentro de los cuales los
resultados de los analisis deben de localizarse, cuando son determinados por la
metodologia de prueba.

El aseguramiento de calidad y control de un producto sigue el establecimiento de
especificaciones del mismo y sus procesos. Ninguna otra fase de aseguramiento de calidad
es mas importante que el establecimiento de especificaciones y desarrollo de estandares de
calidad para la evaluacion de un producto. Es importante recordar que antes de poder
controlarlos debe estar capacitado para medir algunos de los estandares con la nueva
informacion que se encuentra disponible sobre los métodos de evaluacion de calidad y
procedimientos de procesos especificos para los diferentes productos.

La Gerencia con el apoyo de los departamentos de produccion, ventas y aseguramiento de
calidad, debera establecer procedimientos especificos de proceso, especificaciones para
todos los materiales que ingresen y los patrones de calidad para todos los productos
terminados, estas especificaciones y patrones deberan desarrollarse primeramente con el
proposito de proveer informacion al personal de produccion para la obtencion deseable de
calidad del producto terminado.

La funcion mas importante para los técnicos de aseguramiento de calidad es evaluar los
productos que se encuentran fuera dz las especificaciones, y cuando sea necesario, hacer
los cambios pertinentes para controlar la calidad del producto al nivel deseado, de manera
que la gerencia esta enterada de la calidad del producto que se esta empacando.
Obviamente el personal del departamento de produccion y el departamento de
aseguramiento de calidad deben cooperar a lo maximo para prducir bienes de calidad. Se
debe recordar que una compariia tiene como negocio la elaboracion de un producto que es
proyectado para la venta al chente por lo que la compaiiia espera obtener ganancias.

La especificacion es basicamente la herramienta de comunicacion para definir expectativas
razonables, una especificacion sirve como simbolo de reglas para la manufactura y venta
de los productos. La especificacion debe ser establecida para satisfacer al cliente.
Cualquier compaiiia debe esforzarse por elaborar productos que reunan caracteristicas mas

alla de lo especificado. La meta final debiera ser la de reducir la variabilidad de los
procesos de produccion a cero.

Juran establece que el proposito de una especificacion es definir y someter el asunto de
materia de calidad, las especificaciones pueden incluirse para materiales, procesos,

productos métodos de prueba, criterio para aceptacion o rechazo v metodos de uso.
(Gould W.R. and Gould W A | 1988)



3.0. INTRODUCCION AL CONTROL DE CALIDAD ESTADISTICO

Hasta hace unos afos, el Control de Calidad se reducia a una simple labor de inspeccion
con objeto de ver que productos deberian aceptarse y cuales rechazarse.

En la actualidad. con la industrializacion, el panorama ha cambiado. La calidad debe
mantenerse a un nivel uniformemente aceptable, tanto para el proveedor como para el
consumidor ya que la produccion, la demanda y la competencia tan cerrada se ha
incrementado por lo que en estas condiciones, el productor esta obligado a mantener un
control constante en los productos y que protegen al cliente de productos fuera de
especificaciones.

Separar lo bueno de lo malo no es suficiente, no es conveniente ya que tiene el mismo
costo un articulo aceptado que rechazado.

La meta de cualquier operacion de manufactura es encontrar la forma mas economica para
elaborar productos consistentemente dentro de especificaciones. Esto significa evitar hacer
partes que no sera posible usar y una inspeccion innecesaria.

Para lograr esta meta cualquier persona de la organizacion, debe ser entrenado para la
implementacion y uso efectivo de los métodos estadisticos.

El propésito de los métodos estadisticos no es el de remediar cualquier problema de la
empresa pero si el Unico camino racional, 10gico y organizado para crear un sistema que
pueda asegurar buenos resultados en calidad y productividad simultaneamente.

El concepto basico de la implementacion y uso de la estadistica es que pueda ser aplicado
en cualquier area donde un trabajo se esté llevando a cabo que exista variacion y un
verdadero deseo y convencimiento de la utilidad de la implementacion del Control de
Calidad Estadistico. El real entendimiento involucra un profundo contacto con las
situaciones del Control Estadistico v estar dispuestos a adquirir una nueva forma de
pensar, esto en una forma diferente de observar los problemas ya que el esfuerzo de
Control es dirigido al proceso no a las partes producidas y que através del Control
Estadistico seamos capaces de aprender algunas cosas nuevas acerca de los productos.

3.1. CONTROL DE CALIDAD POR METODOS ESTADISTICOS

Cuando nos referimos al Control de Calidad por métodos estadisticos nos estamos
refirendo especificamente a las técnicas de Control de Calidad que comprenden el uso de

meétodos estadisticos. Es lamentable que los terminos Control de Calidad y Control de
Calidad Estadistico se confundan debido al desconocimiento estadistico.

Una persona debe tener cuidado al decir si el término Control de Calidad se emplea en su
sentido amplio o especifico. En este manual lo usaremos en su sentido especifico, ésto es,
nos ocuparemos del Control de Calidad Estadistico.

El vocablo estadistico "Ha causado consternacion en la industria" y se le relaciona
generalmente con altas matematicas y complejas teorias. Debemos puntualizar que aunque
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de muchas técnicas estadisticas se pueden derivar problemas m‘uy)c.omp]icados y
matematicas avanzadas. el uso de estos métodos se ha reducido a la aritmetica glen_‘;en:al y
puede ser comprendido por una simple deduccion ]r')glc'a. St hay algune_l técnica que
particularmente caracterice ¢l Control Estadistico de Calidad, esta es la inspeccion de
muestras. Los resultados de la inspeccion de muestran son analizados por sonados
procedimientos matematicos

Estos analisis se basan en patrones de variacion que generalmente se acercan a todas las
condiciones en las que existe variacion. Podriamos decir que la funcion del experto
estadistico es similar a la de un medico que se dedica a llevar la historia de un determinado
numero de casos en el que se presentaron tal o cual enfermedad o por algunas otras
personas que al acumular datos obtienen algunas conclusiones de ellos, de tal forma que a
medida que el fenomeno que se estudia llega a ser mas complejo, sera necesario !1acer uso
de conceptos mas especializados con objeto de llevar a cabo un verdadero estudio y es en
estos casos donde se utilizan las técnicas estadisticas que nos indican la forma de colectar
datos, analizarlos e interpretarlos de tal modo que se llegue a conclusiones satisfactorias.

Con base en lo anterior, podemos decir que el Control de Calidad Estadistico, es el control
de la Calidad utilizando métodos estadisticos. Dicho en otras palabras, es un sistema de
inspeccion, analisis y accion aplicado a un proceso de manufactura el cual mediante un
estudio de una parte del producto, nos permita conocer el estado que guarda respecto a
las especificaciones de disefio y poder mantenerlas dentro de los limites establecidos de tal
forma que trabajando de una manera preventiva realmente minimice el desperdicio y se
incremente la produccion.

3.2. LA NECESIDAD DEL CONTROL DE CALIDAD ESTADISTICO

Unos de los principales problemas a los que se enfrenta cualquier industria en la
actualidad, es la dura competencia que existe en el mercado, por lo que es objetivo de

todas ellas elaborar sus productos lo suficientemente atractivos para el consumidor al
menor costo posible

Una de las mejores formas de hacer atractivo un producto es ofreciendo una adecuada
calidad, lo cual es cada dia mas dificil de hacer debido al incremento de los volumenes de
produccion, reduccion de tolerancias y sofisticacion de procesos.

De la misma forma, como los procesos se han ido complicando, asi también otras técnicas
se han desarrollado para facilitar su control. Tal es el caso de la estadistica que

actualmente es imprescindible en todas las industrias modernas que cuentan con buenos'
sistemas de control.

Analizando detenidamente la necesidad de la estadistica. en Control de Calidad
encontramos las siguientes interrogantes:
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3.2.1.-;PORQUE ES NECESARIO EL CONTROL DE CALIDAD ESTADISTICO?

Es util porque por medio de técnicas estadisticas es mas seguro, econémiqo y practico
predecir la calidad de una poblacion (lote), mediante muestras representativas de este,
porque también por medio de la estadistica es posible predecir ¢l comportamiento de una
maquina, herramienta o un proceso

3.2.2.- ;COMO SE LLEVA ESTE CONTROL?

Por medio de las técnicas estadisticas aplicables al Control de Calidad, tales como:
graficas de control, tablas de muestreo, etc..

3.2.3.- ;CUANDO LO DEBEMOS APLICAR?

1.- En cualquier etapa de un proceso productivo.
a.- Antes de entregar a produccion una maquina nueva.
b.- Antes de aprobar un equipo nuevo o reconstruido.
c.- Al inicio de muestras de Pre-produccion o Produccion.
d.- Para conocer la confiabilidad de una maquina.
e.- Para puntos criticos o puntos que requieran control.

f.- Cuandc ocurran problemas, tales como quejas de clientes, alto indice de deshecho,
etc..

2.- Cuando se requiera la aceptacion o rechazo de lotes suministrados por proveedores
externos.

3.2.4.- ;DONDE SE UTILIZA?
1.- En plantas industriales que requieran control de sus procesos

2.- En plantas industriales o consumidores que requieran certificacion de la calidad de
productos comprados

3.2.5.- ;:QUE DEBE CONTENER?
1.- Caracteristicas criticas 0 mayores de un proceso.
2.- Caracteristicas requeridas por los clientes.

3.- Caracteristicas raqueridas por calidad para asegurar un buen producto.
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3.2.6.- ;QUIEN LO APLICA?

Todos los involucrados directamente o indirectamente en los procesos de manufactura
como Ingenieros, Manufactura, Calidad, Gerentes, Ventas y en general.

Para que un programa de Control de Calidad Estadistico de b_uenos resultados es
imprescindible la participacion abierta y decidida de las altas gerencias a fin de que sean
éstas las responsables de hacer presion para lograr la implantacion total y adecuada del
programa. Mencion especial para el logro de buenos resultados eq un programa‘de
Control Estadistico de Calidad lo merece el departamento de Produccion, ya que sera el
responsable directo de llevar los controles en proceso, contando desde luego, con la
asesoria de departamentos de servicio, tales como Control de Calidad, Procesos y
Capacitacion.

3.3. BENEFICIOS DEL CONTROL DE CALIDAD ESTADISTICO
3.3.1. INSPECCION PREVENTIVA

Uno de los grandes beneficios obtenidos con la implantacion de un programa de Control
de Calidad Estadistico es que da mayor importancia en la inspeccion de prevencion que en
la de deteccion, las inspecciones se realizan por medio de muestreos adecuados en las
operaciones de tal modo que se localice y corrija un proceso defectuoso antes de producir
demasiadas piezas fuera de especificaciones, o sea la inspeccion debe de mantenerse
conforme se estan produciendo las piezas. Alguna comprobacion puede todavia
necesitarse pero puede ser reducida al minimo y comprender solamente el material
preducido entre inspecciones sobre la operacion.

3.3.2. HECHOS CONTRA MEMORIA

El Control de Calidad Estadistico proporciona un método eficiente y sistematico de
obtener y mantener informacion de las caracteristicas de calidad de los productos. Ello
permite tomar decisiones basadas en hecho de mejor manera que por la intuicion o la
memoria. (De que es capaz un proceso? ;Queé tan buenos son nuestros proveedores? ;Qué
porcentaje de articulos de productos defectuosos se han reducido el mes pasado?.

Todas estas preguntas buscan respuestas y las respuestas precisas se pueden dar en un
minimo de tiempo. Los registros requeridos por un programa de Control de Calidad
Estadistico eficiente permiten respuestas rapidas excentas de opiniones personales.

3.3.3. METODOS DE INSPECCION MEJORADOS

Cuando se inicia un programa de Control de Calidad Estadistico. un repaso de los
meétodos de inspeccion y de los calibradores es necesario para estar seguro que los datos
de inspeccion seran satisfactorios en su uso. Esto requiere un cuidadoso analisis de los
calibradores existentes y del equipo de prueba. A menudo se encuentra que ciertas
técnicas de inspeccion han sido ineficaces e inadecuadas. Siempre que esto suceda se
deben buscar nuevas técnicas que proporcionen una informacion correcta.
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3.3.4. FLUJO DE MATERIAL MEJORADO

Después que el proceso de inspeccion se ha iniciado se corrigen los procesos .defecwosos,
muchas plantas han experimentado un flujo mas constante de material. Asi se ayuda a
encontrar problemas y se empieza a evitar la acumulacion de grandes cantidades de
material defectuoso.

3.3.5. CONCIENCIA DE CALIDAD

Un uso apropiado de las técnicas de Control de Calidad Estadistico provee a! persqt}al en
produccion, desde el operador al Gerente de la planta, con verdadera informacion de
calidad.

Cada uno en su turno esta en competencia para mejorar cualquier reporte que sebreﬂeje
sobre su trabajo. El operador observa la grafica de control de su estacion de trabajo, una
constante sefial de la calidad de propia grafica.

Debe notarse, sin embargo que de no encaminar y explicar cuidadosamente el programa,
este puede ser contraproducente en el rendimiento del operador. Si el operador o su jefe
malinterpretan las graficas, o sienten que las técnicas son inutiles, puede malograr todas
sus ventajas. Las graficas deben ser una herramienta de control. Deben proporcionar
informacion que sea benefica y util, de lo contrario seran inactivas y sin aplicacion.

3.3.6. BUENA VOLUNTAD DEL VENDEDOR

Un programa de muestreos de aceptacion puede hacer mucho en la promocion en la buena
voluntad entre el vendedor y el comprador. Ello proporciona un programa objetivo para la
aceptacion del material. Tambien obliga a trabajar mas proximos en la resolucion de los
problemas de los demas, y a menudo aumenta el mejor entendimiento mutuo. Se puede
decir bien que promueve un respeto reciproco.

3.3.7. CALIDAD DEL PRODUCTO MEJORADO

La estrategia de Kaisen es el concepto de mas importancia (la clave del exito japones)
Kaisen significa mejoramiento. La administracion tiene dos componentes principales:
mantenimiento y mejoramiento. El mantenimiento se refiere a las actividades dirigidas a
mantener los actuales estandares tecnologicos, administrativos y de operacion. el
mejoramiento se refiere a las actividades dirigidas a mejorar los estandares corrientes.

Bajo sus funciones de mantenimiento, la administracion desempena sus tareas asignadas de
manera que todos en la compania puedan seguir el PEO establecido (Procedimiento
estandar de operacion). Esto significa que la administracion primero debe establecer
politicas, reglas, directivas y procedimientos para todas las operaciones importantes y
luego ver que todos sigan el PEO. Si la gente es capaz de seguir el estandar pero no lo
hace, la administracion debe de proporcionar entrenamiento o revisar el estandar de modo
que la gente pueda seguirlo El mejoramiento puede dividirse en Kaisen e innovacion.
Kaisen significa mejoras pequenas realizadas en el statu quo como el resultado de los
esfuerzos progresivos. La innovacion implica una mejora drastica en el statu quo (se usa




para designar el estado de las cosas en un momento determinado) como resultado de una
inversion mas grande en nueva tecnologia y/o equipo. (Massaki Imai, 1992). Como las
correcciones mejoran las piezas componentes, la calidad total de ensamble tambicn se
mejora.

El mejor flujo de los materiales elimina la necesidad de aceptar piezas de bajo qivel con los
consiguientes beneficios del producto al final. Finalmente, esto puede reflejarse en un
aumento de las ventajas y mejores relaciones con el consumidor. Un resultado comun es la
gradual disminucion de las quejas sobre defectos menores que anteriormente habian
pasado desapercibidos.

3.3.8. CONOCIMIENTO DE LAS POSIBILIDADES DE UN PROCESO

La informacion obtenida y mantenida en varias maquinas y procesos permite hacer un
cuidadoso analisis de los procesos o maquinas. Esto puede indicarnos que el equipo actual
es incapaz de llenar los requisitos que se le habian impuesto o si es posible, que realice
trabajos para que se le habia considerado inadecuado. Tambien se obtiene informacion que
puede indicar equipo para reparar o substituir. Otro uso puede ser cambiar el recorrido de
las operaciones actuales o fijar la ruta de nuevos trabajos cuando se presenten. Esto puede
evitar mucho tiempo perdido al tratar de exigir de una maquina mayor precision de la que
€s capaz.

3.3.9. REDUCCION DEL DESHECHO

Uno de los mas significantes beneficios es la reduccion del material de deshecho. La
correccion de los procesos defectuosos lo mas picnte posible evita la produccion de
muchas piezas defectuosas. Estos ahorros pueden reducirse en dinero, probablemente
ninguna otra razon haya ayudado tan poderosamente el crecimiento del movimiento de
Control de Calidad Estadistico. Hay menos trabajo de recuperacion y menos desperdicio
que material. Debe asentarse aqui que la reduccion en el deshecho no es siempre un
resultado inmediato. A menudo la mejora del equipo de calibracion y un aumento en el
énfasis de la calidad dan como resultado la deteccion de material defectuoso que
anteriormente se habia perdido. Muchas compaiias han registrado un aumento en su
deshecho durante el periodo siguiente de la implantacion de su programa de Control de
Calidad Estadistico, despues que ese nivel baja, se comienza un descenso real.

EN RESUMEN

Muchos de los beneficios que pueden ser obtenidos por un programa de Control de
Calidad Estadistico son intangibles y a menudo solo es posible lograr una parte de ellos.
Cada aplicacion debe ser juzgada de acuerdo con sus propios méritos. De lo que si se

puede estar seguro es de que la planta, el departamento o el propio trabajo se beneficiaran
con su empleo. (Tremec, 1990)




3.4. INTERPRETACION ESTADISTICA DE DATOS

A continuacion se consideran algunos parametros estadisticos que se emplean en la
interpretacion de datos analiticos y que resultan adecuados para la mayor parte de los
requerimientos de un analisis practico.

El primer paso en un analisis consiste en la seleccion de una muestra representativa. .Esta
operacion se conoce como “MUESTREQ” y tiene una importancia critica que se refleja en
los resultados del analisis.

Generalmente, el analista cuenta con una pequefia porcion de un lote de produccion, y del
analisis de esa pequena cantidad establece la potencia o la pureza del lote.

Es obvio que la pequena porcion seleccionada para el analisis debe ser representativa del
lote, si los resultados han de ser validos para la totalidad del mismo.

Cuando los lotes estan formados por unidades discretas, por ejemplo: tambos de

disolventes, paquetes de ampulas, frascos de capsulas, etc.. hay dos vias generales de
muestreo:

1.- Muestreo al azar: Las unidades se numeran en serie y se seleccionan los nameros al
azar. Los nameros sefialados se toman como muestras, de esta manera todas las unidades
de la poblacion tienen la misma probabilidad de ser seleccionadas. La confiabilidad de las
conclusiones extraidas concernientes a una poblacion dependen de si la muestra se ha
escogido apropiadamente de tal modo que represente la poblacion lo suficientemente bien;
uno de los problemas importante de la inferencia estadistica es como escoger una muestra.
Una forma de hacer esto para poblaciones finitas es asegurarse de que cada miembro de la
poblacion tenga igual oportunidad de encontrarse en la muestra, lo cual se conoce como
muestra aleatoria. El muestreo aleatorio puede efectuarse para poblaciones relativamente
pequefias extrayendo lotes o, en forma equivalente, utilizando una tabla de numeros
aleatorios especialmente construida para tales propositos.

2.- Muestreo sistematico: Es una técnica mas empleada. Aqui se selecciona una unidad
“X” cada “n” unidades para construir La Muestra. La seleccion de “n” se basa en una ruta
critica. En un analisis de rutina de control de calidad, el analista raramente colecta sus

propias muestras; en cambio. en trabajos de investigacion y desarrollo puede. y de hecho
debe efectuar el muestreo.

Como segundo paso seria el analisis quimico o fisico de esas muestras. Y estos resultados
del analisis son proporcionados generalmente como un bloque de numeros que representan

las determinaciones efectuadas bajo condiciones idénticas, este bloque de numeros puede
representar:

Porcentaje de pureza. normalidad, peso del compuesto, etc. ..
Como tercer paso es la recoleccion y organizacion de datos; para hacer una recoleccion de

datos, se requiere tomar ciertas precauciones:

29




a) Los valores que se registran deben de corresponder realmente a lo que hemos
observado. Es necesario registrar fielmente los datos.

b) Si los datos son continuos, es muy importante efectuar la medicion con la mayor
precision posible, ésto es con el menor error posible.

c) Se debe cuidar que los instrumentos de medicion estén calibrados
d) Se deben usar adecuadamente los instrumentos de medicion. (Ostle B. 1983)
3.5. LA ORGANIZACION DE DATOS EN DISTRIBUCION DE FRECUENCIAS

Para poder analizar los datos y obtener la informacion que deseamos a partir de ellos,
necesitamos ordenarlos.

Se ordenan mediante una tabla llamada distribucion de frecuencias. Para elaborar esta
tabla se basa en organizar los datos por grupos, a fin de poder ver:

Que datos representan los valores mas bajos y cuales los mas altos.
Con que frecuencia se presentan estos valores. (ITESM, 1990)

3.5.1. PROCEDIMIENTO PARA ELABORAR LA DISTRIBUCION DE
FRECUENCIAS

Para la construccion de la distribucion de frecuencias supone dividir el consumo de datos
en sub-grupos, generalmente iguales y determinar cuantos datos pertenecen a cada uno de
ellos. El objetivo que persiguen es doble:

1.- Facilitar los calculos

2.- Descubrir el patron general de compartimiento de los datos.

El procedimiento para construir la distribucion de frecuencias se describe a continuacion:

El primer paso es el de calcular el RANGO de valores de la variable considerada.

Rango (R): Es la diferencia que existe entre el dato mayor (XM) y el menor (Xm) de un
conjunto de datos:

R=XM-Xm

El valor asi calculado indica cuanta distancia cubren los datos si se ordenan en una recta
numerica.

En el segundo paso s¢ determina el numero de subgrupos que se formaran.

Clase (K): Es cada uno de los sub-grupos en los que se agrupan los datos.




Para determinar cuantas clases (K) conviene agrupar los datos, se acostumbra a tomar en
cuenta la siguiente norma:

CANTIDAD DE DATOS (N) CANTIDAD DE CLASES (k)
Menos de 50 S a7l
50 a 100 6 a 10
100 a 250 7 a 12
Mas de 250 10 a 20

En el tercer paso determinar la amplitud de cada clase (A). Esto es dividiendo el rango
(R) obtenido del conjunto de datos entre el numero de clases (K).

A=R/K

Cuando se manejan niimeros enteros y el resultado de R/K incluye cifras decimales estas
se suprimen y se redondea a la unidad.

Por ejemplo: si R/K = 7.24 entonces A = 8.0

Si se maneja con decimales y el resultado incluye 2 o mas cifras decimales, se redondea en
una unica cifra decimal. La inmediata superior a la primera decimal expresado en el
resultado. Por ejemplo: si R/K = 0.2566 entonces A = 0.26

Cuarto paso: establecer los valores limites de cada clase, que son llamados las fronteras
interior (f]) y superior (fg) de cada una. La frontera inferior (f]) de la primera clase se
establece restando miedia unidad (u) al dato menor (Xm) de todo el conjunto.

Sea X* la frontera inferior de la primera clase; tenemos entonces que X* = Xm - 1/2
La frontera superior (f5) de la primera clase es la (fi) mas la amplitud (A).
fs=(Xm-1/2)+A
fs=X*+ A

La frontera inferior de la segunda clase se identifica con la frontera superior de la primera
clase. La frontera superior de la segunda clase se obtiene anadiendo dos veces la cifra
obtenida como amplitud, a la frontera inferior de la primera clase (X*) asi, la frontera
superior de la segunda clase es X* + 2A.

La frontera inferior de la tercera clase se identifica con la frontera superior de la segunda
clase. La frontera superior de la tercera clase se obtiene afiadiendo tres veces la cifra
obtenida como amplitud (3A). a la frontera inferior de la primera clase (X*). Y asi
sucesivamente.
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DISTRIBUCION DE FRECUENCIAS

CLASE FRONTERAS
1 Fi ks
1 X* X*+A
2 X*+ A X*+2A
3 X* +2A X* +3A
k X*+(K+1)A X*(KA)

Quinto paso calcula el punto medio de cada clase, se denomina MARCA DE CLASE (Xi)
(Con 1=1,2,3,.k)

Sumar la frontera inferior (f]) con la frontera superior (fg), dividiendo entre 2, marca de
clases (K) o punto medio es la semisuma de sus fronteras.

Xi=(Ffj+Fg)/2
Sexto paso, calcular las frecuencias absolutas (fi).
La suma de frecuencias absolutas debe coincidir con el total de los datos manejados (N)

Séptimo paso, elaborar la tabla de frecuencias.

CLASE FRONTERAS MARCA DE CLASE FRECUENCIA
ABSOLUTA
i Fl Fg Xi Fi
1
2
K .
TOTAL = N

(Mendenbhall, 1979)

3.5.2. PRESENTACION GRAFICA DE LOS DATOS:

La distribucion de frecuencias proporciona un resumnen numérico de un conjunto de datos.
Existen 3 tipos graficos:

a) El histograma
b) El poligono de frecuencias

¢) La ojiva. (ITESM, 1992)




3.5.3. EL HISTOGRAMA

Es una grafica integrada por un conjunto de barras que representan los intervalos o clases
ubicadas en un sistema de coordenadas

La linea vertical sirve para indicar la cantidad de datos que contiene cada clase (K). Se
gradda teniendo en cuenta el namero de datos que corresponden a cada clase, como total
de datos. La linea horizontal sirve para disponer las fronteras de todas las clases. Las
barras corresponden a cada clase, y su altura es proporcional al valor de la frecuencia
absoluta, como se puede observar en la figura No. 1.

FIGURA No 1

PRESENTACION DE UN HISTOGRAMA
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La forma de un histograma depende de la distribucion de las frecuencias absolutas de los

datos. Algunas de las formas mas comunes que puede adoptar un histograma son las

presentadas en la figura No. 2 (ITESM 1992)
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FIGURA No. 2
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3.5.4. EL HISTOGRAMA Y LIMITES DE ESPECIFICACION

Es importante para marcar o reconocer la existencia de problemas en el comportamiento
de la variabilidad en cuestion, o si se comparan 2 histogramas del mismo proceso ver si ha
habido un cambio favorable o desfavorable en el mismo. (ITESM, 1992).

Nos sirve para ver si un producto esta dentro de las especificaciones, todos los datos caen
dentro de las especificaciones o entre los limites, o si algunos salen de tales limites, lo que
significaria que se tiene productos con valores de la caracteristica de calidad muy altos o
muy bajos. La figura No. 3 es una presentacion de un histograma dentro de sus limites de
especificacion. Donde LIC = Limite inferior de confianza y LSC = Limite superior de
confianza.

En la figura (5) algunos valores exceden el limite superior de especificaciones, con los
mismos datos sesgados hacia ese lado, y ademas el histograma es mas bien ancho lo cual
implica una variabilidad grande en el proceso. Después de llevar a cabo un proyecto de
mejora, vemos en la figura (4) el histograma mas estrecho, menor variabilidad en los datos
y que el centro del histograma coincide aproximadamente con el de los limites de
especificaciones, el proceso esta centrado (Walpole R.E, 1985)

HISTOGRAMA Y LIMITES DE

ESPECIFICACION
Figura No. 3
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3.5.5. EL POLIGONO DE FRECUENC1A>

Es la figura que resulta de relacionar entre si, mediante lineas rectas, las marcas de clase,
tomando como base el histograma. El poligono debe partir de la base; por consiguiente, es
necesario afiadir una marca de clase antes de la primera barra v otra después de la ultima
barra. Cuando el poligono es de frecuencias absolutas, la linea vertical se gradua de
acuerdo con los numeros de las frecuancias absolutas; cuando es de frecuencias relativas,
la linea vertical lleva entonces los numeros de las frecuencias relativas.

3.5.6. LAS OJIVAS

Son graficas que involucran las frecuencias absolutas acumuladas a las relativas
acumuladas.

La linea vertical se gradua teniendo en cuenta, segun el caso, o bien las frecuencias
absolutas acumuladas, o bien las frecuencias relativas acumuladas

En la linea horizontal se anotan las fronteras de las clases. Se identifican, enseguida, los
puntos que interceptan los nimeros que representan las frecuencias acumuladas, anotadas
en la linea vertical, los nimeros que representan las fronteras de cada clase; y se dibujan
curvas que unan entre si a dichos puntos. Ver la figura No. 6. (ITESM, 1992).




Figura No. 6

Ojiva de las frecuencias absolutas acumuladas

Fi

3.6. LAS MEDIDAS DE TUNDENCIA CENTRAL

Cuando tenemos un conjunto de datos referentes a un mismo asunto, los agrupamos en
forma natural torno a un dato central, que en alguna forma representa al conjunto. Hablar
de un dato central significa que hay cifras mayores y menores que dicha cantidad; el dato
central, sin embargo, los representa a todos. Dos son las formas de determinar este dato
central:

1.- O bien sacamos el promedio de todos los datos en conjunto.

2.- O bien escogemos la cifra que ocupa el lugar central de nuestros datos, una vez que los
hemos ordenado de menor a mayor o viceversa.

En el primer  €aso se trata de la media aritmética, media o promedio (X). En el segundo de
la mediana (X).

3.6.1. LA MEDIA ARITMETICA, MEDIA O PROMEDIO (X):

Al resultado de sumar losvalores y de dividir esta suma entre el numero de valores
sumados (N).

-l
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1 X] +X2  +XN xi = marca de clases del intervalo
X T mmmmmmn e N = Numero de datos

(Freud J. E. and Manning S.. 1988)
3.62. MEDIANA (X):

Es el valor que ocupa la posicion central dentro de un conjunto de datos ordenados por su
magnitud.

La definicion anterior se cumple cuando se tiene un nimero impar de datos. Si el numero
de datos es par, entonces la mediana es el promedio de los dos datos centrales.

Caracteristica de la mediana (ﬂ)-x:) es que divide exactamente en dos partes iguales al
conjunto de datos ordenados. Debido a ésto, cuando en el conjunto de datos algunos de
ellos se alejan demasiado de la mayoria, la mediana (X) representa de una manera mas
correcta que la media aritmeética (X), la tendencia central. (ITESM, 1992)

3.7. LAS MEDIDAS DE DISPERSION

Para tener una idea exacta de la forma como se relacionan entre si los datos de un
conjunto, no es suficiente identificar su tendencia central; es necesario, ademas examinar
que tanto difieren entre si. esto es, que grado de dispersion existe enuc clics. Por eso, se
establecen indicadores cuantitativos de la varniacion de los datos. Tales indicadores se
conocen como medidas de dispersion.

Las medidas de dispersion mas comunes para un conjunto de datos son:
1.- El rango (R)

2.- La varianza (S°)

3.- La desviacion estandar (S)

3.7.1. RANGO (R):

Es la diferencia que existe entre el dato mayor (XM) y el menor (Xm) de un conjunto de
datos:

R=XM-Xm
3.7.2. VARIANZA (S%)

Es la medida de dispersion que proporciona el promedio de desviacion de un conjunto de
datos con respecto a un valor central. El valor central es generalmente la media.




A S U e R e .

(X% + (X% + .+ (XnR)’

5=
e e
" Donde:
Z (Xi-X) X= Media aritmetica
§?=i=l Xi= Datos
n-1 n= Numero de datos

Esta medida de dispersion tiene el inconveniente de quedar expresada en el cuadrado de
las unidades en las que fueron registrados los datos. Por esta razon es conveniente usar la
desviacion estandar, que es la raiz cuadrada de la varianza y que se representa con la letra

S.
3.7.3. DESVIACION ESTANDAR (S):

Es la raiz cuadrada de la varianza.

3.8. DISTRIBUCION NORMAL

Una distribucion poblacional tiene una media o promedio, que se denota por la letra griega
(p) el cual tiene un significado equivalente al que tiene el promedio (X) dentro de un
conjunto de datos. La media poblacional (1t ) es un numero que representa el centro de
todas las posibles mediciones. esto es. (u) es a la poblacion, lo que (R ) es a la muestra.

De igual manera. podemos hablar de una medida de dispersion poblacional que se
representa por la letra griega (¢ ). Tambien en este caso, (G ) es a la poblacion lo que (s)
es a la muestra (siendo o” la varianza poblacional).

Para el caso de mediciones de datos continuos es importante considerar la forma que tiene
la distribucion poblacional. La distribucion poblacional puede adquirir la forma de una
distribucion simétrica, de una distribucion sesgada o alguna otra forma.

La distribucion simetrica es cuando el 50% de los datos de la poblacion estan a la
izquierda de 1 , y el otro 50% a su derecha y con la misma distribucion. Tiene distribucion
sesgada cuando el mayor porcentaje de los datos se concentra hacia la derecha o hacia la
izquierda de 1 .

Las caracteristicas de la distribucion normal son las siguientes:
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a) Su grafica es de tipo campana.

b) La media poblacional (1) v la desviacion estandar poblacional (o) describen totalmente
a esta distribucion.

¢) La curva se aproxima asintoticamente al eje horizontal a medida que se aleja a ambos
lados de su media. Si un punto esta muy alejado de la media (u), la curva esta mas
proxima al eje horizontal, esto es, pierde altura.

d) Las mediciones tienden a concentrarse alrededor de la media (1 ), sobre todo si la
desviacion estandar (o) es pequena.

e) El 100% de las frecuencias de las mediciones esta representado mediante el area bajo la
curva normal, lo cual equivale a decir que el area bajo la curva es igual a uno.

f) El area bajo la curva sobre un intervalo de valores de X, equivale al porcentaje de
mediciones en dicho intervalo.

g) Cuando una variable tiene distribucion normal, con pu=0y o=1, se dice entonces que
tiene una distribucion normal estandar y se habla de la variable tipificada Z. (ITESM,
1992)

3.9. COMO CALCULAR Z EN LA TABLA DE t DE STUDENT

Un primer problema concerniente a la distribucion normal es el del calculo de areas bajo la
curva para algun intervalo de valores de Z Para determinar el area bajo la curva de la
distribucion normal estandar, se puede utilizar la tabla de t de Student.

La primera columna de la tabla No.1 que se muestra en el apendice, muestra el valor
entero y la primera decimal de Z. en tanto que el renglon que encabeza la tabla muestra la
segunda decimal del valor de Z Para un valor dado de Z, el numero que se ofrece en el

cruce de la hilera y de la columna correspondiente muestra el valor del area debajo de la
curva, a la izquierda de dicho valor de Z.

Para una mejor comprension del calculo del valor de Z, 1o demostraremos con ejemplos.
Ejemplo (1): Encontrar el area a la izquierda de Z=-1.14

Se localiza en la primera columna (la de Z) el valor de -1.1, v en renglon superior de la
tabla, el valor de 0.04

Z 0.00 0.01 0.02 0.03 0.04

-1.1 0.1271
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En donde se cruzan el renglon de -1.1 y la columna de 0.04 se muestra el valor del area
bajo la curva a la izquierda de -1.14, la cual, como se puede observar es de 0.1271.
Luego, el valor del area a la izquierda de -1.14 es de 0.1271.

Ejemplo (2): Encontrar el area a la derecha de Z=3.02 dado que la tabla proporciona el
valor del area a la izquierda de Z, y tomando en cuenta que el valor total del area debajo
de la curva es igual a 1, se tiene que:

Area (Z>3.02) = | - area a la izquierda de 3.02

Como podemos observar en la tabla No.1 del apendice, en el cruce del renglon 3.0 y la
columna 0.02 se encuentra el valor 0.99874. Por lo tanto el valor del area a la derecha de
3.02 es:

Area (Z>3.02)=1-0.99874 =0.00126
Ejemplo (3): Encontrar el area entre Z=-327y Z =327
Se busca primero en la tabla el valor del area hasta Z=-3.27:
Area (Z <-3.27)=0.00054
Luego se busca en el renglon correspondiente de la tabla el valor del area hasta Z = 3.27
Area (Z <3.27) = 0.99946
El valor del areaentre Z = -3 27y Z =327 es.
Area = 0.99946 - 0.00054 = 0.99892
Ejemplo (4): Encontrar el area hastaantesde Z=1.5

En el renglon correspondiente de la tabla Z, de la tabla No. 1 del apendice observamos que
el area hasta antes de Z = 1.5 es 0.9332

Ejemplo (5): Encontrar el area después de Z = 1.01

En la tabla No.1 del apendice, se observa que el area hasta antes de Z = 1.01 es igual a
0.8438. Para obtener el area después de Z = 1.01, se resta 0.8438 de la unidad. Asi que:

Area aladerechade Z=1.01=1.000-0.8438=0.1562

3.10. LIMITES DE CONTROL

Los limites de control son calculados en base a los datos recopilados; ellos reflejan la
cantidad de variacion de periodo a periodo que pueden ser esperados si unicamente la
variacion de causas comunes estuvieran presentes. Los limites de control no son los limites
de especificacion u objetivos, pero son reflejo de la variabilidad natural del proceso.
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Los limites de control estan calculados para mostrar la extension en la cual los promedios
y los rangos de los subgrupos estaran variando si unicamente causas comunes de variacion
estuvieran presentes.

Los limites de control estan basados en el tamafo de la muestra del subgrupo y la cantidad
de variabilidad dentro de cada subgrupo reflejada en los rangos. (TREMEC, 1990)

3.11. GRAFICAS DE CONTROL

Las graficas de control muestran la forma en la cual se comporta un proceso en un
determinado intervalo de tiempo. Estas graficas fueron desarrolladas y en ocasiones llevan
su nombre, por el Dr. Shewart.

Las graficas contienen una linea central o media, una linea superior que marca el limite de
control superior (LSC), y una linea inferior que marca el limite de control inferior (LIC).

— S — LSC

En los espacios entre estas lineas se transcriben los resultados de las observaciones hechas
a determinados intervalos de tiempo acerca del comportamiento del proceso con repecto a
una variable especificada.

Las graficas de control proporcionan informacion acerca de:
Del nivel medio en el que opera un determinado proceso.
Del grado de variacion que posee dicho proceso.

Y de su consistencia.

Debido a la informacion que las graficas de control proporcionan, estas se usan entre otras
cosas, para:

1.- Observar como se comporta el proceso productivo, lo cual nos va a permitir juzgar si
dicho proceso es normal o no, y en que grado

2.- Verificar si los datos obtenidos poseen consistencia.

La elaboracion de una grafica de control se inicia con las mediciones. Hay que tener en
cuenta, sin embargo, que las mediciones dependen tanto de los instrumentos, como de las
personas que miden y de las circunstancias del medio ambiznte. Por eso, siempre es muy
conveniente anotar en las graficas de control observaciones :ales como el cambio de turno,
la temperatura, etc..

Las graficas de control mas frecuentemente utilizadas son las siguientes:
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Para las variables:
x - R Promedios y rangos.
X-S  Medias y desviacion estandar.
X -R Medianas y rangos.
X -R Lecturas individuales
Para los atributos:
p Porcentaje de unidades defectuosas
np  Cantidad de unidades defectuosas
c Numero de defectos por unidad
u Proporcion de defectos por unidad
3.11.1. GRAFICAS DE PROMEDIOS Y RANGOS

Antes de elaborar una grafica de promedios y rangos, es necesario establecer con claridad
los siguientes puntos:

El propésito de la grafica.

La variable a considerar.

El criterio a adoptar en la seleccion de los datos.
El tamaiio de la muestra.

La construccion de una gratica de promedios y rangos resulta de la presentacion
simultanea, ésto es, formando una unidad, tanto de la grafica de promedios como la de
rangos.

Consta, pues, de dos secciones: la de la parte superior, que se dedica a los promedios, y la
parte inferior, que se dedica a los rangos.

En el eje vertical, se establece la escala; en la parte superior, para las magnitudes de los
promedios, y en la parte inferior, para la de los rangos. Abajo, a lo largo del eje horizontal,
se enumeran las muestras.

La linea central de los promedios es una linea de trazo continuo; los limites se suelen
expresar con lineas discontinuas.

La grafica de promedios es la representacion de los promedios en el tiempo. En la grafica
se relacionan estos promedios con los intervalos durante los cuales se tomaron las




muestras. En el eje vertical se indican los valores correspondientes a los promedios de las
muestras. En el eje horizontal se sefialan los periodos de tiempo en los que se toman las
muestras.

A semejanza de la de promedios, la grafica de rangos es la representacion grafica de los
rangos relacionados con el tiempo.

El procedimiento para su elaboracion es similar al de la grafica de promedios.
El procedimiento para elaborar la grafica de promedios y rangos es entonces el siguiente:
PASO 1: Calculo de promedios y rangos de cada subgrupo.

PASO 2: La linea central se traza a la altura que corresponde al de promedio de los
promedios.

= ‘il +)_(2+i3+...+§1'1
.- g NG —

PASO 3: Se calculan los limites superior (LSCx) e inferior (LICz) de control para
promedios. El limite superior de control se determina de acuerdo con la formula siguiente:
LIC; = X - A, R

El limite superior de control se determina de acuerdo con la siguiente formula:

LSCe = X+ A, R

Donde A = es una constante que variara dependiendo de la frecuencia/tamano de
muestras de cada subgrupo.

El valor de la constante A, depende del tamaiio de la muestra, y se da en la tabla No.2 del
apendice y R es el promedio de los rangos.

PASO 4: Calculo similar de la linea central y de los limites de control para los rangos. Se
utilizan las siguientes formulas:

i=n
ERI R,+ R; +..+ Rn
i=1
R e = Y
n n
LSCx=D,R
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LICR = D3 R
Donde: R = promedio de los rangos

D, y D3 = Son constantes que se han determinado de acuerdo al tamaiio de cada
subgrupo, y los podemos encontrar en la tabla No. 2 del apendice.

LSCR = Limite superior de confianza de los rangos
LICR = Limite inferior de confianza de los rangos

PASO 5: Graduacion de los ejes verticales de acuerdo con los promedios y los rangos, y
anotacion de los periodos de tiempo en el eje horizontal.

PASO 6: Graficacion de los promedios y de los rangos: se grafican también las lineas
centrales y de control correspondientes.

3.11.2. GRAFICA DE MEDIAS Y DESVIACIONES ESTANDAR

La grafica de medias y desviaciones estandar es el instrumento estadistico que sirve para
estudiar el comportamiento de un proceso de manufactura, considerando como indicador
de la variabilidad la desviacion estandar.

La estructura general, igual que la que representa la grafica de medias y rangos, esta
constituida por dos porciones una, que se destina al registro de los promedios de la
caracteristica de calidad en consideracion y otra para controlar la variabilidad del proceso.

La efectividad de esta grafica esta estrechamente relacionada con el tamafio de los
subgrupos y valores apropiados son los de n > 10. La ventaja de usar esta grafica de
medias y rangos, es que para estos valores de n la desviacion estandar es mas sensible a
cambios pequefios que el rango. Cabe senalar que tanto la grafica de medias y rangos
como la de medias y desviaciones estandar presentan las mismas desventajas. En particular
la desviacion de S es, al igual que la de R, también asimétrica cuando la distribucion de los
valores individuales es normal. aunque hmites de 3 -sigma son comunmente usados.

Es tipico al tratar la gratica de medias y desviaciones estandar distinguir dos casos
generales concernientes a los tamafos de los subgrupos: tamanos iguales o tamanos
diferentes.

A) SUBGRUPOS DE IGUAL TAMANO:

Consideremos primeramente el caso donde los subgrupos son del mismo tamafo (o
aproximadamente iguales). La desviacion estandar de cada subgrupo se calcula mediante
la expresion.

X - (X))



Donde: n = tamaiio del subgrupo

La linea central de la grafica S esta indicada por el promedio de las desviaciones estandar
calculadas.

np+ny+ ... +ng

Y sirve para estimar la desviacion estandar del proceso ¢':

Donde ¢4 es un factor que depende del tamaio del subgrupo, este factor lo podemos
encontrar en la tabla No.2 del apendice. Al sumar y restar tres veces la desviacion estandar
de s de la linea central se obtienen los limites de control para S. La distribucion muestral
de la desviacion estandar para un proceso bajo control y normal tiene un error estandar.

GU=G' ||1 _C42

De aqui el limite superior de control para LSCs es:

LSCs=s+3 o' \Il iy’

Utilizando s/c4 para estimar ¢' resulta que

LSC3=5+33 \|1 vgi | a8 LT+ -l f ca)

Una expresion simple para el limite superior de control Ses
LSC,=B;5s

Donde B,=1+3 \ll -(4:.-'H

De modo similar, el limite inferior de S esta dado por la expresion

LICS = B3 .S.

Donde B3 =1-3 ‘ll - (_‘42 / C4

Tanto B; como B, dependen del valor n, el tamafio del subgrupo, y sus valores se
muestran en la tabla No. 2 del apendice.

La linea central de la grafica X es el promedio de los promedios de los subgrupos
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Los limites de control se obtienen sumando y restando a la linea central tres veces la
desviacion estandar de los promedios:

LSCx=§(t%c‘f.,|_t1—

El estimado de la desviacion estandar del proceso es
3

' = e
C4

De modo que los limites de control se convierten en

=

X3 ( s/ C4 ) / J_TT

Sea la constante Az + 3 / ( ¢4 ﬁ ): los limites de control para x estan dados por
LSCx =X + A3 §

LICX - ; - A_‘; 3

Los valores de Az, que dependen del valor de n, se dan en la tabla No.2 del apendice

B) SUBGRUPOS DE TAMANOS DIFERENTES:

Si las muestras son de tamano diterentes los calculos de la desviacion estandar promedio y

del promedio de los promedios se realizaran con ponderacion:
nm S] +n, S:* o : f‘-S]\‘—

-0y

Las expresiones para los limites de control de las desviaciones estandar y de los
promedios se mantienen iguales, y los valores de los factores A;, B; y By se consultan
tomando como n el valor redondeado del tamafio promedio de los subgrupos.

Como el calculo tanto de la media como de la desviacion estandar con ponderacion es
laborioso, podemos hacer una estimacion de estos numeros basandonos en la siguiente
regla: Si el subgrupo mas grande no supera al mas pequefio en mas de dos veces su
tamafio, el calculo ccn media y desviacion estandar no ponderadas se considera
suficientemente correcto. (11TESM, 1990)
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3.11.3. GRAFICA DE MEDIANAS Y RANGOS

Esta grafica es la herramienta estadistica que permite evaluar el comportamiento del
proceso a partir de la mediana y el rango, la parte superior registra el valor medio de la
caracteristica de calidad en estudio, y la parte inferior indica la variabilidad de la misma.
La mediana proporciona la medida de tendencia central y el rango mide la variabilidad del
proceso.

Para la elaboracion de la grafica de medias y rangos es conveniente trabajar con subgrupos
de igual tamafio. Se sugiere que éstos sean de 5, 7 0 9 observaciones cada uno, para
reforzar la idea clave de simplicidad de esta grafica. El usar tamanos pares o muy grandes
ocasionaria calculos aritméticos engorrosos, los cuales se pretende evitar.

La distribucion muestral de las medianas de una serie de subgrupos tiene un valor medio
igual al promedio de las medianas, y un error estandar que puede ser estimado usando un
factor, A6 (ver tabla No. 2), que se basa en el tamafio del subgrupo, asumiendo que la
caracteristica critica sea estable y se distribuya normal:

o Me = (AJ3) R

Donde el valor medio de los rangos proporciona la ecuacion de la linea central de rangos:

Como se vi0 antes, los limites de control para los rangos estan dados por
LSCg =D, R
LICk = D;R

Los valores de los factores D3 y D4 dependen de n, el tamario del subgrupo, y se dan en la
tabla No. 2 del apendice de tablas.

La linea central de la grafica de medianas corresponde a la media aritmética de las
medianas:

n

z X

1=

>l

n

Utilizando la relacion del error estandar mostrada arriba podemos formar los limites de
control para medianas:
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Al elaborar la grafica de medianas (con n impar), se recomienda graficar para cada
subgrupo todos los valores de la variable, que incluyen, naturalmente, la mediana. De esta
manera, el usuario tiene a su disposicion ventajas tales como percibir la amplitud de la
variable de calidad en estudio y ver el comportamiento dinamico del proceso: se puede,
ademas, comparar el rendimiento de procesos similares o de un solo proceso por etapas.

3.11.4. GRAFICA DE CONTROL DE LECTURAS INDIVIDUALES

En los casos referidos la grafica de control de lecturas o mediciones individuales es el
instrumento estadistico adecuado para controlar un proceso.

La distribucion muestral de las mediciones individuales para un proceso con distribucion
normal y en estado de control estadistico, tenemos :

X1 + Xz"‘ +X“

(esto es la media aritmética de los datos, que determina la linea central de la grafica de las
lecturas) y desviacion estandar dada por

R= R, +R,+.. +R,,

R e,

La distribucion muestral del rango, para una variable normal, y subgrupos de tamano
sugerido entre 2 y 9, tiene un valor medio expresado por

ur =R =d,c’

y desviacion estandar (o error estandar del rango)
Op= d3 c'

donde o es la desviacion estandar del proceso.

Los valores de las constantes d, y d; se dan en la tabla No. 2 del Apendice de tablas, y
dependen del tamaiio de los subgrupos (aunque se ha mencionado que el rango usado es el
rango movil, en algunos casos se definen subgrupos de tamafio diferente a n = 2).
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El usuario de la grafica de lecturas individuales debe tener cuidado al interpretar las
tendencias, pues los rangos no son independientes, sino estan correlacionados.

Los limites de control, para un nivel de confianza de 99.73%, corresponden a una
variacion de *3-sigma del estadistico en cuestion. Para la variable misma, las lecturas
individuales, se tienen los limites de control de X:

LSCx=X+306=X+3 (R/d;)=X+E;R
LICx=X-30=X-3(R/d;)=X-E,R
Los limites de control para la parte de rangos son los siguientes:
LSCr=R+30y,=d,06+3d36=RD;,
LICk=R-30r=d;06-3d;06=RD;,
Donde Dy = 1 + 3(ds/d;) y D3 = 1 - 3(ds/d,). Los valores de las constantes D3 y Dy
aparecen en la tabla No. 2 del Apéndice (debe recordarse que la variabilidad del proceso

debe estar dentro de control antes de construir la parte correspondiente a las lecturas).

E, = Es la cantidad de desviaciones estandar deseadas divididas entre el factor d el cual
es un valor dado de acuerdo al tamaiio de la muestra. Por lo tanto si deseamos + 3G de
confiabilidad :

5
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4.0. ASEGURAMIENTO DE METODOS ANALITICOS

ASEGURAMIENTO DE METODOS ANALITICOS: Es el proceso por el cual se
demuestra de manera prospectiva o retrospectiva que la capacidad de un método satisface
los requisitos para las aplicaciones analiticas deseadas. Cuando se aplica a métodos nuevos
se denomina validacion de metodos analiticos.

VALIDACION PROSPECTIVA: Evidencia documentada de que un método analitico
cumple su proposito basado en un protocolo preplaneado.

VALIDACION RETROSPECTIVA: Evidencia documentada de que un método analitico
cumple su proposito, basado en la revision y analisis de informacion historica.

4.1. OBJETIVO DEL ASEGURAMIENTO DE METODOS ANALITICOS

El objetivo del presente procedimiento es describir la forma operativa de validar un
método analitico.

4.2. REQUISITOS MINIMOS PARA EL ASEGURAMIENTO DE METODOS
ANALITICOS

Debido al gran incremento de nuevos productos y la gran competitividad comercial, se
requiere que el producto que salga a la venta sea de la mas alta calidad, es por ello que el
laboratorio de Control de Calidad debe garantizar la buena calidad del producto y para
ello requiere de un laboratorio en Optimas conciciones de funcionamiento (equipos
calibrados y todas sus técnicas analiticas validadas).

Una parte integral del desarrollo de un método analitico es la validacion del mismo, es
decir, el método debe probarse para determinar su efectividad. La validacion generalmente
incluye una evaluacion de la precision, linealidad y exactitud, y proporciona una medida
del comportamiento del metodo

La validacion del método puede definirse como el proceso por el cual queda establecido,
por estudios de laboratorio, que la capacidad del método satisface los requisitos para las
aplicaciones analiticas deseadas.

La capacidad se expresa en este caso en términos de parametros analiticos.

El proceso de validacion de un método en particular esta basada en principios cientificos
adecuados y ha sido optimizado para propositos practicos de medicion, (Midgley D,
1977)

4.3. TECNICAS ANALITICAS

En general, los analisis practicados en los laboratorios industriales pueden dividirse en:

1 .- Analisis de materias primas

2.- Analisis de productos intermedios

51



3.- Analisis de productos terminados.

En los tres casos las técnicas utilizadas en los analisis podran ser de tipo fisico, quimico,
fisico-quimico, microbiologico y bioldgico. Todo analisis que se practique debera estar
convenientemente identificado y registrado en forma permanente, indicando con toda
claridad el origen del método utilizado, a fin de que si se desea, se pueda examinar con
facilidad la fuente original consultada.

4.4. METODOS ANALITICOS

En general los métodos analiticos que se llevan a cabo pueden comprender identificacion,
determinacion de impurezas y valoracion cuantitativa. Las caracteristicas fundamentales
que deben poseer los métodos analiticos son especificidad, sensibilidad, exactitud y
precision. Estas caracteristicas deberan comprobarse empleando las técnicas estadisticas
adecuadas. Los métodos analiticos pueden dividirse por su origen en cinco grupos:

1.- Métodos analiticos Farmacopéicos: Son aquellos que aparecen en la Farmacopea de
los Estados Unidos Mexicanos. Si por alguna razon éstos no pudieran aplicarse, se
utilizaran los métodos consignados en las Farmacopeas de otros paises. Cuando estos
métodos se utilizan para el analisis de materias primas, no es indispensable comprobarlos
estadisticamente. Sin embargo, cuando se trata de formas farmacéuticas se debe tener
presente que debido a la gran variedad de formulaciones existentes, los resultados pueden
no ser satisfactorios y entonces es deseable comprobar la validez de método en el caso
particular que se esta analizando.

2.- Métodos analiticos Oficiales: Se consideran métodos oficiales aquellos que aparecen
consignados en textos como A.O.A C (Association of Official Analytical Chemits), ASTM
( American Society for testing and materials), Codex, etc.. Como estos métodos generales
son sometidos a estudios estadisticos antes de ser incluidos en estos textos, no es
indispensable comprobarlos antes de su empleo para el analisis de materias primas. Para
productos terminados valen las mismas consideraciones que para los métodos

farmacopéicos.

3.- Métodos analiticos no Oficiales: Estos métodos son aquellos que aparecen en la
literatura técnica, algunas veces como métodos tentativos 0 propuestos para su inclusion
en farmacopeas y demas textos oficiales. Tanto para su empleo en el anélisis de materias
primas como en el de productos terminados, estos métodos deberan ser comprobados
previamente a su utilizacion verificando su especificidad, sensibilidad, exactitud y
precision, aplicando en cada caso los métodos estadisticos necesarios

4.- Métodos analiticos desarrollados internamente en el laboratorio para Materias primas
Intermedios y Productos terminados: Cuando no existan meétodos analiticos
correspondientes a los métodos oficiales y no oficiales o bien cuando por alguna razon



particular éstos no puedan utilizarse. Estos métodos deben ser comprobados internamente
por el laboratorio. '

5.- Métodos analiticos Desarrollados por el solicitante del analisis: En algunos casos, el
solicitante del analisis proporcionara su propio método analitico (como en el caso de un
método particular enviado con la solicitud del registro del medicamento ante la SS). En
estos casos el método se considerara como ya comprobado, el laboratorio lo aplicara al
analisis de la muestra y se limitara a reportar los resultados obtenidos con dicho método.
(Rampazo P., 1990)

4.5. SISTEMAS DE MEDICION EN EL ANALISIS QUIMICO CUANTITATIVO

El analisis quimico puede ser definido como la aplicacion de los procedimientos de la
quimica analitica cuantitativa para:

a) El analisis y determinacion de la pureza y calidad de los principios activos,
especialmente los que se sefalan en las farmacopeas oficiales.

b) El analisis de los constituyentes quimicos encontrados en el cuerpo humano cuyas
concentraciones son alteradas durante las enfermedades, sirve como una ayuda de
diagnostico en la medicina.

c) El analisis de agentes medicinales y sus metabolitos encontrados en sistemas biologicos.

Los métodos de analisis en la quimica cuantitativa pueden ser subdivididos de acuerdo al
siguiente procedimiento cada uno de los cuales requieren una técnica especial:
1.- TECNICAS ESPECTROSCOPICAS:

Espectrofotometria de visible y ultravioleta

Espectrofotometria de fluorescencia y fosforescencia

Espectrometria atomica (emision y absorcion)

Espectrofotometria de infrarrojo

Espectroscopia raman

Espectroscopia de rayos X

Técnicas radioquimicas, incluyendo el analisis por activacion

Espectroscopia de resonancia magnetica nuclear

Espectroscopia de resonancia de espin electronico

2.- TECNICAS ELECTROQUIMICAS
Potenciometria
Voltamperometria

Técnicas voltamperometricas



Técnicas de redisolucion
Técnicas amperometricas
Coulombimetria
Electrogravimetria

Técnicas de conductancia

3.- TECNICAS CROMATOGRAFICAS
Cromatografia de gases

Técnicas de cromatografia liquida de alta resolucion

4 .- TECNICAS DIVERSAS

Analisis térmico

Eseéctrometria de masas

Técnicas cinéticas

5.- TECNICAS CONJUNTADAS O ACOPLADAS

CG-EM (cromatografia de gases-espectrometria de masas)

PAI-EM (plasma con acoplamiento inductivo-espectrometria de masas)

CG-IR (cromatografia de gases-espectrometria de infrarrojo)
EM-EM (espectrometria de masas-espectrometria de masas)
(Willard H.H:, 1988)

4.6. ERROR DE UN METODO ANALITICO

El error de un método analitico debe evaluarse para determinar la exactitud y establecer la
precision del método analitico.

Error de un método analitico = Error Sistematico + Error Aleatorio.

ERROR SISTEMATICO. Los errores que pueden ser atribuidos, por lo menos en teoria
a causas definidas se llaman errores determinados o sistematicos. Un error sistematico por
lo general es unidireccional con respecto al valor verdadero, en contraste con los errores
indeterminados. Estos errores a menudo son reproducibles y en muchos casos se pueden
prdecir por una persona que entienda por completo todos los aspectos de la medicion.
Ejemplos del origen de errores sistematicos son: una pesa corroida, una bureta mal
calibrada, una impureza en el reactivo, la solubilidad apreciable de un precipitado.

ERROR ALEATORIO: La fuente del error aleatorio esta en la anturaleza intrinsecamente
incierta de las técnicas de medicion, este tipo de error se presenta en cada analisis. Los
ruido térmico de golpeteo y fluctuacion, son fuente de error aleatorio. La magnitud del
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error citado es pequeiia, generalmente, y por lo tanto puede minimizarse por métodos de
filtrado ( Ya sea por equipo o por programas).

El error sistematico se divide en:

1.- Constante o absoluto: Algunas veces, la magnitud de un error determinado es casi
constante en una serie de analisis, sin considerar el tamafio de la muestra. Por ejemplo, el
volumen consumido en una prueba en blanco que no se corrige durante una serie de
titulaciones. Algunos autores han utilizado el término aditivo para este tipo de error. La
significancia de un error constante en general en general disminuye conforme aumenta el
tamaiio de la muestra, ya que por lo comin no estamos tan interesados en el valor
absoluto de un error como lo estamos en su valor relativo a la magnitud de la cantidad
medida.

2.- Proporcional o relativo: El valor absoluto de este tipo de errores varia con el tamafio
de la muestra en tal forma que el error relativo permanece constante. Una substancia que
interfiere en un método analitico puede conducir a este error si se encuentra presente en la
muestra. Por ejemplo, en la determinacion yodométrica de un oxidante como el clorato,
otro agente oxidante como el yodato o el bromato podria ocasionar resultados altos si su
presencia no se sospechara y no se corrigiera. El tomar una muestra mas grande
incrementaria el error absoluto, pero el error relativo permaneceria constante siempre y
cuando la muestra fuera homogénea. Se pueden encontrar errores que varian con el
tamafio de la muestra, pero no de una manera exactamente lineal.

Las fuentes de error sistematico pueden ser:

1.- Errores instrumentales

2.- Errores de método

3.- Errores operativos.

4.- Errores personales

PROCEDIMIENTOS PARA EVALUAR EL ERROR SISTEMATICO:

1.- RECOBRO EXPERIMENTAL A UN PORCENTAIJE FIJO (Para evaluar el error
constante).

2.- LINEALIDAD (Para evaluar el error proporcional) : La linealidad del método de
medicion permite detectar el error proporcional de un método analitico. Los tipos de error
proporcional son :

1.- Consistente: cuando y=mx  m#]

2.- Constante : cuando y=x+b

3.- Curvilinea : cuandoy # mx + b

35




4 .- Sin error proporcional : cuando y = x

CANTIDAD RECUPERADA

% RECOBRO EXPERIMENTAL = * 100
CANTIDAD ADICIONADA

(Alcantara A., 1993)
4.7. EXACTITUD Y REPETIBILIDAD DE METODO

4.7.1. DEFINICION DE EXACTITUD

La exactitud de un método analitico es la concordancia entre un valor obtenido
experimentalmente y el valor de referencia. Se expresa como el porciento de recobro
obtenido del analisis de muestras a las que se les ha adicionado cantidades conocidas de la
substancia (Taylor J K., 1983)

4.7.2. DETERMINACION DE EXACTITUD:

Se debe cuando menos analizar 6 muestras cargadas con el 100% del principio activo, de
manera independiente, por un mismo analista y en las mismas condiciones de analisis.

Un analista debe preparar de manera independiente, por lo menos 6 muestras adicionadas
al 100% de la cantidad del principio activo indicada en la formula unitaria y recuperar la
substancia de interés mediante el método de medicion, bajo las mismas condiciones de
analisis (Dols T.J. and Armbrecht B., 1964)

4.7.3. CRITERIO DE EXACTITUD:

El intervalo de confianza (IC) para la media, debe incluir el 100%.

IC=y%t(n-1,0975)

El coeficiente de variacion (CV) del método debe cumplir con el proposito para el cual va
a ser empleado.

S
CV=eee x 100

X

NOTA: Si en el momento de hacer la linealidad del método (ver punto 4.8.) se trabajan
diferentes concentraciones cuando menos por quintuplicado, la exactitud del método se
puede determinar de los valores de linealidad, estos valores los podemos obtener del
protocolo de calculo para evaluar la linealidad del punto 4.8.7. en el inciso No. 7
podemos saber si hay una relacion significativa entre la cantidad adicionada y la propiedad



medida. O si existe una falta de ajuste a la relacion lineal simple entre cantidad adicionada
y propiedad medida. (Mc Arthur D.S., 1964)

4.7.4. DEFINICION REPETIBILIDAD DE METODO:

Repetibilidad: se refiere a la precision de un método analitico expresado como la
concordancia entre determinaciones independientes realizadas por un solo analista, usando
los mismos aparatos y equipos.

Reproducibilidad: Es la precision de un método analitico expresado como la concordancia
entre determinaciones independientes realizadas por diferentes analistas, en diferentes dias,
en el mismo y/o diferentes equipos.

Repreducibilidad + Repetibilidad = Precision

El término precision se refiere a la concordancia que tienen entre si un grupo de
resultados experimentales, no tienen relacion con el valor real. Los valores precisos
pueden ser inexactos, ya que un error que causa desviacion del valor real puede afectar
todas las mediciones en igual forma y por consiguiente no perjudicar su precision. Un
error determinado que lleva a la inexactitud puede no afectar la precision, dependiendo de
que tan constante permanezca a lo largo de una serie de mediciones. La precision se
expresa por lo general en términos de la desviacion estandar, la desviacion media o el
rango. (Wilson T.M.)

4.7.5. DETERMINACION REPETIBILIDAD DE METODO:

El 95% de la informacion analitica se localiza en el intervalo Donde:
p = Media
o = Desviacion estandar poblacional
s = Desviacion estandar.
po+196 g

El valor de 1.96 se obtiene de la tabla de t de Student, de la siguiente forma:

Se requiere que el 95% de los datos se encuentre en el intervalo, por lo tanto nos queda un
5% fuera del intervalo (100-95=5). Como es una distribucion binomial con 2 colas, este
5% se divide entre 2 y obtenemos 0.05/2=0.025 y 1-0.025=0.0975. Buscamos estos
valores en la tabla de t de Student y obtenemos una Z=1.96

El estimador de g es S, por lo que el intervalo se convienrteen: p #1968
Repetibilidad (R)=*+1.96 S

La amplitud maxima (A) permitida de las determinaciones analiticases: A=2*196S

Y en términos relativos es: A=2% 196 CV

Intervalo de confianza (IC) para el coeficiente de variacion poblacional (CV) Donde:




PR = Porcentaje de recuperacion

t =t de Student

CV = Coeficiente de variacion

n = Numero de recobros.

PR(cv-tggs ¢ v <CV< cv+tggrs ¢ v) =095
2\n" 2\n’

4.7.6. CRITERIO DE REPETIBILIDAD DE METODO

El coeficiente de variacion (CV) dependera del tipo de método :
METODO CvV

Cromatograficos <2%

Quimicos y espectrofotometricos <3 %

Microbiologicos <5%
S
CV=---x100
X

(Mitchell J.A_, 1947)

4.7.7. IMPORTANCIA:

La exactitud es importante de acuerdo al uso o aplicacion que esta tenga como fin. Porque
debera cumplir con ciertos parametros de referencia los cuales sirven de apoyo para
asegurarnos que el porciento de recobro de algun producto esta cumpliendo con la

especificacion establecida.

4.7.8. APLICACIONES:

Se usa de manera ilimitada con fines practicos en métodos de prueba y de verificacion. En
la calibracion estandar de equipos y de instrumentos, en la determinacion de un recobro
experimental en el cual usamos un estandar de referencia que se compara con el

experimental

4.7.9. PROTOCOLO DE CALCULO PARA EVALUAR EXACTITUD AL 100%

1) Tabular los resultados de porciento recuperado (Y).
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ABSORCION DEL PROBLEMA

% DE RECUPERADO = -- * 100
ABSORCION DEL PATRON

ABSORCION DEL PROBLEMA
CANTIDAD RECUPERADA = * CANTIDAD ADICIONADA
ABSORCION DEL PATRON

% Recuperado (Y)

2) Calcular la suma del porciento recuperado (X y), la suma de cuadrados del porciento
recuperado (£ y°) y determinar suma de cuadrados del numero de recobros (n).

ey=

Ly =

n:

3) Calcular la media aritmetica (X) y la desviacion estandar (s) del porciento recuperado,
con la siguiente ecuacion:

Donde:
2 y = Suma del porciento recuperado

z yz = Suma de cuadrados del porciento recuperado

n= Numero de recobros
Ly

x | — TP
n
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4) Determinar en la tabla de distribucion de “t” de Student (ver tabla No. 1 del apendice)
el valor de t (.1 0975):

INTERVALO DE CONFIANZA PARA PORCIENTO DE RECOBRO

5) Calcular el intervalo de confianza para el porciento recuperado (IC (M)) con la
siguiente ecuacion:

ICM)=yxt(n,0975) --------
PROCEDIMIENTO PARA EVALUAR LA REPETIBILIDAD DEL METODO DE
MEDICION
6) Calcular la repetibilidad del método de medicion (R)con la siguiente ecuacion:
Donde:
R = Repetibilidad
S = Desviacion estandar.
Repetibilidad (R) =+ 1.96 * s
4.7.10. CASO ESPECIFICO

(Tomado de bibliografia sin indicar el tipo de determinacion)

EXACTITUD DEL METODO AL 100%

CANTIDAD

ADICIONADA ABSORCION
80 0.525
80 0.526
80 0.523
80 0.529
80 0.520
80 0.520
80 0.521
80 0.525
80 0.524
80 0.525
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CANTIDAD DEL PATRON st et i A T
ESTANDAR REFERENCIA

ABSORCION DEL PATRON ...........ccccrvrirernr..0.526

ABSORCION DE LA MUESTRA
% DE RECUPERADO (Y) = * 100

ABSORCION DEL PATRON

ABSORCION DE LA MUESTRA
CANTIDAD RECUPERADA (Y) = * CANTIDAD ADICIONADA
ABSORCION DEL PATRON

PROCEDIMIENTO DE CALCULO PARA EVALUAR EXACTITUD AL 100 %

1) Tabular los resultados de porciento recuperado (Y).

Cantidad Recuperada (Y) Porciento Recuperado (% Y)
79.8479 99 81
80.0000 100.00
79.5437 99 43
80.4562 100.57
79.0874 98 86
80.000 100.00
79.2395 99 05
79.8479 99 81
79.6958 99 62
79.8479 99 81

2) Calcular la suma del porcient> recuperado (L y), la suma de cuadrados del porciento
recuperado (Eyz) y determinar suma de cuadrados del numero de recobros (n).

T y=996.9582
T y* =99394.7483

n=10
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3) Calcular la media aritmeética (%) y la desviacion estandar (s) del porciento recuperado
(PR), con la siguiente ecuacion.

Ly 996 9582
R & s = 996958
n 10
n*Iy -(Sy) 10 (99394.7483) - (996.9582)"
g = —— s e
vn(n-1) 10(10-1)
s = 0.4925

4) Determinar en la tabla de distribucion de “ t “ de Student (ver tabla No. 1, apendice) el
valor de t (n-1. 0.975):

t (o1, 0.975) = 2.2622
INTERVALO DE CONFIANZA PARA PORCIENTO DE RECOBRO

5) Calcular el intervalo de confianza para el porciento recuperado (IC (M)) con la
siguiente ecuacion:

IC DS R ey g ~sesesss = 996958 + 22622 (0.4925)/ [10

IC (M) = 99.3435 y 100.0481

PROCEDIMIENTO PARA EVALUAR LA REPETIBILIDAD DEL METODO DE
MEDICION

6) Calcular la repetibilidad del metodo de medicion (R) con la siguiente ecuacion:
Repetibilidad (R) == 1.96 * s =1.96 * 0.4925 = 0.9653

% de Repetibilidad (R) = 0 9653 * 100 =96.53 %

CV = Coeficiente de Variacion

(Y

s/Y * 100 = (0.4925 / 99.6958) * 100
CcV

0.4940




4.7.11. CONCLUSION DEL CASO ESPECIFICO

* Dado que el intervalo de confianza IC (M) de la pendiente incluve al 100%.
S

ICM)=y+t(n-1. 0975) ---nnnnm- = 99 6958 +2.2622 (0.4925) / 10

N
( 100.0481 > 100 > 99 3435 )

Se concluye que el metodo es exacto, ya que el intervalo de confianza de la pendiente
IC(M) incluye al 100

* El % de repetibilidad (R) = £ 1.96 * s * 100
R=1196%* 04925
R=196.53%

Este valor de repetibilidad (R) nos quiere decir que el 96.53% de nuestros datos son
precisos. Por lo tanto concluimos que el método es preciso, tomando en cuenta que
requerimos una confianza del 95% para decir que nuestro método es confiable.

96.53 > 95.00

* El coeficiente de variacion (CV) establecido en el criterio para la determinacion de la
precision del método es obtener un CV < 1.5%

CV =0.4940
04940< 15

Por lo tanto se concluye que el método de medicion es preciso. (Alcantara P.A., 1993)

4.8. LINEALIDAD DEL SISTEMA DE MEDICION
4.8.1. DEFINICION

Es la relacion que se establece mediante un modelo lineal entre una propiedad fisica,
quimica y/o biologica con la cantidad de estandar de referencia.

4.8.2. DETERMINACION

Un analista debe preparar por lo menos 3 diluciones como mimimo por duplicado, de
manera independiente, a partir de una solucion patron, midiendo su propiedad bajo las
mismas condiciones de medicion. La linealidad debe incluir por lo menos el intervalo de la
especificacion del metodo analitico.
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4.8.3. CRITERIOS:

A) La relacion entre la concentracion y la propiedad medida, debe ser altamente
significativa.

B) El coeficiente de determinacion de la relacion lineal (R) simple debe ser mayor a 0.98
y/o la falta de ajuste a la relacion lineal simple, no debe ser estadisticamente sigmificativa.

*>0.98
Donde:
b = Ordenada al origen
r = Correlacion lineal

C) La ordenada al origen de la relacion lineal simple, (r) concentracion, propiedad medida,
debe ser estadisticamente igual a cero. b =0

4.8.4. LINEALIDAD DEL SISTEMA:

Se determina construyendo, una curva de calibracion de una misma solucion patron
utilizando cuando menos 5 diluciones y haciendo analisis por duplicado para cada dilucion.

El intervalo entre las concentraciones a analizar dependera del proposito del método; para
propositos de control de calidad y de seguimiento de la estabilidad de un estandar, debera
ser incluido el 100% de la formula unitaria. (Mandel J. and Linnio F.J., 1957)

4.8.5. IMPORTANCIA

La linealidad del sistema de medicion es importante porque gracias a ella nos damos
cuenta del grado de pureza de los productos. también podemos conocer que potencia tiene
algunos farmacos, ya que si no se usan adecuadamente algunos pueden ser toxicos o
dafiinos a la salud o por el contrario algunos pueden venir bajos en su potencia del
principio activo y no se obtendrian resultados favorables. También se usa para conocer la
respuesta del instrumento de medicion.

4.8.6. APLICACIONES

Se usa en el analisis y determinacion de la pureza y calidad de los estandares de referencia
usados en los laboratorios, sirve también como una ayuda de diagnostico en la medicina.
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4.8.7. PROTOCOLO DE CALCULO PARA EVALUAR LA LINEALIDAD DEL
SISTEMA DE MEDICION

1.- Tabular los resultados con base al siguiente formato:
CANTIDAD ADICIONADA PROPIEDAD MEDIDA TOTAL
f © } ( y ) (Yi)

2.- Calcular la suma de la cantidad adicionada (£ x), la suma de cuadrados de la cantidad
adicionada ( x"‘), la suma de la propiedad medida (Z y), la suma de cuadrados de la
propiedad medida ( £ y°), la suma del producto de la cantidad adicionada por la propiedad

medida ( £ xy), la suma de cuadrados de los totales ( TYiY) y determinar el nimero de
replicaciones por concentracion

(r)y el nimero de pares ordenados (n=rt).

L x= Zy=
I x= T =
Z xy= EYit=
t= -
n=rt= x=

3.- Calcular el valor de la pendiente (m) v el valor de la ordenada al origen (b), con las
siguientes ecuaciones




CONSTRUCCION DE LA TABLA DEL ANALISIS DE LA VARIANZA.

4.- Calcular la suma de cuadrados de regresion (SCr) y la suma de cuadrados del error de
regresion (SCer) con las siguientes ecuaciones:

SCr=m*X xy+b(Sy) -( (£y)’)/n)
SCer=Zy2-m(Exy} -b(Zy)

5.- Calcular la suma de cuadrados del error puro (SCep) y la suma de cuadrados de la falta
de ajuste (SCfa) con las siguientes ecuaciones:

Donde:

SCer = suma de cuadrados de error de regresion.
r = Numero de replicaciones.
SCep=Zy2-((ZYi)/r)

SCfa = SCer - SCep

6.- Construir la tabla del analisis de la varianza con base a la siguienie tabla:

TABLA DEL ANALISIS DE LA VARIANZA

FUENTE DE GRADOS DE SINIADE MEDIA DE FCAL
VARIACION LIBI RTAD CUADRADOS CUADRADOS

REGRESION 1 SCr SCr fr = 8Cr MCer
ERROR DE

REGRESION n-2 SCa SCer/gler

FALTA DE

AJUSTE (n-2p1r-1) Sl Scfa glfa fla=MCfa MCep
ERROR

PURO tr-1) SCep Scep/glep

*F CAL. = fcalculada en la 1abla
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7- Determinar en la tabla de distribucion de Fisher “F” (ver tabla No. 3 del apendice) los
valores para:

F(glnglcr;ﬂﬂl yy F (gl fa. gl ep. 0,03

F (1,n-2,0.01) 2

E (@R (r-1) 1 (r-1), 0.05 ) =

8.- Establecer la decision con base a la siguiente regla:

Sifr 2 F g g e 001p Existe una relacion altamente significativa entre la cantidad
adicionada y la propiedad medida.

Sifr <F (g« ger 001y 0 No existe una relacion altamente significativa entre la cantidad
adicionada y la propiedad medida.

Siffa>F (g 1 g er 00s) Existe falta de ajuste a la relacion lineal simple cantidad adicionada
propiedad medida.

Si ffa < F (g g er 005 No existe falta de ajuste a la relacion lineal simple cantidad
adicionada propiedad medida

Donde :
fr = f calculada de la regresion
ffa = f calculada de la falta de ajuste

9.- Calcular el coeficiente de determinacion (r°) através de la siguiente ecuacion:

(n(Z xy)-(E x)(Ey))°*
(BED(ZO (aEY) -(Zy))

CONSTRUIR DEL INTERVALO DE CONFIANZA PARA LA ORDENADA AL
ORIGEN

10.- Calcular desviacion estandar de la regresion (S y.x) con la siguiente ecuacion:
Donde:
SCer = Suma de cuadrados de error de regresion.

gler = Grados de libertad de error de regresion.
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Syx= J(SCen‘ gler)

11.- Calcular la desviacion estandar de la ordenada al origen (Sb):

Sb = Sy.x R S ——
n (ExH)-(Ex)/n
12.- Determinar en la tabla de distribucion “t” de Student, el valor para t (,.2.0.0975)

tn2,0975) =

13.- Calcular el intervalo de confianza para la ordenada al origen (IC(B)), por medio de la
siguiente ecuacion:

IC(B) = b * ty2.0975 * (Sb)

IC(B) =

4.8.8. CASO ESPECIFICO

(Tomado de bibliografia sin indicar el tipo de determinacion)

LINEALIDAD DEL SISTEMA DE MEDICION

CONCENTRACION % ABSORBANCIA
(mg/100 ml)

0.963 60 0315 0314 0314
1.284 80 0417 0417 0418
1.605 100 0.522 0.521 0.321

1.926 120 0.629 0.629 0.629




PROCEDIMIENTO DE CALCULO PARA EVALUAR LA LINEALIDAD DEL
SISTEMA DE MEDICION.

1.- Tabular los resultados con base al siguiente formato:

CANTIDAD ADICIONADA PROPIEDAD MEDIDA TOTAL
(x) v ) (Y1)
0.963 0315

0.963 0314

0.963 0314 0.943
1.284 0417

1.284 0417

1.284 0418 1.252
1.605 0.522

1.605 0.521

1.605 0.521 1.564
1.926 0.629

1.926 0.629

1.926 0.629 1.887

2.- Calcular la suma de la cantidad adicionada (Xx), la suma de cuadrados de la cantidad
adicionada (T x7), la suma de la propiedad medida (£ y), la suma de cuadrados de la
propiedad medida (£ y:)_ la suma del producto de la cantidad adicionada por la propiedad
medida (X yx), la suma de cuadrados de los totales ( £ Yi®) v determinar el nimero de
replicaciones por concentracion (R) y el numero de pares ordenados (n =rt).

T x = 17.334 Ty = 5646
T x'= 26.5846 T y=282121
T xy=86602 S Yi= 84636
t= 4 =3
p=rt= 12 = 1.4444

3.- Calcular el valor de la pendiente (m) y el valor a la ordenada al origen (b), con las
siguientes ecuaciones’




TIL TR coicstsimias i it e i s

n*E x -2 %)

12 * 8.6602 -17 334 * 5.646
1 LR S T ---

12 *26.5846 - ( 17.334 )"
m = 0.3264

Zy-m*ZXx
R T

n

5.646 - 03264 * 17.334

b s
| ¥4

b = -0.0011

CONSTRUCCION DE LA TABLA DEL ANALISIS DE LA VARIANZA

4 - Calcular la suma de cuadrados de regresion (SCr) y la suma de cuadrados del error de
regresion (SCer) con las siguientes ecuaciones:

SCr=m*Zxy+b(Zy) - ( (E_\-‘)3 /n)

SCr = 0.3264 * 86602 -00011 (5.646) - ( (5.646)*/12)

SCr = 0.1640
SCer= % yz-m(Exy} -b (Xy)

SCer

2.82121 - (03204) (8.6602) - (-0.0011) (5.646)
SCer

0.000811

5.- Calcular la suma de cuadrados del error puro (SCep) y la suma de cuadrados de la falta
de ajuste (SCfa) con las siguientes ecuaciones:
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Donde:
r = numero de replicaciones
SCep =Z y?-((ZYi%) /r)

SCep =(2.82121) - ((8.4636)°/3)

SCep = 0.000010

SCfa = SCer - SCep

Scfa

I

0.000811 - 0.000010

Scfa = 0.000811

6.- Construir la tabla del analisis de la varianza con base a la siguiente tabla:

TABLA DEL ANALISIS DE LA VARIANZA

FUENTE DE GRADOS DE SUMA DE MEDIA DE f
VARTACION LIBERTAD CUADRADOS CUADRADOS

REGRESION 1 0.1640 0.1640 2050.00
ERROR DE

REGRESION 10 0.00081 0.00008

FALTA DE

AJUSTE 2 0.00081 0.00040 40 00
ERROR

PURO

7.- Determinar en la tabla de distribucion de Fisher “F” los valores para.

¥ (g]r_gJa'.G.O]) y F (gl fa. gl ep: v 05

F (1,n2.001y = 10.04
Fi(ﬂ*IH(r-l;-_u_:JS, = 4 46

8.- Establecer la decision con base a la siguiente regla:




fr = 2050.00
ffa = 40.00

Siff 2 F @ ge 0o Existe una relacion altamente significativa entre la cantidad
adicionada y la propiedad medida.

Si fr <F gy g e 0o NO existe una relacion altamente significativa entre la cantidad
adicionada y la propiedad medida.

Siffa>F g gero0s) Existe falta de ajuste a la relacion lineal simple cantidad adicionada
propiedad medida.

Siffa <F g g e 005 No existe falta de ajuste a la relacion lineal simple cantidad
adicionada propiedad medida.

9.- Calcular el coeficiente de determinacion ( r’) através de la siguiente ecuacion:

(n(Zxy)-Cx) Cy))°?

(n(EXH) - (' (nE V) -(Zy)?)

( 12 (8.6602) - (17.334) ( 5-646 )

(12(26.5846) - (17.334)* (12(2.82121) - (5.646))

r2 = 0.9998
r2=0.9999>0.98 porlotanto y=mx+b yb#0

CONSTRUIR DEL INTERVALO DE CONFIANZA PARA LA ORDENADA DEL
ORIGEN

10.- Calcular desviacion estandar de la regresion (S y.x) con la siguiente ecuacion:

S yx = J(Scerfgler)

S yx. = | (0.000811/10)
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S yx. = 0.0090

11.- Calcular la desviacion estandar de la ordenada al origen (Sb):

1 X
Sb = Sy.x B i
\ n {S.\'z)-(‘;\):fn
| 1-4444
Sbh = 00090 | wosenen- TS S E—
\ 12 (26.5846) - (17.334)* / 12
Sb = 1.1972

12.- Determinar en la tabla de distribucion “t” de Student, el valor para t (.2 ¢.0975)
t(n-2,0975) = 2.2281

13.- Calcular el intervalo de confianza para la ordenada al origen (IC (B)), por medio de la
siguiente ecuacion:

IC(B) = b % tu.2.0975 * (Sb)

IC(B) = -0.0011 £ 22281 ( 1.1972)

IC (B) = -2.6686 y 2.6663

4.8.9 CONCLUSION DEL CASO ESPECIFICO:

* Dado que el coeficiente de determinacion (r), de la relacion lineal simple es mayor a 0.98
r = 0.9998
0.9998 > 0.98

Se concluye que el sistema de medicion es lineal.

* Como el intervalo de confianza (IC) B incluye al cero se concluye que el sistema de
medicion es lineal para la ordenada al origen (B).

IC (B) = b ttyu2097s) * (Sb)

IC (B) = -0.0011 + 2.2281 (1.1972)



IC (B) = -2.6686 Y 2.6663
* Dado que el Fr> F iglr. gler: V.01
2050.99 > 10.04

Esto nos indica, que existe una relacion altamente significativa entre la cantidad adicionada
y la propiedad medida.

* Dado que el Fa > F (g yer 0.0
40.00 > 4 46

Nos indica que existe falta de ajuste a la relacion lineal simple cantidad adicionada
propiedad medida. (Alcantara P.A ., 1993)
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TERMINOLOGIA:

ASEGURAMIENTO DE CALIDAD: Conjunto de actividades planeadas y sistematicas,
que lleva a cabo una empresa con el objeto de brindar la confianza apropiada, de que un
producto o servicio cumple con los requisitos de calidad especificados.

CALIBRACION: Verificacion documentada de que un instrumento de medicion produce
resultados entre los limites especificos, de los producidos por un instrumento patron de
referencia, en un intervalo apropiado de mediciones.

CALIDAD: Conjunto de propiedades y caracteristicas de un producto o servicio que le
confieren la aptitud para satisfacer las necesidades explicitas o implicitas preestablecidas.

CERTIFICACION: Testimonio documentado por una autoridad calificada, que la
calificacion, calibracion, validacion, revalidacion ha sido realizada apropiadamente y los
resultados son aceptables.

CICLO DE LA CALIDAD: Método conceptual de las actividades interdependientes que
influyen sobre la calidad de un producto o servicio a lo largo de todas sus fases, desde la
identificacion de las necesidades del cliente, hasta la evaluacion del grado de satisfaccion
de éstas.

COMPARACION DE METODOS: Cuando se proponen métodos nuevos para
reemplazar los que ya estan establecidos, se lleva a cabo la comparacion de ellos,
utilizando los parametros mencionados: exactitud, precision, etc.. determinados de la
forma descrita.

CONTROL DE CALIDAD: Es un sistema completo de actividades cuyo proposito es
controlar la calidad de un producto o servicio, que debe proveer una calidad que sea
satisfactoriamente adecuada, confiable y economica.

DOCUMENTACION: Manuales, procedimientos, escritos, protocolos, reportes o
informes, que proporcionan evidencia concerniente a la validacion de un método analitico.

ESPECIFICACIONES: Son los limites fisicos, quimicos, biologicos. microbiologicos,
dentro de los cuales los resultados de los analisis deben de localizarse, cuando son
determinados por la metodologia de prueba.

ESPECIFICIDAD: Es la medida del grado de interferencia (o ausencia de), en el analisis
de mezclas complejas. Es la habilidad de un método analitico para obtener una respuesta
debida unicamente a la sustancia de interés y no a otros componentes de la muestra

ESTABILIDAD DE LA MUESTRA: Es la propiedad de una muestra preparada para su
cuantificacion, de conservar su integridad fisicoquimica y la concentracion de la sustancia

de interés después de almacenarse durante un tiempo determinado bajo condiciones
especificas.
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ESTABILIDAD ESPECIFICA: Tipo de especificidad en la cual. las otras sustancias son
aquellas que pueden formarse durante el almacenamiento del material bajo condiciones
normales o especificas de temperatura, luz, humedad, etc..

ESTADISTICA: Ciencia que se encarga de recopilar, organizar, representar y analizar un
conjunto de datos, con el fin de inferir y generalizar la informacion contenida en ellos.

EXACTITUD: La exactitud de un método analitico es la concordancia entre un valor
obtenido experimentalmente y el valor de referencia. Se expresa como el % de recobro
obtenido del analisis de muestras a las que se les ha adicionado cantidades conocidas de la
sustancia.

INTERVALO: El intervalo de un método analitico esta definido por las concentraciones
comprendidas entre los niveles de concentracion superior e inferior de la sustancia
(incluyendo estos niveles). en el cual se ha demostrado que el método es preciso, exacto y
lineal.

ISO: Es The International Organization for Standardization.

LIMITE DE CUANTIFICACION: Es la menor concentracion de la sustancia en una
muestra que puede ser determinada con precision y exactitud aceptables bajo las
condiciones de operacion establecidas.

LIMITE DE DETECCION: Es la minima concentracion de una sustancia en una muestra
la cual puede ser detectada, pero no necesariamente cuantificada, bajo las condiciones de
operacion establecidas

LINEALIDAD: La linealidad de un sistema o método analitico es su habilidad para
asegurar que los resultados analiticos, los cuales pueden ser obtenidos directamente o por
medio de una transformacion matematica bien definida, son proporcionales a la
concentracion de la sustancia dentro de un intervalo determinado.

LINEARIDAD: La linearidad de un sistema o método analitico es su habilidad para
asegurar que los resultados analiticos, los cuales pueden ser obtenidos directamente o por
medio de una transformacion matematica bien definida. son proporcionales a la
concentracion de la sustancia dentro de un intervalo determinado.

METODOLOGIA DE PRUEBA: Es el procedimiento o grupo de procedimientos
empleados por el laboratorio. para asegurar si un producto o materia prima cumplen con
las especificaciones establecidas

PLACEBO: Muestra de constitucion conocida que se emplea en la validacion prospectiva
de métodos analiticos, que contienen todos los componentes de la formula unitaria a
excepcion de la sustancia de interés.

PLACEBO ADICIONADO: Muestra de constitucion conocida que se emplea en la
validacion prospectiva de métodos analiticos, que contiene ademas de los componentes de
la formula unitaria una cantidad conocida de la sustancia de interes
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PRECISION: La precision de un método analitico es el grado de concordancia entre
resultados analiticos individuales cuando el procedimiento se aplica repetidamente a
diferentes muestreos de una muestra homogénea del producto. Usualmente se expresa en
términos de desviacion estandar o del coeficiente de variacion. La precision es una medida
del grado de reproducibilidad y/o repetibilidad del método analitico bajo las condiciones
normales de operacion.

PROCEDIMIENTO: Directriz general especifica y actividades para cumplirla.

PROGRAMA DE VALIDACION: Conjunto de actividades que incluye y se relaciona
especificamente con la propia validacion.

PROTOCOLO: Documento de un plan prospectivo experimental o retrospectivo que,
cuando es llevado a cabo, produce una evidencia documentada.

PROTOCOLO DE VALIDACION: Documento de un plan retrospectivo o prospectivo
experimental que, cuando es llevado a cabo, es encaminado a producir evidencia
documentada de que una metodologia analitica ha sido validada.

RANGO: El rango de un método analitico es el intervalo entre los niveles superiores e
inferiores de la sustancia (incluyendo estos niveles), el cual se ha demostrado que es
preciso, exacto y lineal utilizando el método descrito.

RECOBRO: Cuantificacion de la cantidad conocida de la sustancia de interés, determinada
en el placebo adicionado, empleando la metodologia analitica de interes.

REPETIBILIDAD: Es la precision de un método analitico expresado como la
concordancia obtenida entre determinaciones independientes realizadas por un solo
analista, usando los mismos aparatos y tecnicas.

REPORTE: Documento que expone los resultados obtenidos de la validacion de un
método analitico, as1 como el analisis e interpretacion de los mismos.

REPRODUCIBILIDAD Es la precision de un método analitico expresado como la
concordancia entre determinaciones independientes realizadas por diferentes analistas, en
diferentes dias, en el mismo y/o diferentes laboratorios utilizando el mismo y/o diferentes
equipos.

REVALIDACION: Repeticion de la validacion de una metodologia analitica o una parte
de ésta.

SENSITIVIDAD: Es la capacidad del sistema de medicion para responder a un cambio en
la concentracion de la sustancia de interés.

SISTEMA DE CALIDAD. Estructura organizacional, conjunto de recursos,
responsabilidades y procedimientos establecidos para asegurar que los productos,
procesos o servicios cumplan satisfactoriamente con €l fin a que estan destinados y que
estan dirigidas hacia la gestion de la calidad.
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TOLERANCIA: La tolerancia de un método analitico es el grado de reproducibilidad de
los resultados analiticos obtenidos por el analisis de la misma muestra bajo modificaciones
de las condiciones normales de operacion, tales como diferentes temperaturas, lotes de
reactivos, columnas, sistema de elucion, tipo de empaque (soporte, fase estacionaria,
etc..), condiciones ambientales, etc..

VALIDACION DE METODOS ANALITICOS: Es el proceso por el cual se demuestra
de manera prospectiva o retrospectiva que la capacidad de un método satisface los
requisitos para las aplicaciones analiticas deseadas.

VALIDACION PROSPECTIVA: Evidencia documentada de que un método analitico
cumple su proposito basado en un protocolo preplaneado.

VALIDACION RETROSPECTIVA: Evidencia documentada de que un método analitico
cumple su proposito, basado en la revision y analisis de informacion historica.
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COMENTARIOS Y CONCLUSIONES

Podemos decir que esta guia tiene la intencion de ser usada como manual de apoyo en
lo que se refiere a Aseguramiento de la Calidad. Como se puede observar la guia consta
de 4 capitulos donde se abarcan los siguientes temas:

1.- Introduccion a las normas 1ISO-9000

2.- Aseguramiento de la calidad

3 - Estadistica

4 - Aseguramiento de métodos analiticos

En lo que se refiere al capitulo No. 1 nos sirve para conocer los principios de este
sistema de calidad que es ISO-9000, ya que actualmente el mercado internacional pide
que las empresas esten certificadas bajo este sistema de calidad, por ese motivo
considero apropiado incluir un capitulo donde se hable de ISO-9000.

En el capitulo No. 2 hablo de que es el Aseguramiento de la calidad. Considero que es
importante saber que es el Aseguramiento de la calidad ya que la guia se denomina
Aseguramiento de la calidad. jqué es la calidad? , jcomo se hace la calidad?, ;quién
hace la calidad?, etc...

En el capitulo No. 3 hablo de las herramientas estadisticas mas importantes para la
validacion de un método, ya que la estadistica es una rama importante de las
matematicas, ya que los métodos estadisticos nos ayudan para determinar las
propiedades de la poblacion total, para estudiar las variaciones entre las mediciones
individuales y las variaciones entre los valores de dichas mediciones y los valores
promedio del conjunto, y también para reducir una gran cantidad de datos a una forma
mas facilmente comprensible.

En el capitulo No. 4 hablo de los métodos analiticos, ,cuales son los métodos
analiticos?, como se pueden clasificar, que tipos de errores se pueden presentar y lo
mas importante como determinar si mi método analitico es bueno y en que medida.
Para esto demuestro como determinar la repetibilidad del método, exactitud del método
y linealidad del sistema de medicion.

Estos no son todos los parametros que se pueden determinar, pero desafortunadamente
esta guia esta dividida en 2 partes y la 2° parte se refiere a los otros parametros como
son limites de deteccion, limites de cuantificacion, precision del método analitico,
exactitud del sistema de medicion, etc..

Espero que esta guia pueda cumpli el proposito para el cual fue hecha que es establecer
una metodologia para comprobar que los procedimientos de operacion y los procesos a
los que se someten las muestras y los sistemas, instrumentos y equipos utilizados son
capaces de cumplir los fines para lo que fueron disefiados.




DISTRIBUCION t DE STUDENT

df tO.BO tO.SS t‘D.S?S 1A B 0.89%5
1 3.078 6.3138 12.706 31.821 63.657D
2 1.886 2.9200 4.3027 6.965 9.92¢483
3 1.638 2.3534 3.1825 4.541 5.84(C9
4 1.533 2.1318 2.7764 3.747 4.60¢41
5 1.476 2.01580 2.5706 3.365 4,0321
6 1.440 1.9432 2.4469 3.143 3.702%
7 1.415 1.8946 2.3646 2.998 3.49¢5
8 1.39%7 1.8595 2.3060 2.896 3.35£4
9 1.383 1.8331 2.2622 2.821 3.2468

10 1.372 1.8125 2.2281 2.764 3.1663

11 1.363 1.7959 2.2010 2.718 3.1053

12 1.356 1.7823 2.1788 2.681 3.05¢5

13 1.350 1.7709 . 2.1604 2.650 3.0123

14 1.345 1.7613 2.1448 2.624 2.97€68

15 1.341 1.2530 2.1315 2.602 2.9467

16 1.337 1.7459 2.1199 2.583 2.9208

17 1.333 1.7396 2.1098 2.567 2.89€&2

18 1.330 1.7341 2.1009 2.552 2.87¢&4

19 - 1.328 1.7291 2.0930 2.539 2.86039

20 1.325 1.7247 2.0860 2.528 2.8453

21 1.323 1.7207 2.0796 2:518 2.8314

22 1:.321 17171 2.0739 2.508 2.81€8

23 1.319 1.7139 2.0687 2.500 2.8073

24 1.318 1.7109 2.0639 2.492 2.79€9

25 1.316 1.7081 2.0595 2.485 2.787%

2€ 1.315 1.7056 2.0555 2.479 2.7787

27 1.314 1.7033 2.0518 2.473 2. 7703

28 1.313 1.7011 2.0484 2.467 2.7633

29 1.311 1.6991 2.0452 2.462 2. 7568

30 1.310 1.6973 2.0423 2.457 2.7500

35 1.3062 1.6896 2.0301 2.438 2.7239

40 1.3031 1.6839 2.0211 2.423 2.7045

45 1.3007 1.6794 2.0141 2.412 2.68¢5

TOMADO DEL MATERIAL DE APOYO PARA EL CURSO DE VALIDACION DE

METODOS ANALITICOS. ALEJANDRO ALCANTARA PINEDA.(1993).
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Percentila 95 (niveles 0.05), F ss,

parala
distribucién F'

v, grados de libertad en el numerador

(1972), Tabla 5, p4gina 178, con permiso de lcs autores y ecditores.

vy grados de libertad en el denominador Fa

i1 jalatlalslse 8| ¢ 10]12 715 ]2 ! 24 20 60!120| w
1 | 151 200 | 216 | 225 | 230 | 234 241 242|244 246 | 248 249 | 250 252 | 253 | 254
2 153|190|1°":19_2 1931193 19.47190.4[19.419.419.4|10519.5 195,185 [19.5
3 |101]9.55 9.28 '9.12/ 9.01 '8.94 5|8.81 8.79 [8.74 £.708.6618.54]8.62 857,855 8.53
¢ | 771 694659 6.39] 6.2 616 6.00 5.9 /591 555 5.80)5.77(5.75 5.72, 5.69| 5.55|5.63
5 | 6.5115.79 5.41 5.195.05 4.95 2l4.77 4.74[4.68 4.52]4.56! 453 4.50 4.43] 4.40 [ 4.37
6 | 500514 476! 4353|439 1.8 410 4.06 4.00_‘3.9453.37'3,54 381 374/ 870 [3.67
7 |5.59 4.74] 435 412 3.97]3.87 3.68 364|357 5351 344 341338 334 3.30. 327 323
8 |5.22'4.46|4.07]3.84|3.6913.58 3.39,3.35 [3.28 13221315 312/3.08 304 301|267 293
9 |5.12'4.2613.8613.63(3.48.3.37 3.18 3.14(3.07 3.01/2.94 280 2.86 2.83:2.79 275 2.7
10 | 49614103, 7113.48]3.33/3.22 3.02'2.98 291 285 277 2.:4'270 2162|258 2.54
11 |484'3.98,3.59'3.36(3.2013.09 200 12.85 [2.79 272/ 2.65 1261 2.57 2.4912.45 |2.40
12 | 4.7513.89 |3.493.26(3.11 | 2.00 2.802.75 [2.69 2.622.54 2;1*24. 12.38]2.3:1(2.30
13 | 4.67 3.81|3.41/318 303I.92 2.71:2.67 [2.60° %3{245'9 122,38 231! 2.30 2.25 |2.21
14 | 4.60 374 334! 3.1 296 2.85 265,260 |2.53 2.46 2.39 (2.35 | 2.31 2272221218123
15 | 4.54/3.68/3.29 ' 3.06{2.90! 2.79 2.59 2.54(2.48 2.40/2.33 2201225 220216, 211 |2.07
16 | 4.49' 3.63 3"453.01 285 2.74 2.54 2.49 |2.42 (235 2.28 224|219 215211 2.0ui2.01
17 | 4.45.2.59 |5.20 20a 281270 2.49 2.45 2.331031 2.231219|2.15 210/ 2,06 201 1.96

18 | 4.41.3.55!3.16,2.93|2.77, 2.66 2.46 2.41234,2.27|2.19 215|211 206} 2,02 1.87
19 |438!3.52!313 2.00 274 2563 0.42'238 231223216 211/ 2.07 2.03 1.98]1.93|1.88
20 |4.35 3.49[3.10'287|2.71 260 239235 |2.28 1220 {212 [2.08|2.04 199 '1.95]1.20 |1.84
21 | 432 347|307 2.84| 268 257 2]2.37 2321225218210 1205] 2,01 '1.95 192187 1181
22 | 4.30'3.44[3.05 2.82 | 2.6612.55 |2 234 23012.23(2.15]2.072.03(1.98 1.89]1.5:'1.78
23 | 4281342303 280 |2.6¢ 253 71232 227]2.20 1213 ]2.05 ' 2.01]1.96 1.861.51 ,1.76
24 4*5'340;301 278 | 2.62 251 2.30 225 |2.18 |2.11 | 2.03 |1.08| 1.94 1.84[1.70 1.73
25 | 4.24'339 299 2.7 260 2.49 2.8 2.24(2.16 | ﬂoa'ﬂoz‘:% 1.92 1.82 1.:7{1.?1
26 | 523 3371208 274 |2.50 247 032 12.27 2.22 21:;'30'} 199 1.95(1.90 185 '1.80(1.75 1.69
27 | 421 335|2.96.2.73 (257 2.46 225 200|213 2,03 197 193188 185 179173167
2 | 520 53¢/ 2.95 271|256, 2.45 2.24'2.19 2.1°| 0411.96 191187 182 1.77|1.7 |1.65
29 |..18 333:2‘9322.70 2.55) 2.43 28 |2.22 218 210;”3 104 120, 13;.; £1 1.75i1.70{1.64
30 | 417 3.32] 292 2.69 2.53i2,42 221216 209."01‘193 189184 119 L7415 1162
40 | 408 3231255 2.61(2.45 234 212 2.08|2.00 1°°|184|1. 1174 1.88 164158 151
60 |4.00 3.15'2.75 253|237 2.95 2041199 (192 181175 {170 165 159 1.53{1.47[1.39
120 | 3.02 307/ 268 2.45]2.9 218]2.00'202/1.96 1.91(1.83 1'5|160 erl1ss 150 1.43 135125
= |38+ 3.00 260 2.37%2.21 2.10 11.88 1.53 1,.-, 11,57 11.52 1.46 1.39 1.32;1.2211.00

Fuente: E.S.Pearsony H. O, Hartley, Biomemika Tables for Statisticians, Vol. 2




Percentila 89 (niveles 0.01), F ss,
parals
distribucion F

v, gracos de libertad en el numerador

v, grados de libertad en el denominador Feq

vl alelalele]lsn]n 8 |9 |10]12 15! 0 |60 J120] =

o
]
o

(5

W =1 =1 13 WD w3 .

| 1052|5000 5403 5525;5764
| i

't 98.5,99.0 90.2(90.2 09.3
-Iaa.z 30.8 , 29.5 | 28.7 | 23.2
]

1 | |
| 5928/ 5981 eoza'sossisms‘.sls: 62091 6235|6261 | 6257|6313] 6339 | 6386
99.4]99.4 |99.4 |99.4 004 99.4:99.4*99.5 095905905/ 995! .93
2771275 |27.3 | 27.2 1271 | 26.9 1 26.7| 26.6 | 265 | 26.4 | 26.3 | 26.2 | 261

150 (14.8 |14.7 [14.5 14,4 |14.2 /14.0/13.9(13.8{13.7|13.7|13.6|13.5

» o
-] D

—

212118.0 16.7]16.0 155
1163133 121|114 [11.0 10.510.3 [10.2 [10.1 |9.89 [9.72 19,55 | 9.47 938 | 929 [9.20 | 9.11 [ .02

18T 10.9}9_73 9.15 | 8.75 B.26 | 8.10 |7.98 | 7.87 |7.72 |7.56 | 7.40 [ 7.31 | 7.23 | 7.14 | 7.06 | 6.97 | 6.88
I'12.2 9.55.845|7.85 7.46 6.99 | 6.84 |6.72 | 6.62 |6.47 [6.31 | 6.16 | 6.07 | 5.99| 5.91 | 5.82| 5.74 | 5.65
I
|
]

o
- 2 o

=1

11.3(865'7.5917.01 ! 6.63|6.37 | 6.18|6.03 [5.91 [5.81 |5.675.525.3615.28(5.205.12 |5.034.95/4.86
1106 8.02 6.99(6.42 6.06|580 |5.61 [5.475.35|5.26 |5.11 |4.96 | 4.81 1 4.73 | 4.65 | 4.57 [4.48 | 4.40 [ 4.31
10 | 10.0 | 7.56  6.55 | 5.99 | 5.64 | 5.39 | 5.20 | 5.06 |4.94 | 4.85 [4.71 [4.56 | 4.41 4.33 1 4.25]4.17 | 4.08 | 4.00 | 3.91
11 [9.65]7.21!52256715.32 ['5.07 [4.89 [4.74 |4.63 [4.54 |4.40 |4.25 [ 4.10|4.02|3.94 3.86 |3.78 | 3.69 | 3.60
5.41 | 5.06 | 4.82 | 4.64 | 4.50 |4.39 [4.30 [4.16 |4.01 [ 3.86 | 3.78 | 3.70 | 3.62 | 3.54 | 3.45 | 3.36
5.21 |4.86 [4.62 | 4.44 [4.30 |4.19 [4.10 [3.96 |3.82 | 3.66 | 3.59 | 3.51 | 3.43 | 3.34 [ 3.25 [ 3.17
5.04[4.70 | 4.46 | 4.28 | 4.14 [4.03 | 3.94 |3.80 | 3.66 | 3.51 | 3.433.35| 3.27 | 3.18 | 3.09 | 3.00
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Fuente EI.S. Pearson y H.O. Hartley, Biometrika Tables for Staiisticians, Vol. 2 (1972,
Tzbla 5, pigina 180, con permiso de los autores y editores.



