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RESUMEN

El presente trabajo técnico experimental tiene como objetivo proponer un
procedimiento a seguir para la validacion del método de ensayo de compresion en
cilindros de hormigén realizados segun la ASTM C39/C39M-18 “Standard Test
Method for Compressive Strength of Cylindrical Concrete Specimens”; presenta
también una metodologia a seguir para el calculo de incertidumbre asociada a los

resultados obtenidos en dicho ensayo, todo esto en el LEMSUR.

Para dicho proposito se realizaron ensayos experimentales cuyos resultados
fueron posteriormente tratados estadisticamente mediante la aplicacion de un
analisis de varianza (ANOVA) y la aplicacion de pruebas de significacion (F y T);
permitiendo asi, analizar parametros de desempefio del método, tales como,
intervalo de trabajo, exactitud, robustez, calidad del sistema de medicion e
incertidumbre asociada al resultado. Los parametros de validacién analizados
fueron escogidos teniendo en cuenta que el ensayo de compresion de cilindros de
hormigdn es un ensayo destructivo, y considerando que no se dispone de material

de referencia que permitiera analizar demas parametros de validacion.

Como resultado de este trabajo se obtuvo que no todos los parametros de
validacion seleccionados son aplicables debido a que no se cuenta con material
de referencia certificado y tampoco fue posible la realizacion de pruebas
interlaboratorio con laboratorios acreditados que aseguraran la calidad técnica de
sus resultados. En base a lo ya expuesto y tomando lo especificado en la ISO
17025:2017 misma que sefala que la validacion se aplica para métodos no
normalizados, se realizd una verificacion del método que servira como guia para

mejorar el desempeno del mismo en aplicaciones futuras.

Palabras clave: Hormigon, estadistica, verificacion, validacion, incertidumbre.
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ABSTRACT

The present experimental technical work aims to propose a procedure to be
followed for the validation of the compression test method in concrete cylinders
made according to ASTM C39 / C39M-18 "Standard Test Method for Compressive
Strength of Cylindrical Concrete Specimens"; also presents a methodology to
follow for the calculation of uncertainty associated with the results obtained in said
test, all this in the LEMSUR.

For this purpose, experimental tests were carried out whose results were
subsequently treated statistically by the application of an analysis of variance
(ANOVA) and the application of significance tests (F and T); thus allowing to
analyze performance parameters of the method, such as, work interval, accuracy,
robustness, quality of the measurement system and uncertainty associated with
the result. The validation parameters analyzed were chosen taking into account
that the compression test of concrete cylinders is a destructive test, and
considering that there is no reference material that would allow analyzing other
validation parameters.

As a result of this work, it was obtained that not all the validation parameters
selected are applicable because there is no certified reference material and it was
not possible to perform interlaboratory tests with accredited laboratories that would
ensure the technical quality of their results. Based on what has already been
explained and taking what is specified in ISO 17025, which states that the
validation is applied for non-standardized methods, a verification of the
performance of the method was carried out that will serve as a guide to improve its

performance in future applications.

Keywords: Concrete, statistics, verification, validation, uncertainty.
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PRESENTACION
Este trabajo experimental se divide en 5 capitulos como se detalla a continuacién:

CAPITULO I: Se presentan aspectos generales del tema a tratar, tales como:
introduccidn, antecedente, hipdtesis, objetivos alcance vy justificacion. Se presenta
también generalidades respecto a la validacion e incertidumbre en métodos de

ensayo.

CAPITULO II: Se presenta conceptos fundamentales respecto a resistencia a la
compresion del hormigon, estadistica basica, metodologia para la aplicacién de
pruebas de significacion y parametros de validacion, asi como, el disefo del

procedimiento de validacion.

CAPITULO III: Se describen las propiedades de los agregados utilizados en la
elaboracion de cilindros de hormigdn, asi como los ensayos realizados para la
obtencion de dichas propiedades, se describe también la elaboracion de las

muestras cilindricas y el ensayo final de las mismas.

CAPITULO IV: Se muestran y analizan los resultados obtenidos del andlisis
estadistico y de la aplicacién de pruebas de significacion en los resultados
obtenidos de los ensayos realizados, y se comprueba el cumplimiento de los

objetivos para los parametros de validacién seleccionados.

CAPITULO V: Finalmente, se presentan las conclusiones obtenidas del presente
trabajo técnico experimental y las recomendaciones que se pueden tomar en

cuenta para futuros estudios de validacion en el LEMSUR.



CAPITULO 1

INTRODUCCION

1.1 ANTECEDENTES.

El Laboratorio de Ensayo de Materiales, Suelos y Rocas (LEMSUR), cumple un
rol importante para la industria de la construccidén nacional, realizando mas de
50 tipos de ensayos entre ellos los de caracterizacion fisica del hormigén, que
permiten dar un diagnéstico de la calidad de este importante material empleado
para la construccion; con el propdsito de seguir aportando al sector de la
construccion, se ve la necesidad de logar la acreditacion del laboratorio
mediante la validacion de los métodos de ensayo empleados, para este caso
particular: ensayos fisicos de hormigén, especificamente compresion simple en

cilindros.

El Servicio de Acreditacién Ecuatoriana (SAE), siendo el érgano oficial de la
acreditacion, emplea el proceso de acreditacion para laboratorios en base a la
norma internacional ISO/IEC 17025:2017, en la que se especifica que para la
acreditacién de laboratorios de ensayos, como es el caso de LEMSUR, es
necesario validar los métodos de ensayo que se aplican con el fin de confirmar

que los métodos usados son aptos para el fin previsto (ISO/IEC 17025, 2017).

Este trabajo técnico experimental aborda dos de los temas mas importantes
relacionados con la calidad de la informacion generada en un laboratorio: la
validacién de métodos utilizados, y la forma de expresiéon de los resultados
(Crubellati & Di Risio, 2009), es decir, el calculo de la incertidumbre en las
medidas realizadas en un ensayo, en este contexto, se busca comprobar
experimental y estadisticamente que los resultados que se obtienen al realizar
ensayos de compresion simple en cilindros en el LEMSUR siguiendo las
especificaciones de la ASTM C39/C39M-18 y del procedimiento especifico para

Ensayo de Compresion de Cilindros, éste ultimo generado en el LEMSUR,



cumplen con criterios de repetibilidad, reproducibilidad, exactitud e intervalo de
trabajo y que ademas la incertidumbre presente en los mismos esta dentro de un
rango aceptable, confirmando asi que la metodologia de ensayo permite cumplir
con los requisitos particulares del ensayo para un uso especifico previsto del

mismo.

Establecido este antecedente, se plantea la siguiente hipotesis que se
comprobara en la seccion de analisis de resultados del presente trabajo

experimental:

1.1.1HIPOTESIS

El procedimiento de validacion de ensayos de compresion simple en cilindros de
hormigén, asi como el célculo de la incertidumbre presente en los resultados;
propuestos en base a las especificaciones del Servicio de Acreditacion
Ecuatoriano y la norma ISO/IEC 17025:2017, permitiran validar satisfactoriamente
dicho ensayo y garantizar la confiabilidad en los resultados obtenidos en futuros

ensayos de este tipo en el LEMSUR.

1.2 OBJETIVOS
1.2.10BJETIVO GENERAL

e Proponer un procedimiento de validacibn de ensayos de compresion de
cilindros de hormigdn asi como el calculo de incertidumbre presente en los
resultados, mediante el ensayo de especimenes y el procesamiento
estadistico de los resultados obtenidos, esto para demostrar que el método de
ensayo aplicado es adecuado para su propdésito, y ademas, formular
recomendaciones tanto para lograr mejoras en el LEMSUR como para la

validacién de ensayos que se realicen a futuro.
1.2.20BJETIVOS ESPECIFICOS

o Desarrollar el procedimiento de validacidn que se propondra teniendo en

cuenta objetivos y parametros de validacion.



e Calcular las propiedades fisicas tanto de los agregados como del cemento y
elaborar 160 probetas teniendo en cuenta el control de condiciones
ambientales que pudieran afectar la homogeneidad de las mismas.

e Ensayar en el LEMSUR un total de 128 probetas elaboradas y previamente
curadas controlando parametros como temperatura, operador, dimensiones,
peso, velocidad de carga y condiciones del ambiente; enviar las probetas
restantes (32) a dos laboratorios externos para la realizacion de pruebas
interlaboratorios.

e Comprobar el cumplimiento de los objetivos del procedimiento de validacion
propuesto y calcular la incertidumbre asociada al resultado del ensayo de
compresion mediante el procesamiento estadistico de los datos obtenidos en
los ensayos realizados.

e Verificar la vialidad del procedimiento propuesto en base a la evidencia
obtenida de los ensayos y del procesamiento de datos, asi como también,
establecer puntos de mejora para elevar el nivel de incertidumbre en los
resultados.

e Interpretar y concluir sobre los resultados obtenidos.

1.3 ALCANCE

En el presente trabajo técnico experimental se busca proponer un procedimiento
de validacion y calculo de incertidumbre en los resultados, esto para ensayos de
compresion simple de cilindros de hormigén en probetas de 15 cm de diametro y
30 cm de altura; realizados en el LEMSUR siguiendo las especificaciones de la
ASTM C39/C39M-18.

En cuanto a las condiciones de las probetas, estds seran ensayas una vez que
hayan cumplido la edad de ensayo de 28 dias con una tolerancia de + 20 horas
en base a la norma ASTM C39/C39M-18. El resultado final obtenido del
procesamiento estadistico de datos de los ensayos realizados permitira

determinar la vialidad del procedimiento de validacion propuesto y el calculo de



incertidumbre asociada a los resultados del ensayo de compresion simple en

cilindros de hormigon.

1.4 JUSTIFICACION

La importancia de validar los ensayos fisicos del hormigén y de encontrar la
incertidumbre presente en los resultados de los mismos se da debido a que éste
es uno de los materiales mas relevantes en la construccién moderna, el avance
de las técnicas de fabricacion y el calculo de las estructuras elaboradas con este
material han sido de tal naturaleza que paulatinamente ha venido desplazando a
sus predecesores en la mayoria de obras civiles, constituyéndose en un material
de vital importancia, principalmente en paises latinoamericanos e inclusive en
paises en los cuales la produccién de acero tiene niveles gigantescos (Luna,
2014).

El procedimiento de validacion de ensayos que se propuso, es el exigible ya que
se lo realizd en base a las especificaciones del Servicio de Acreditacion
Ecuatoriano y teniendo como guia la Norma Internacional ISO/IEC 17025:2017
referente a “Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de
ensayos y de calibracion”, cabe recalcar que el procedimiento que se propuso es
el primero en su tipo en ser desarrollado, ya que en la actualidad no existen en el
pais laboratorios que hayan validado ensayos de compresion simple en cilindros

de hormigén.

La validacion y calculo de incertidumbre en ensayos de compresion simple en
cilindros permitirda al LEMSUR ofrecer al sector de la construccion un diagndstico
confiable de la calidad del hormigon que se use en las futuras obras de
infraestructura ademas de crear una metodologia a seguir por otros laboratorios
que deseen validar ensayos de compresion simple en cilindros de hormigon,
permitira ademas al laboratorio aumentar su propia confianza en los resultados
que se obtengan en dicho ensayo, y ofrecer asi informacion cada vez de mayor

calidad a los clientes externos e internos.

El presente trabajo constituye un aporte importante para la formacion profesional

ya que, cabe recalcar, en la formacion académica normal como estudiantes no se



contempla el tema de estudio como parte de la malla curricular, otro aporte
importante del presente trabajo técnico experimental es que permite llevar a cabo

el control de calidad del hormigdn en cuanto a resistencia a compresion simple.

1.5 GENERALIDADES

1.5.1ROL DE LOS ENSAYOS EN LA SOCIEDAD.

1.5.1.1 Importancia de la realizacion de ensayos y calibraciones.

Todos los aspecto de la sociedad estan de algun modo, respaldados o apoyados
en ensayos y mediciones, y éstos a su vez por calibraciones que aseguran que
los instrumentos y equipos usados para dichos ensayos y mediciones funcionan
adecuadamente (SAE, 2017).

En la actualidad, alrededor del mundo se realizan millones de ensayos,
mediciones y determinaciones analiticas, obteniéndose asi datos acerca de
diferentes matrices y materiales: alimentos, textiles, materiales de construccion,
etc. Los valores obtenidos son importantes para el comercio y también se
relacionan con la vida y salud de la humanidad: calidad del agua, del aire, del
suelo, de materiales de la construccion, procesos de contaminacion, proteccion
general del medio ambiente, investigaciones criminales en andlisis forenses y

muchos otros ejemplos (Eurachem, 2016).

Esto implica determinaciones costosas, no sélo por la realizacién de dichos
ensayos, mediciones o analisis en si, sino por las decisiones que se toman
basadas en los resultados obtenidos. Es asi como, un pequefio error en el
contenido de una sustancia en un determinado producto puede originar
cuantiosas pérdidas y en lo referente a la proteccion de la salud, el medio
ambiente y seguridad humana, los errores pueden ser de tal magnitud como para

poner en peligro la vida de las personas (Crubellati & Di Risio, 2009).

Razoén por la cual, en todo el mundo, surge una creciente inquietud acerca de
cémo son realizados los ensayos, mediciones y determinaciones analiticas; esto
ha llevado a realizar cada vez mayores esfuerzos para no soélo asegurar la
realizaciéon correcta de los mismos, sino también para demostrar que los

resultados obtenidos son confiables y que cumplen con los requisitos particulares



para un uso especifico previsto, esto se llama validacion de métodos. Por otro
lado, si el resultado de un analisis no genera confianza, entonces tiene poco valor
y el analisis puede mejor no llevarse a cabo (Crubellati & Di Risio, 2009;
Eurachem, 2016).

1.5.1.2 Principios de la practica de un laboratorio.

Segun el Servicio de Acreditacion Ecuatoriano (SAE), los seis principios de la

practica de un laboratorio son:

1. Los ensayos/calibraciones deben realizarse para satisfacer un requisito
acordado, es decir, con un objetivo definido.

2. Las mediciones analiticas deben realizarse utilizando métodos y equipos
que han sido probados para asegurar que son adecuados a su propésito.

3. El personal que realiza las mediciones analiticas debe ser calificado y
competente para emprender la tarea asignada, y demostrar que pueden
desarrollar el analisis apropiadamente.

4. Debera existir una evaluacion periédica e independiente del desempefio
técnico de un laboratorio.

5. Las mediciones hechas en un laboratorio deben ser consistentes con
aquellas que se realicen en cualquier otro laboratorio.

6. Los laboratorios deben tener procedimientos bien definidos de control y de

aseguramiento de calidad.

Una actividad importante que el laboratorio debe realizar, siempre que le sea
posible, es la de ofrecer asesoramiento al cliente sobre la toma de muestras
como parte de su atencién al cliente, esto debido a que, como bien se sabe,
un ensayo puede ser realizado sélo si éstas son adecuadas. La toma de
muestras es un trabajo especializado que requiere la comprension del
problema, y en las ocasiones en las que el laboratorio no pueda realizar o
influir en la toma de las muestras, los resultados de los ensayos deben ser

reportados recalcando esta situacion (Eurachem, 2016).



1.5.2 ASPECTOS DE LA VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO.
1.5.2.1 Validacion.

En la Tabla 1.1 se incluyen las definiciones de validacion de tres documentos

internacionales.

Tabla 1.1 Definiciones del concepto de validacion en ISO 9000, ISO/IEC
17025:2017 Y VIM.

Referencia Definicion

Confirmacion, a través de la aportacion de evidencia objetiva,
ISO 90002 |de que se han cumplido los requisitos para un uso o aplicacion
especifico previsto.

Confirmacion, a través del examen y aportaciéon de evidencia
ISO/IEC L - :
. objetiva, de que se cumplen los requisitos particulares para un
17025:2017 oo :
uso especifico previsto.

VIM b Verificacion, donde los requisitos especificados son adecuados
para un uso previsto.

a |SO 9000 define 'proceso de calificacion', como "el proceso para demostrar la
capacidad de cumplir los requisitos especificados".

b VVIM define 'verificaciéon' como "aportacion de evidencia objetiva de que un
elemento dado satisface los requisitos especificados".

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: Eurachem (2016).

Como se puede observar en la tabla anterior, las definiciones de validacién segun
los tres documentos internacionales consultados son similares entre si, sin
embargo, la definiciéon que se adoptara es la de la norma ISO/IEC 17025:2017 la
cual define a la validacion como “Confirmaciéon mediante examen y suministro de
evidencia objetiva de que se cumplen los requisitos particulares para un uso
especifico previsto®. En otras palabras, validar consiste en confirmar mediante
evidencia objetiva que una metodologia de ensayo seguida en un laboratorio
cumple con requisitos particulares del mismo y permiten cumplir con los objetivos

de dicho ensayo.

Si bien, el objetivo general de realizar la validacion de un método es el de

demostrar que éste es ‘adecuado al uso previsto’, es importante reconocer los



beneficios para el laboratorio que proporciona la realizacién de este estudio de
validacion. Proporciona un amplio conocimiento y experiencia en detalles
practicos para desarrollar el método, incluyendo el conocimiento de las etapas
criticas del proceso. Adicionalmente, el estudio de validacion proporciona al
laboratorio y a sus empleados mayor confianza en los resultados obtenidos
(Eurachem, 2016).

1.5.2.2 Casos en los que se debe validar un método.

Segun la Norma ISO/IEC 17025:2017, el laboratorio debe validar:

e métodos normalizados (segun la norma);

e métodos no normalizados;

e métodos disefados/desarrollados por el laboratorio;

e métodos normalizados usados fuera de su ambito de aplicacion;

e ampliaciones o modificaciones de métodos normalizados.

Otra circunstancia en la que es necesario validar un método es cuando se
requieres demostrar la equivalencia entre dos métodos mediante la comparacién
de los resultados obtenidos en cada uno, por ejemplo, un método recientemente

desarrollado y un método normalizado existente.

Segun la guia Eurachem (2016), los métodos normalizados publicados por
normas como las ISO o ASTM no necesitan ser validados, sin embargo, el
laboratorio necesita verificar el desempeno del método como se detalla en la
norma ISO/IEC 17025:2017 apartado 5.4.2: “El laboratorio debe confirmar que
puede operar adecuadamente los métodos normalizados antes de introducir los

ensayos o calibraciones’.

1.5.2.3 Estrategias para validar un método.

Una vez finalizado y documentado el método a ser validado, existen dos
estrategias fundamentales para la validacién formal del método segun la guia
Eurachem (2016), estos son; el uso de resultados interlaboratorios y la validacion

del laboratorio individual.

o Validacion a partir de resultados interlaboratorios.



Las comparaciones de resultados interlaboratorios, denominadas también
como estudios colaborativos o estudios cooperativos; son un tipo de
validacion de métodos. Existe un sin numero de documentos relacionados
con este tipo de validacion, tales como: CLSI, 2005; AOAC, 2002; ASTM
E1601-12 2012; CEN/TR 10345, 2013; ISO 5725.
La validacion interlaboratorio es recomendable para aquellos métodos
desarrollados a partir de un método normalizado disponible, este tipo de
validacién proporciona gran robustez al método validado.

e Validacion a partir de datos individuales del laboratorio.
Para aquellos métodos desarrollados por un laboratorio y que no estan
basados en ninguna norma, el tipo de validacibn a partir de datos
individuales del laboratorio es el mas recomendado.
Los métodos validados por este tipo de validacién seran aceptables con
fines regulatorios dependiendo de las directrices que cubre el area de

medicion afectada.

1.5.2.4 Extension de los estudios de validacion.

La amplitud del estudio de validacion de un método dependera de la aplicacién
del método y el alcance, dependera también de la aplicacion adicionalmente, de la
naturaleza de los cambios realizados y de las circunstancias en las que el método

sera utilizado (Eurachem, 2016).

El laboratorio debe definir cuales son las caracteristicas de desempefo 6
parametros de validacion que deben ser analizados, asi como el nivel de detalle
de cada una para validar el método. Segun el protocolo IUPAC, para definir
dichas caracteristicas, se debe tener en cuenta, entre otras cosas, el estado del

método y la competencia técnica del laboratorio.

Una cuidadosa descripcién analitica del alcance del procedimiento de ensayo
documentado proporciona una base adecuada para la planificacién del proceso
de validacion, sin embargo en ocasiones, la evaluacion del desempefio del
método (validacién) puede verse limitada por aspectos como: costos, riesgos y

posibilidades técnicas (Eurachem, 2016). En este contexto, la ISO/IEC
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17025:2017 menciona en su apartado 5.4.5.3 que la validacién siempre debe ser

un equilibrio entre los tres aspectos ya mencionados.

El laboratorio debe llevar a cabo el proceso de validacion de la mejor manera
posible, teniendo en cuenta las limitaciones impuestas, los requisitos legales y de
clientes, las experiencias y herramientas de validacién disponibles, y la necesidad
de compatibilidad metrolégica con otros métodos similares en uso dentro o fuera

del laboratorio.

Si el método a ser validado no es o no va ser utilizado de forma rutinaria por el
laboratorio, las implicaciones de las limitaciones mencionadas suelen ser
especialmente criticas ya que no es facil determinar un equilibrio entre
limitaciones de tiempo, costes y la necesidad de validar el método. En este caso,
subcontratar los ensayos a laboratorios que si los realicen de forma rutinaria es lo

mas conveniente (Eurachem, 2016).

1.5.2.5 Plan e informe de validacion.

Los requisitos minimos para la documentacion referente al plan de validacion y el
informe de validacion son establecidos por las Entidades Nacionales de
Acreditacion (Eurachem, 2016), es asi como, el SAE establece los siguientes

puntos para la realizacion del informe de validacion:

e Objetivo y alcance del método.

e item aensayar.

e Detalle de insumos, reactivos, materiales de referencia y acondicionamiento
de las muestras.

e Lista de equipos, instrumentos y dispositivos.

e Parametros de validacion con sus resultados.

e Registro de las condiciones de los ensayos y graficos representativos de curva
de calibracion, registro de correlacién y calculos necesarios.

e Incertidumbres de las mediciones.

e Resultados obtenidos.

e Personas que desarrollan la validacion del método.

e Conclusiones, criterios de aceptacion o rechazo, criterios de revalidacion.
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1.5.2.6 Herramientas de validacion.

Las herramientas de validacion permitiran al laboratorio llevar a cabo la validacion

del método, segun la Eurachem (2016), éstas pueden ser:

e Blancos.- Comunmente usados para analisis quimicos, pueden ser blancos de
reactivos o blancos de muestras.

e Muestras de rutina.- Son utiles ya que proporcionan informacién sobre
precision, interferencias, etc., que pueden aparecer durante el trabajo diario.

e Patrones de medida.- Un patron de medida es todo aquello en lo cual ha sido
caracterizado un parametro o propiedad particular y que puede emplearse
como referencia metroldgica.

e Estadistica.- Es una importante herramienta de validacion que permite
agrupar los datos obtenidos y realizar un analisis objetivo de las diferencias
entre conjuntos de datos, es decir, aplicar pruebas de significacion al conjunto
de datos. Es importante que los analistas se familiaricen con los elementos
basicos de la teoria estadistica como ayuda para la evaluacién de la precision,
sesgo, rango lineal, limite de deteccién (LOD), limite de cuantificacion (LOQ) e

incertidumbre de medida.

1.5.2.7 Requisitos de validacion.

Los requisitos de validacion de un método deben estar especificadas en las guias
de validacion locales y se recomienda seguirlos en caso de existir, para asi
asegurar que tanto la terminologia como la estadistica empleada se interpreten y

apliquen de manera consistente para el sector en particular (Eurachem, 2016).

Para el desarrollo del presente trabajo experimental, se tom6é como principal
referencia la norma internacional ISO/IEC 17025:2017 referente a “Requisitos
generales para la competencia de los laboratorios de prueba y calibracion”, los
requisitos presentados en esta norma permiten a los laboratorios de ensayos y
calibraciones implementar un sistema de calidad para garantizar que tienen la

capacidad de generar resultados validos y confiables.
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1.5.2.8 Pasos de la validacion.

Segun el SAE (2017), existen tres pasos claves para la validacion de un

procedimiento, estos son:
1. Establecimiento de las condiciones por cumplir.

Las condiciones a cumplir en la validacibn de un procedimiento estan
determinadas por los objetivos fijados que son establecidos por el cliente o por el
laboratorista responsable del ensayo, esto debe realizarse de manera confiable y

cientifica teniendo en cuenta la bibliografia disponible.
2. Determinacion de los parametros estadisticos del procedimiento.

La determinacion de parametros estadisticos que van a ser empleados en la
validacion permiten el procesamiento estadistico de los datos, para

posteriormente comparar los resultados obtenidos con los objetivos fijados.
3. Valoracion de los resultados de la validacion.

Se comparan los resultados obtenidos con los objetivos fijados para finalmente
determinar la aceptacion o las correcciones necesarias en el proceso de

validacion.

1.5.2.9 Procedimiento de validacion.

A continuacién se resume el proceso de validacion establecido por el SAE (2017):

1. Establecer la necesidad analitica.
Ante una necesidad particular de un cliente, la autoridad del laboratorio
debe establecer en primer lugar el requisito analitico que define las
caracteristicas de desempefio que el método debe cumplir para resolver la
necesidad.

2. Método.
El laboratorio debe realizar una revision de los métodos disponibles e
identificar el mas adecuado, o si es necesario desarrollar o modificar un
metodo que permita resolver la necesidad analitica en cuestion.

3. Borrador del procedimiento.
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Una vez identificado el método mas adecuado, se realiza un borrador del
procedimiento del mismo teniendo en cuenta los aspectos formales del
contenido.

Puesta a punto.

Se ajustan y se afinan las distintas variables del método, se realizan
pruebas tomando en cuenta los diversos parametros de validacion.
Eleccion de los parametros de validacion.

El laboratorio debe definir cuales son los parametros de validacion que
seran analizados, asi como, el grado de detalle en el estudio de cada uno
para validar el método, esto teniendo en cuenta las guias aplicables y la
experiencia obtenida en la puesta a punto.

Fijacion de objetivos para los parametros de validacion.

Se fijan los objetivos para los parametros de validacion elegidos teniendo
en cuenta la bibliografia disponible y la experiencia obtenida en la puesta a
punto.

Disefo experimental y estadistico.

Se realiza el disefio experimental y estadistico para la obtencién de los
parametros de validacion elegidos, siguiendo el borrador del procedimiento.
Realizacién de los ensayos disefiados.

Se realizan los ensayos detallados en el borrador del procedimiento y se
registra toda la informacion obtenida.

Tratamiento estadistico de los datos obtenidos.

Una vez obtenidos los resultados de los ensayos, se realiza el
procesamiento estadistico de los mismos para posteriormente verificar el
cumplimiento de los objetivos predefinidos y, en caso de no cumplirse, se
repite este proceso de desarrollo y evaluacion de acuerdo a la figura 1.1,
esto hasta lograr cumplir con los objetivos predefinidos.

Hacer la declaraciéon del método validado.

El proceso de validacién finaliza con las conclusiones y declaracién de
cumplimiento de los objetivos establecidos.

Guardar los registros ordenadamente.
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Guardar ordenadamente los registros y demas documentacién generada

durante el proceso de validacion.

Figura 1.1 Procedimiento de validacién de un método.
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ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: EURACHEM, 2016 & SAE, 2017.
1.5.3INCERTIDUMBRE.
1.5.3.1 Definicion.

Segun la guia UNE-ISO 3534-1:2013, la incertidumbre es una estimacién unida

al resultado de un ensayo que caracteriza el intervalo de valores dentro de los

cuales se afirma que el resultado es verdadero, esta definiciébn presenta la

dificultad filoséfica de que el “valor verdadero” no puede conocerse, por lo que

se recurre a la definicibn planteada por el Vocabulario Internacional de

Metrologia (VIM) en el que se define a la incertidumbre como un parametro

asociado al resultado de una medida, que caracteriza la dispersién de valores
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que pueda ser razonablemente atribuido al mensurando, es decir, a la magnitud
sujeta a medida. La incertidumbre proporciona entonces una idea de la calidad
del resultado, ya que indica cuanto puede alejarse un resultado del valor
considerado como “valor verdadero”. Actualmente es de suma importancia que
los resultados de una medicion analitica se expresen con su respectiva
incertidumbre, como lo especifica la norma ISO 17025:2017 (Crubellati & Di
Risio, 2009).

Todas las mediciones estan afectadas por cierto error. La incertidumbre de
medicion indica el posible tamano de tal error, los errores que pueden presentarse
en un sistema de medicion se deben a: mensurando, equipos, procedimientos,

operadores y ambiente (SAE, 2016).

Cabe recalcar que a pesar de considerarse todas las fuentes y componentes de
error, y haberse aplicado las correcciones debidas, aun asi, existe una
incertidumbre asociada a la correccidén del resultado final; eso implica una cierta
duda respecto a la confiabilidad con la que el resultado final expresado
representa el valor de la magnitud medida (GUM, 2008).

1.5.3.2 Expresion general de la incertidumbre.

Del mismo modo en el que el uso practicamente universal del Sistema
Internacional de Unidades (Sl) ha permitido dar coherencia a un sin niumero de
mediciones cientificas y tecnolégicas, la forma de expresion de la incertidumbre
deberia darse mediante un consenso internacional, permitiendo asi, que el
resultado de medidas pueda ser interpretado y entendido facilmente en todo el
mundo, facilitando asi, la comparaciéon entre medidas realizadas en diferentes
paises (GUM, 2008).

Dentro de este contexto, la incertidumbre del resultado de una medicién debe ser
expresada de forma universal, es decir, debe poderse aplicar a toda clase de

mediciones y a todo tipo de datos de entrada empleados en mediciones.

Asi también, segun la GUM (2008), la magnitud utilizada para expresar la

incertidumbre debera poseer las siguientes caracteristicas:
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- Debe ser consistente internamente, es decir, no debera depender de la forma en

cémo se agrupen o descompongan las componentes que la conforman.

- Debe ser transferible, es decir, debe poder utilizarse directamente la
incertidumbre de un resultado cuando éste sea parte de la determinaciéon de la

incertidumbre de otra medicion.

En cuanto a la expresion final del valor numérico de la incertidumbre estimada, no
debera reportarse con un excesivo numero de cifras, segun la GUM (2008), lo
recomendable es expresarla con dos cifras significativas, a menos que sea
necesaria la utilizacion de un mayor niumero de cifras significativas para evitar la

propagacién de errores de redondeo.

1.5.3.3 Uso de la incertidumbre.

Segun el SAE (2016) la incertidumbre calculada es utilizada principalmente por:

Clientes.- Junto con el resultado obtenido, conforma una base para una

adecuada toma de decisiones.

Laboratorio.- Permite conocer la calidad de medicion y mejorarla.

Autoridades reguladoras.- La incertidumbre permite analizar los resultados en

el cumplimiento de los limites legales o permisibles.

Organismos de Acreditacion.- Verifican el cumplimiento de requerimientos

normativos.

Adicionalmente la incertidumbre permite: evaluar si los resultados son adecuados
para sus fines, comparar mediciones entre laboratorios, mejorar el conocimiento
de un método, le da confianza al usuario de los resultados obtenidos, ahorra
costos mediante la utilizacion de patrones, permite controlar la calidad de la

industria manufacturera, es parte de la calibracion de equipos, etc., (SAE, 2016).

1.5.4 IMPORTANCIA DE LA ESTADISTICA.

La influencia de la estadistica en areas como la ingenieria y la administracion
industrial se siente cada vez con mayor fuerza, entre las contribuciones de la
estadistica estan las relacionadas con resolver problemas de produccién, del uso

efectivo de los materiales y la mano de obra, de la investigacién basica y del
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desarrollo de nuevos productos. Al igual que otras ciencias, la estadistica ha
llegado a convertirse en una herramienta fundamental para la ingenieria
permitiendo entender fendmenos sujetos a variacion y predecirlos de manera

efectiva o controlarlos (Johnson, 2012).

Dentro de este contexto, la estadistica es la ciencia que permite resolver algunos
problemas tales como: descripcién de datos y andlisis de muestras, siendo este
ultimo tipo de problemas el de nuestro interés, la estadistica se utiliza para elegir
una muestra representativa y para hacer inferencia respecto a la poblacion a partir
de lo observado en una muestra, se la aplica para, por ejemplo: decidir si un
proceso funciona o no adecuadamente, de acuerdo a las especificaciones del
mismo (Galindo, 2006). En caso de que el procedimiento en cuestion no funcione
adecuadamente, los métodos estadisticos tienen como objetivo dar una mejor
orientacion respecto a cuales son los cambios que se deben realizar en el

proceso para mejorar su calidad (Walpole, Myers & Myers, 2012).
La estadistica se divide en dos grandes ramas: la Descriptiva y la Inferencial.

e Estadistica Descriptiva.- Conocida también como Anélisis Exploratorio de
Datos, es la ciencia que recopila, organiza en tablas y graficos e interpreta la
informaciéon numérica o cualitativa sin factores adicionales; es decir, sin
concluir nada que vaya mas alla de los datos, como tales.

e Estadistica Inferencial.- Realiza analisis basados en generalizaciones que van
mas alla de los datos, es decir, se deriva de observaciones hechas a una
pequena parte de un gran conjunto de elementos. Investiga o analiza una
poblacion partiendo de la informacion obtenida a través de muestras de

manera que pueda llevar a conclusiones validas (Galindo, 2006; SAE, 2017).

1.5.4.1 Aplicacion de la Estadistica.

Dentro del campo de la experimentacion, la estadistica tiene las siguientes

aplicaciones:

e Disefio de experimentos para el desarrollo de métodos y estudios de

validacion
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e Evaluacion de la variabilidad (precision) y el error sistematico

e Comparaciéon de las mediciones para comprobar su diferencia significativa
e Construccién, evaluacién y uso de curvas de calibracién

e Calculo de limites de deteccién y determinacion

e Calculo de la incertidumbre de los valores medidos

e Control estadistico del proceso de medicién (SAE, 2017).

1.5.4.2 Investigacion Estadistica.

La investigacion estadistica sugiere un proceso de recoleccion tipico de

informacion con cuatro pasos fundamentales:

e Establecer metas definidas con claridad para la investigacion.

e Elaborar un plan de cuales datos recolectar y como recabarlos.

e Aplicar métodos estadisticos adecuados para extraer informacion a partir
de los datos.

e |Interpretar la informacion y extraer conclusiones.

Estos son pasos indispensables que ofrecen un marco de referencia siempre que
se desarrollen las ideas clave de la estadistica. El razonamiento y los métodos
estadisticos permiten obtener informacién y obtener conclusiones utiles (Johnson,
2012).
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CAPITULO I1

MARCO TEORICO.

2.1 HORMIGON.

El hormigébn o concreto se define como una piedra artificial que resulta de la
mezcla de cuatro componentes basicos: ripio, arena, agua y cemento, sin
embargo, en casos especiales se suele afadir algun tipo de aditivo con el fin de
dotar a la mezcla de ciertas caracteristicas especiales que por si sola no las

posee (Luna, 2014).

Presenta una gran resistencia a la compresion pero muy poca resistencia a la
traccion, por lo que para compensar esta desventaja se incorporan barras de

acero y se lo usa en estructuras de hormigon armado.

2.1.1 DOSIFICACION.

La dosificaciéon es un conjunto de actividades que se llevan a cabo con la finalidad
de encontrar las porciones adecuadas en las que hay que mezclar los
componentes basicos del hormigdn tales para obtener mezclas que cumplan con
determinadas caracteristicas de consistencia, resistencia y durabilidad. Uno de los
aspectos mas relevantes de la dosificacion es la caracterizacién de sus
componentes: agregados, cemento y agua. En el caso de los agregados y el
cemento, dicha caracterizacién se realiza mediante la obtencion de sus
propiedades mediante la realizacion de ensayos normalizados de laboratorio,
dichas propiedades deben cumplir con las especificaciones de las normas INEN y
ASTM; en cuanto al agua, ésta debe cumplir con parametros minimos para ser
considerada como apta para utilizarse en mezclas de hormigén (Cagua & Nates,
2017).

2.1.1.1 Agregados.

Los agregados constituyen alrededor de las tres cuartas partes del hormigén
(75%), esto destaca la importancia de la calidad de éstos en la elaboracion del

hormigdn por lo que es importante realizar una correcta seleccion de los mismos.
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Influyen notablemente en las propiedades del hormigén fresco y endurecido tal

como se muestra en la tabla 2.1.

Tabla 2.1 Influencia de los agregados en caracteristicas y propiedades del

hormigoén.

En Estado Fresco

Propiedad del hormigén

Caracteristica del agregado que la influye

Peso unitario

Densidad
Tamano maximo y granulometria

Manejabilidad

Granulometria
Forma de la particula

Contraccion plastica

Limpieza
Particulas friables

Requerimientos de agua

Tamafo maximo y granulometria
Sanidad
Limpieza

Sangrado

Granulometria
Forma de la particula

Pérdida de revenimiento

Absorcion

Segregacion

Tamafo maximo y granulometria
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En Estado Endurecido

Propiedad del hormigén

Caracteristica del agregados que la influye

Durabilidad

Limpieza

Textura superficial
Sanidad

Absorcion

Porosidad

Reactividad con los alcalis

Resistencia a compresion

Limpieza

Tamafo maximo/granulometria
Forma de la particula
Resistencia mecanica
Particulas friables

Textura superficial

Cambios volumétricos

Tamarfio maximo/granulometria
Forma de la particula

Limpieza

Presencia de arcilla

Mbdulo de elasticidad

Tamarfio maximo y granulometria
Forma de la particula

Costo Textura superficial
Limpieza

Resistencia a la abrasion Resistencia a la abrasion

Peso unitario Densidad

Permeabilidad Porosidad

Irregularidades superficiales

Particulas friables y terrones de arcilla

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

FUENTE: CEMEX Concretos (s.f.). Guia del usuario de concreto profesional.

Agregados para el concreto. Obtenido de: http://imcyc.com/biblioteca/ Archivos
PDF/Agregados%20Generales/Agregados%20Para%20Concreto.pdf

Ademas de influir en las propiedades del hormigén, los agregados tienen la

funcién de proveer un material de relleno a bajo costo, controlar el cambio de

volumen que se da en el hormigén durante el proceso de fraguado o por cambios

de humedad en la pasta agua-cemento; proporcionar un elemento resistente a la

aplicacion de cargas, abrasién, percolacion de la humedad y acciones de agentes

atmosféricos (Luna, 2014),
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Dependiendo del diametro medio de la particula, los agregados pueden

clasificarse en:

e Agregado fino: Es la fraccion de agregado que pasa el tamiz N° 4 (4.75 mm) y
se retienen en el tamiz N° 200 (0.075 mm).

e Agregado grueso: Se define a la fraccion de agregado que se retiene en el
tamiz N°4 (4.75mm).

Los agregados constituyen en el hormigén una estructura interna en la que los
agregados mas finos se intercalan entre los agregados mas gruesos logrando asi

la menor cantidad de vacios posible.

Los agregados fino y grueso utilizados en el presente trabajo son procedentes de
la mina Holcim-Pifo ubicada al Noroccidente de Quito en la parroquia de Pifo,
como se observa en la figura 2.1; a estos agregados se les realizé los ensayos
correspondientes para su caracterizacién y posterior verificacion del cumplimiento
con las normas técnicas que aseguren su aptitud para ser usados en la

elaboracion del hormigoén.

Figura 2.1 Ubicacion de la mina Holcim-Pifo.

FUENTE: Google Maps (2018).



23

2.1.1.2 Cemento.

Segun la norma INEN 0151 (2010), el cemento es un conglomerado hidraulico, es
decir, un material inorganico que, al entrar en contacto con el agua, fragua y se
endurece formando una masa compacta y resistente, esto debido a reacciones
quimicas y procesos de hidratacion que se producen, conservando asi su

resistencia y estabilidad incluso cuando esta sumergido en agua.

Los componentes basicos del cemento son el Oxido de calcio (CaO), Diéxido de
silice (Si02), Oxido de aluminio (AI203) y Oxido de Hierro (Fe203), estos
compuestos reaccionan entre si durante el proceso de formacion del Clinker
transformandose asi en compuestos mas complejos (ASOCRETO, 2010). En la
Tabla 2.2 se muestran los compuestos principales del cemento que se forman a
partir de los o6xidos mencionados, cabe recalcar que la cantidad de cada

componente va a depender del tipo de cemento que se desee producir.

Tabla 2.2 Compuestos principales del cemento.

Nomenclatura Abreviatura
Silicato tricalcico C5S
Silicato didalcico C,S
Aluminato tricalcico C3A
Ferroaluminato tetracalcico C,AF

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: ASOCRETO, 2010.

En nuestro medio, segun la Norma Técnica Ecuatoriana INEN 2380, el cemento
hidraulico de acuerdo a sus propiedades especificas, se clasifica en:

e Tipo GU: Construccion en general.

e Tipo HE: Alta resistencia inicial.

e Tipo MS: Moderada resistencia a los sulfatos.

e Tipo HS: Alta resistencia a los sulfatos.

e Tipo MH: Moderado calor de hidratacién.

e Tipo LH: Bajo calor de hidratacion.
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2.1.1.3 Agua.

El agua desempena un papel importante en el proceso de elaboracion del
hormigén, tanto el agua de mezcla o amasado como el agua de curado. El agua
potable, en general puede ser usada satisfactoriamente para los dos fines sin la
necesidad de realizarse en ella ensayos para la verificaciéon del cumplimiento de
los requisitos especificados en normas, esto debido a que éste tipo de agua rara
vez contiene sdlidos disueltos que alcance las 2000 ppm, siendo éste el limite
maximo permitido para el agua usada en la elaboracién del hormigén (Quiroz &
Salamanca, 2006).

e Agua de mezclado.- El agua de mezclado o amasado cumple dos importantes
funciones en la elaboracion del hormigdén; hace posibles las reacciones
quimicas de hidratacion del cemento y proporciona a la mezcla el grado de
trabajabilidad necesario para la puesta en obra. El agua que se utilice para la
elaboracion del hormigén debe cumplir con ciertos requisitos respecto a sus
componentes para evitar reacciones desfavorables con el acero o el cemento,
estos requisitos estan especificados en la NTE INEN 2617:2012 “Agua para
mezcla. Requisitos”.

e Agua de curado.- Tiene una actuacion mas duradera que el agua de mezcla
por lo que podria considerarse que es mas perjudicial para el hormigon que

ésta posea sustancias perjudiciales que el agua de amasado.
2.1.2 RESISTENCIA A LA COMPRESION SIMPLE DEL HORMIGON.

La resistencia a la compresion simple es la propiedad mas importante del
hormigon, es la medida mas comun de desempefio que los ingenieros emplean
para el disefio de edificios y demas estructuras. El valor de la resistencia a la
compresion empleada en el disefio depende del uso de la edificacién, asi puede
variar desde 17 MPa para hormigdn arquitectonico no-estructural hasta 28 MPa y
mas para estructuras comerciales, para usos especiales se emplean resistencias
superiores de hasta 170 MPa en adelante (IMCYC, 2006).

Las normativas NTE INEN 1573 y ASTM C39 contemplan las especificaciones

para la realizacién del ensayo de compresion en especimenes cilindricos de
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hormigdn, dentro de este contexto, los ensayos de compresion necesarios para el
desarrollo de la presente investigacion fueron hechos en base a la norma
internacional ASTM C39/C39M-18 “Standard Test Method for Compressive
Strength of Cylindrical Concrete Specimens” y en base al procedimiento
desarrollado en el LEMSUR “Procedimiento Especifico para Ensayos de

Compresién de Cilindros”.

Generalmente el hormigon se disefia de manera que a los 28 dias de edad
alcance alrededor del 100 % de la resistencia de disefio, en base a esto, se le
asigna un porcentaje de resistencia alcanzada para edades comunes como son:
7, 14 y 21 dias. En la figura 2.2 se muestra la evoluciéon en la resistencia del

hormigdn en base a la edad de curado.

Figura 2.2 Resistencia a la compresion del hormigén en funcién de la edad.
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ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: Luna, G. (2014). Estudio del Hormigon.

2.2 ESTADISTICA BASICA.
2.2.1 DEFINICIONES BASICAS.

Segun Galindo (2006), existen ideas basicas importantes que se debe tener en

cuenta al momento de realizar un analisis estadistico, estas son:



26

Unidad Muestral: Es el elemento, personal, animal, planta o cosa que va a

ser objeto de estudio del investigador.

Poblacién o universo: Es el conjunto completo de elementos, personas,
animales, plantas o cosas que se desea estudiar; es el grupo entero al que se

quiere describir o del que se quiere sacar conclusiones.

Muestra: Es el conjunto de unidades seleccionadas de la poblacién siguiendo
un plan o una regla, esto con el fin de obtener conclusiones respecto a la
poblacion de la cual proviene. La importancia de seleccionar una muestra
representativa de la poblacion general, se da debido a que, en la mayoria de
casos, la poblacion es demasiado grande para estudiarla completa. EI numero

de unidades que conforman la muestra se denomina como tamafo muestral.

Para logar que la muestra sea representativa, se realiza una seleccion al azar
de las unidades que la conformaran, es importante también, definir
adecuadamente la poblacién y describir las unidades a ser seleccionadas, esto
antes de recolectar la muestra (Galindo, 2006).

Frecuencia: Numero de veces que el valor de una observacion se repite.
Factor de cobertura: Es un valor mayor a uno que multiplicado por una
incertidumbre estandar permite obtener una incertidumbre expandida, se
simboliza con la letra k (VIM, 2012).

Ademas de los conceptos mencionados, otro concepto importante es el tipo de

datos que se puede encontrar durante una investigacion, éstos son:

Datos Cualitativos, Descriptivos o categéricos: Son datos que describen
caracteristicas que no son medibles, tales como: color, forma.
Datos Cuantitativos 6 Numéricos: Son datos que describen caracteristicas

que son medibles, tales como: temperatura, peso, longitud.

2.2.2 PARAMETROS ESTADISTICOS.

Al realizar un estudio estadistico, los datos que se obtienen son muy numerosos y

estdn desordenados, los parametros estadisticos permiten ordenar y sintetizar

este conjunto de datos, y estan definidos por férmulas aritméticas obtenidas a

partir de datos de la poblacion (Mari & Martinez, sf).
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Para distinguir un parametro de la poblacion de uno de una muestra, se usa la
nomenclatura mostrada en la tabla 2.3.

Tabla 2.3 Nomenclatura de parametros estadisticos.

Caracteristicas Muestra | Poblacién
Media X u
Desviacion estandar s o
Varianza s? a?

FUENTE: Botella, Alacreu & Martinez. (2014).

La inferencia estadistica busca aproximarse a los parametros que describan el
comportamiento de la poblacién a partir del calculo de parametros de una
muestra, es asi como, en ocasiones en las que no se cuenta con tiempo ni dinero
suficientes para realizar un gran numero de pruebas y calcular los parametros
estadisticos de la poblacion, se calculan los parametros estadisticos respecto a la

muestra.

Existen tres tipos de parametros estadisticos, estos son: de posicién, de

dispersién y de forma.

2.2.2.1 Parametros Estadisticos de Posicion.

Los parametros estadisticos de posicion, centralizacion o localizacién indican en
torno a qué valor (centro) se distribuyen mayoritariamente los datos, estos pueden
ser de dos tipo: medidas de tendencia central tales como media, mediana y moda;
y medidas de posicion no central tales como cuartiles, deciles y percentiles,

siendo los primeros, objeto de éste estudio.

2.2.2.1.1 Media (u,x ).

Conocida también como media aritmética o promedio, se define como la suma de
todos los valores de las mediciones dividida para el numero total de ellas, se

calcula mediante la siguiente expresion:
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(2.1)

X1+ X + o Xy o xi

x|
Il
[

Siendo:

xi = Valor de una medicion.
n = Numero de mediciones.
Caracteristicas de la media:

e Tiene las mismas unidades que la variable.

e En su calculo intervienen todos los valores de la distribucién.

e Es un valor unico

e Representa a todos los valores observados.

e Su principal desventaja es que se ve afectado por la presencia de valores
atipicos (Galindo, 2006).

2.2.2.1.2 Mediana (Me).

La mediana es el valor que se encuentra en el punto medio de un conjunto de
datos ordenados de menor a mayor, es decir, hay tantos datos por debajo como
por encima de este valor. Si el numero de datos, es par, la mediana es el

promedio de los dos términos centrales.
Caracteristicas de la mediana:

e Es facil de calcular.
¢ No intervienen todos los valores en su calculo, solo intervienen los valores

centrales y no se ve afectada por la presencia de valores atipicos.

2.2.2.1.3 Moda (Mo).

La moda se define como el valor dentro del conjunto de datos que tiene una
mayor frecuencia, es decir, el que mas se repite. Si la variable estadistica es
continua el valor de la variable de mayor frecuencia es un intervalo, llamado
intervalo modal (Alcantud, 2012).
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Caracteristicas de la moda:

e Es facil de calcular e interpretar y en su calculo no intervienen todos los
valores de la distribucion.

e Es la unica medida de localizacién que puede obtenerse en las variables de
tipo cualitativo (Galindo, 2006).

2.2.2.2 Parametros Estadisticos de Dispersion o Variabilidad.

Los parametros de posicién expresados por si solos, no proporcionan suficiente
informacion respecto a la poblacion estudiada ya que la simplifican
excesivamente, estos parametros adquieren verdadero significado cuando van
acompanados de informacion que permita conocer sobre la variedad de todos los
datos (Mari & Martinez., sf).

Dicha informacién la proporcionan los parametros de dispersién, éstos indican
cuanto se alejan de la media los datos, es decir, miden la dispersién de los
mismos, tienen la propiedad de que si éstos estan bastante separados entre si, el
valor del parametro sera muy alto; y si los datos se encuentran mas agrupados, el

valor del parametro sera bajo.

Existen varios parametros de dispersién, siendo los de interés la varianza,

desviacion estandar, recorrido o rango y coeficiente de variacion.

2.2.2.2.1 Varianza (0?,s?).

La varianza es la medida de dispersién mas usada, es igual a la suma de los
cuadrados de las desviaciones de las mediciones, respecto a la media (x); se

calcula mediante la siguiente expresion:

(2.2)

2 Z:l=1(xl B f)z
n—1

Siendo:
xi = Valor de una medicion.

¥ = Media aritmética.
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n = Numero de mediciones.

El calculo de la varianza mediante la expresion anterior puede resultar algo
complejo por lo que se considera mas apropiado utilizar la forma algebraicamente
equivalente que simplifica mas el calculo, ademas, ésta expresion no incluye el

valor de la media (x) reduciendo asi errores por redondeo (Johnson, 2012).

§2 = Yizg xi? — QG x)?/n (2.3)

n—1

Siendo:
xi = Valor de una medicion.
n = Numero de mediciones.

2.2.2.2.2 Desviacion Estindar (o, s).

La deviacion estandar de n observaciones es igual a la raiz cuadrada de su

varianza, se calcula mediante la siguiente expresion:

e (2.4)

Siendo:

s? = Varianza.

Caracteristicas de la desviacion estandar:

e Es una medida de variacion absoluta al igual que la varianza.
e Es Unica y siempre positiva.

e La presencia de valores atipicos afectan el calculo.

e Tiene las mismas unidades que las de los datos originales.

e En el calculo intervienen todos los valores de la distribucion.

2.2.2.2.3 Coeficiente de variacion (CV).

El coeficiente de variacidon es una medida de variacion relativa, se define como la

desviacion estandar divida para la media y multiplicada por 100, es un valor
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adimensional que permite comparar la homogeneidad entre dos poblaciones
(Alcantud, 2012).

Se calcula mediante la siguiente expresion:
S (2.5)
CV = z *100%

s = Desviacion estandar.
X = Media aritmética.
2.2.2.2.4 Recorrido o rango.

El recorrido o rango de n mediciones se define como la diferencia entre el mayor
valor y el menor valor de las mismas, es decir, es la longitud del tramo contenido

entre estos dos valores.
Rango = Xpax — Xmin (2.6)

Siendo:
Xman = Valor maximo.
Xmin = Valor minimo

El rango se considera como una medida facil de calcular, pero poco precisa ya
que solo se toma en consideracién dos valores extremos por lo que puede verse

afectado por la presencia de valores atipicos (Galindo, 2006).

2.2.2.3 Parametros Estadisticos de Forma.

Los parametros de forma junto con los de posicion y dispersion permiten tener
informacion mas precisa sobre el comportamiento de los datos. La importancia de
estos parametros se da debido a que, aunque se resume la distribucion mediante
medias, no se debe asumir que el comportamiento de todos los datos va a ser
uniformemente constante e igual a la media.

Los parametros de forma indican la configuracion que presenta la grafica o

histograma de los datos, es decir, de cédmo se distribuyen, generalmente los
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histogramas de variables continuas tienen forma de campana de Gauss que es el
modelo matematico de la distribucién normal, y es el tipo de distribucién que con
mayor frecuencia se presenta en un sinnumero de fendmenos reales (Mari &
Martinez, sf).

Los parametros de forma mas conocidos son el coeficiente de asimetria y el

coeficiente de curtosis.

2.2.2.3.1 Coeficiente de asimetria (As).

Una variable es asimétrica si en su representacion de distribucion grafica, una
cola es mas larga que la otra, es decir, se encuentra sesgada; esto ocurre cuando
los valores se encuentran concentrados hacia alguno de los dos extremos vy, es

simétrica si las dos colas son igual de largas (Galindo, 2006).

El coeficiente de asimetria se denota con las letras As, mide el grado de asimetria
de la distribucién de un conjunto de datos con respecto a la media. Si As>0
asimetria positiva, la distribucion es asimétrica a la derecha; si As=0, la
distribucion es simétrica; y si As<0 asimetria negativa, la distribucion es asimétrica

a la izquierda, tal como se muestra en a figura 2.3.

Figura 2.3 Tipos de asimetrias.

= = =

T My A 3
Seigo positien - Asimetrio o la deoecho

Sesgo megotiva - Asimediin o lo inquierdo

F

W = Mg = MG
Smidlrien - Sego d

FUENTE: Castro, (s.f).
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El coeficiente de asimetria es adimensional y se calcula mediante la siguiente

expresion:

Y (xi—x)3/n (2.7)

s3

As =

Siendo:

xi = Valor de una medicion.
x = Media aritmética.

s = Desviacién estandar.

n = Numero de mediciones.

2.2.2.3.2 Coeficiente de Apuntamiento o curtosis (Ap).

El coeficiente de apuntamiento o curtosis permite medir el grado de concentracién
que tienen los valores en torno a la media, la referencia es una variable con
distribucion normal, de modo que para ésta, el coeficiente de curtosis es cero
(Galindo, 2006). Se calcula mediante la siguiente expresion:

i — 2?:1<xts —D'/n_, (2.8)

Siendo:

xi = Valor de una medicion.

X = Media aritmética.

s = Desviacion estandar.

n = Numero de mediciones.

Si Ap >0; La curva es notablemente empinada, se denomina leptocurtica.
Si Ap=0; Es una curva de distribucién normal, se la denomina mesocurtica.

Si Ap<0; La curva es relativamente plana, se la denomina platicurtica.
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Figura 2.4 Curtosis de curvas simétricas.

mpiocurica

platecurbica
masocurtica

FUENTE: Galindo (2008).

2.2.3 NIVEL DE CONFIANZA.

El nivel de confianza es la probabilidad de que el parametro que se desea estimar
se encuentra dentro de cierto intervalo de confianza y, se denomina nivel de
significacion («) a la probabilidad de errar en ésta afirmacion (Botella, Alacreu &
Martinez, 2014).

Los niveles de confianza que se usan con mayor frecuencia son 90%, 95% y 99%,
se calcula mediante la siguiente expresion:

p% = Nivel de confianza = 100%(1—) (2.9)

Siendo:
o= Nivel de significancia.
2.2.4 MARGEN DE ERROR.

El margen de error cuantifica el error y permite conocer la precision al momento

de estimar un valor utilizando herramientas estadisticas.

El margen de error esta directamente relacionado con el intervalo de confianza, si
el intervalo de confianza es simétrico, el margen de error es igual a la mitad del
intervalo de confianza. Mientras mayor sea el margen de error, mayor sera el

intervalo de confianza y menos confiable sera la estimacion realizada.
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o
Margen de error = zy ;. — (2.10)

Vn
xX—u (2.11)

Siendo:

x = Valor de interés.

u = Media aritmética.

Zy/, = Valor que deja a la derecha un valor de «/2.
o = Desviacién estandar.

n = Numero de mediciones.

2.2.5 INTERVALO DE CONFIANZA (IC).

El intervalo de confianza se define como un intervalo o un rango dentro del cual,
con una determinada probabilidad, se encuentra el valor del parametro que se

busca.

Para una muestra de tamafo n, con un nivel de confianza 1—« y una desviacién
estandar de la poblaciéon o, el intervalo de confianza se calcula mediante la

siguiente expresion:

a) Sio es conocido:

o o
(u—zoc/z.\/—ﬁ ; u+zm/2.ﬁ> (2.12)

Siendo:

u = Media aritmética de la poblacién.

Zyj, = Valor que deja a la derecha un valor de o/2.
o = Desviacion estandar de la poblacién.

n = Numero de mediciones.
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b) Si o es desconocido:
S _ S
(x—v.ﬁ ; x+v.ﬁ> (213)

Siendo:

x = Media aritmética de la muestra.

s = Desviacion estandar de la muestra.
n = Numero de mediciones.

v = Grados de libertad.

2.2.6 DISTRIBUCION NORMAL.

Conocida también como distribucion Gaussiana, la distribucion normal esta
determinada por dos parametros: su media y su desviacion estandar; se
caracteriza principalmente por tener una sola moda que coincide con la mediana y
la media. Su representacién grafica es una curva normal con forma de campana
conocida como campana de Gauss que es simétrica respecto a su media y
asintotica en los extremos haciendo que cualquier valor entre —co y 400 sea
teéricamente posible. El area bajo la curva es igual a uno, y la probabilidad de que
un dato sea mayor que la media o menor que la media es del 50% (Instituto de
Salud Publica de Chile, 2010).

Figura 2.5 Representacion grafica de la distribucién normal.

3 -lo o ow -0 1o +5a

Fuente: Instituto de Salud Publica de Chile (2010).
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Se asume que el error analitico sigue una distribucion normal, se considera que el

error total esta formado por la combinaciéon de errores pequenos e independientes

que surgen a lo largo de las diferentes etapas del procedimiento (SAE, 2017).

La distribucion normal tiene una funcién de densidad igual a:

() =5
X) = e 20°
P oV2n

Siendo:

x = Valor de interés.

u = Media aritmética.

o = Desviacion estandar.

Para que el valor de la variable estudiada se encuentre:

e Entre la media y una desviacién estandar hay,
aproximadamente 68%.

e Entre la media y dos desviaciones estandar hay,
aproximadamente 95%.

e Entre la media y tres desviaciones estandar hay,

aproximadamente 99.7%.

2.2.7 DISTRIBUCION DE T STUDENT.

(2.14)

una probabilidad de

una probabilidad de

una probabilidad de

La distribucion-t o distribucion t de Student es una distribucién de probabilidad que

permite estimar la media de poblaciones normalmente distribuidas cuando el

tamafio de la muestra es pequefio, un concepto necesario para entender la

distribucion t es el de grados de libertad (v), que se calculan restando uno al

numero total de mediciones (n-1). La forma de una curva de distribucion t es

simétrica similar a la de la distribucién normal, sin embargo, tiene las colas mas

amplias que en la distribucion normal, tal como se muestra en la figura 2.6.
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Figura 2.6 Distribucion normal y distribucion t.

Distribucion

/ norimal

/ Distribucion

{

FUENTE: Castro, (s.f).
Propiedades de la distribucién t.

e Una curvat tiene forma de campana con centro en O.
e Es mas dispersa que una curva normal estandar.
e Mientras mayor sea el grado de libertad (v), la curva mas se aproximara a una

curva normal estandar, siendo ésta la forma limite de la distribucion t.

2.3 PARAMETROS DE VALIDACION.

2.3.1 SELECTIVIDAD.

La selectividad define la capacidad que tiene un método para medir
especificamente el parametro de interés en presencia de otros componentes
(SAE, 2017).

La selectividad debe ser establecida para métodos desarrollados internamente,
métodos adaptados y métodos normalizados utilizados fuera de su alcance;
cuando estos ultimos son utilizados dentro de su alcance, la selectividad ya ha

sido determinada en el proceso de normalizaciéon (Eurachem, 2016).

2.3.2 CONFIRMACION DE IDENTIDAD.

La confirmacion de identidad permite establecer si la sefial o propiedad medida se

debe unicamente al parametro de interés y no debido a una coincidencia o a la
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presencia de componentes que tienen un comportamiento similar. Si el método de
ensayo presenta una alta selectividad no es necesario el uso de técnicas de

confirmacion.

2.3.3 LINEALIDAD.

Se define como linealidad a la capacidad de un método de dar resultados
proporcionales al parametro que se desea medir, es decir, es la relacién lineal
entre la sefal medida y el valor de la propiedad a determinar, como se observa en
la figura 2.7 (Crubellati & Di Risio, 2009).

Figura 2.7 Determinaciéon del rango lineal.

Senal medida

Comportamiento
lineal

Fropiedad medida
FUENTE: SAE (2017).

Para determinar la linealidad se utiliza un criterio de aceptacién cualitativo como lo
es el coeficiente de correlacion (r), éste muestra la relacion entre la causa (x) y el
efecto (y) y puede tener valores desde -1 hasta 1. Un valor de r igual a +1 o0 a -1
indica una correlacién con una probabilidad elevada y si es igual a 0 entonces x e

y no estan correlacionados y son independientes; es recomendable un r > 0,99.

Para demostrar la linealidad se realizan calculos de regresion que permiten

determinar una curva mediante el método de minimos cuadrados. La ecuacion de

regresion es igual a:

y=bx+a (2.15)
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Siendo:

a = Punto del corte con el eje y.

b = Pendiente de la gréfica.

x = Variable aleatoria independiente.
y = Variable aleatoria dependiente.

Los calculos de regresion suelen ser insuficientes para demostrar la linealidad del
grafico de calibracion u otro ajuste, por lo que se recurre a un analisis visual o

analisis de residuos.

En la estimacion de y a partir de los valores de x, el error tipo se calcula asi:

¢ _ [ZOi-yy (2.16)
yx n-—2

y = Variable aleatoria dependiente.

Siendo:

n = NUumero de observaciones.

La desviacion estandar de los coeficientes a y b se calcula asi:

s g B s (2.17)
a—*°b T ’ b_\/ﬁ

Siendo:

Sy x = Error tipo.

x = Variable aleatoria independiente.

Los intervalos de confianza de los coeficientes a y b se calcula asi:

atts,
(2.18)
b+tS,
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Siendo:

t = Valor de Student para n-2 grados de libertad.
Sa,Sb = Desviacién estandar de los coeficientes a y b.
2.3.4 SENSIBILIDAD.

Indica la variacién de la resultado en funcion de la magnitud medida, se dice que
un método es sensible cuando una pequena variacion en la propiedad medida
representa una gran variacion en la respuesta (m2-figura 2.8) (Instituto de Salud
Publica de Chile, 2010).

Figura 2.8 Pendientes de rectas de calibracién.

'|||..J\.

Resultado

T
L 4
-

Propiedad medida

FUENTE: Instituto de Salud Publica de Chile (2010).

El valor de sensibilidad se lo puede obtener ya sea experimentalmente, o
mediante la pendiente (m) de la recta de calibracion del instrumento, permite
determinar la capacidad de respuesta de dicho instrumento en el tiempo. La
sensibilidad no es una caracteristica de desempefio muy importante, sin embargo,

permite:

- Construir curvas estandar con niveles apropiados de concentracion.
- Utilizar un tamano adecuado de muestra.

- Verificar el desemperio del instrumento (SAE, 2017).
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2.3.5 LIMITE DE DETECCION (LOD).

El limite de deteccidén se define como el valor minimo de la propiedad medida que
se puede detectar en una muestra por el método a un cierto nivel de confianza, es
decir, es el punto a partir del cual la deteccién del parametro de interés se vuelve
problematica. La capacidad de deteccion depende del método utilizado, la

calibracion del método y del equipo empleado (Crubellati & Di Risio, 2009).

Es importante diferenciar entre limite de deteccién del instrumento y limite de
deteccion del método, siendo éste ultimo el de mayor interés para la validacion del
método (Eurachem, 2016). En quimica analitica, el limite de deteccion se calcula
con un minimo de 10 observaciones de un blancos o blancos fortificados, se

obtiene la desviacion estandar y se expresa el limite de deteccion asi:

LD =B+ 3,353 é LD =0 + 3'3SBF (2.19)

B = Valor de la sefal del blanco.
Sz = Desviacién estandar del blanco.
Sgr = Desviacién estandar del blanco fortificado.

2.3.6 LIMITE DE CUANTIFICACION (LOQ).

El limite de cuantificacién se define como la menor valor de la propiedad a ser
medida que se puede determinar con un aceptable nivel de repetibilidad y
exactitud. Se lo conoce también como limite de determinacion y generalmente se

calcula multiplicando por tres el limite de deteccion (Crubellati & Di Risio, 2009).

Es una caracteristica de desempefio que permite determinar la capacidad de un

método de cuantificar adecuadamente (SAE, 2017).

2.3.7 INTERVALO DE TRABAJO.

El intervalo de trabajo también conocido como rango, es el intervalo dentro del
cual el método de ensayo empleado proporciona resultados con un aceptable
grado de precisién y veracidad (SAE, 2017). El limite inferior del intervalo de

trabajo esta determinado por el limite de cuantificacion o deteccion y el limite
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superior depende de la sensibilidad de respuesta del instrumentos; el intervalo de
trabajo del método a ser validado debe estar especificado en el alcance del
procedimiento del mismo y en el proceso de validacidn se debera confirmar que el

método puede utilizarse dentro de ese intervalo (Eurachem, 2016).

Cuando la muestra debe ser previamente tratada antes de las respectivas
mediciones, se diferencian dos intervalos de trabajo: el del instrumento y el del
método, en el proceso de validacién se debera verificar que estos dos intervalos

sean compatibles entre si y la relacion que cada uno tiene (lineal, curvilinea, etc.).

En caso de existir un limite legislado para el mensurando, éste debe estar incluido
dentro del intervalo de trabajo, caso contrario, sera definido segun el uso del
método (SAE, 2017).

2.3.8 EXACTITUD.

Segun la UNE-ISO 3534-1:2013, la exactitud se define como la proximidad entre
el resultado de una medicion y el valor de referencia aceptado, el término esta
aplicado a un conjunto de resultados de un ensayo e involucra una combinacién
de componentes aleatorios y una componente de error sistematico o sesgo (SAE,
2017).

La exactitud tiene dos componentes que son la veracidad y la precision, mientras
mas veraz y preciso sea un resultado analitico, mas exacto sera el método, tal

como se muestra en la figura 2.9.
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Figura 2.9 Definicion grafica de exactitud.
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FUENTE: Instituto de Salud Publica de Chile (2010).

A continuacion se analizan los términos veracidad y precision como componentes

de la exactitud.

2.3.8.1 Veracidad.

La veracidad de un método se define como la proximidad entre la media de un
conjunto de resultados y el valor verdadero o valor de referencia aceptado y se

expresa comunmente en términos de sesgo (Crubellati & Di Risio, 2009).

En caso de no disponer de un valor verdadero o un material de referencia
adecuado, se recurre a la realizacion de ensayos de recuperacién para la
determinacion de la veracidad del método, esto en el caso de ensayos no
destructivos.
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2.3.8.1.1 Sesgo.

El sesgo se determina mediante la comparacién de la media (x) de un conjunto de

resultados del método estudiado y un valor de referencia adecuado (x,.r), si la

diferencia es considerable se tiene un valor de sesgo alto, mientras mas pequefio

sea el sesgo, mas veraz sera el método.

(2.20)

S =X = Xrer
Siendo:
s = Sesgo.
X = Media de las lecturas obtenidas.
xrer = Valor del material de referencia o valor esperado.

Una vez obtenido el sesgo, se aplica la prueba t para un nivel de confianza y un
grado de libertad determinado. Para que el sesgo obtenido sea aceptable, debe

cumplirse que t qicuiado S€A MENOr QUE trritico-

|f_xref| (2.21)
tealculado = W

Siendo:

tealculado = Valor t calculado.

x = Media de las lecturas obtenidas.

xrer = Valor del material de referencia o valor esperado.

S = Desviacién estandar.

n = Numero de observaciones.

El sesgo se puede calcular también de las siguientes maneras:

- Utilizando material de referencia fortificado.
- Validando por comparacién con otros métodos ya validados.

- Participando con estudios colaborativos.
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- En caso de no disponer de las alternativas mencionadas, se podria usar las
muestras empleadas para pruebas de desempefio, de las cuales se disponga

de los resultados del ejercicio interlaboratorio (Crubellati & Di Risio, 2009).
2.3.8.2 Precision.

La precisidén es la medida de cuan cerca estan los resultados entre si, se expresa
como desviacion estandar o desviacidén estandar relativa calculada a partir de los
resultados obtenidos de mediciones repetidas bajo condiciones especificas
(Eurachem, 2016).

Se evalua mediante tres parametros que son: repetibilidad, precision intermedia y
reproducibilidad; estos parametros se expresan en forma cuantitativa, en funcién

de la dispersidn de los resultados.

2.3.8.2.1 Repetibilidad.

La repetibilidad mide la cercania de los resultados de mediciones sucesivas
realizadas de un mismo mensurando bajo las mismas condiciones de medicién
usando un mismo procedimiento, por un mismo operador, con muestras de
prueba idénticas, con un mismo equipo, en un periodo corto de tiempo y en el
mismo laboratorio (SAE, 2017).

Se calcula efectuando un aproximado de 10 mediciones bajo las condiciones
mencionadas, se puede expresar como desviacion estandar (Sr), desviacion

estandar relativa (RSDr%) o como coeficiente de varianza (CV%)(Delgado, 2009).
La desviacion estandar de la repetibilidad, se calcula asi:

Sr =+VDCMw (2:22)

Siendo:
Sr = Desviacion estandar de repetibilidad.

DCM,, = Varianza dentro del grupo calculada en la seccion 2.4.3.1.
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2.3.8.2.2 Precision intermedia.

La precisién intermedia mide la variacion de los resultados de mediciones
realizadas en el mismo laboratorio pero en condiciones mas variables que las
condiciones de repetibilidad, en ocasiones, la precision intermedia representa la

reproducibilidad dentro del laboratorio (Eurachem, 2016).

Representa las variaciones dentro del laboratorio, mismas que se producen al
variar algunas de las condiciones, es decir, el mismo método, muestras de prueba
similares pero diferente operador, diferente equipo o tiempos prolongados, etc. Se

expresa como una desviacion estandar.

2.3.8.2.3 Reproducibilidad.

La reproducibilidad mide la cercania de los resultados de mediciones de un
mismo mensurando, muestras de ensayo similares bajo condiciones de medicién

diferentes.
Las condiciones que pueden variar son:

- El principio de medicién.

- El método de medicion.

- El observador.

- Elinstrumento de medicion.
- El patrén de referencia.

- Intervalos de tiempo.

- Laboratorio y condiciones de uso (SAE, 2017).

El concepto de reproducibilidad es utilizado especificamente para expresar la
variacion entre laboratorios utilizando un mismo método, aunque también puede
utilizarse para expresar la variacion entre laboratorios utilizando diferentes
métodos, pero con el fin de medir la misma magnitud; se expresa como

desviacién estandar (Eurachem, 2016).

Segun el SAE (2017), la desviacién estandar de la reproducibilidad se calcula asi:
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DCMg — DCM 2.23
Sgp = /sr2+5L2 donde §,%=—-7 - L (2.23)

Sr = Desviacién estandar de reproducibilidad.

Siendo:

S, = Desviacion estandar de repetibilidad.

S, = Contribucién a la variacion total del factor de agrupamiento
DCM,, = Varianza dentro del grupo calculada en la seccion 2.4.3.1.
DCMygz = Varianza entre grupos calculada en la seccién 2.4.3.1.

2.3.9 ESTABILIDAD.

Los estudios de estabilidad permiten documentar los cambios fisicos, quimicos y
microbiolégicos que se producen en un producto al exponerlo a diferentes
condiciones ambientales como temperatura, luz, humedad. Los ensayos de
estabilidad permiten determinar las condiciones adecuadas para el

almacenamiento del producto (Garré, sf.).

2.3.10 ROBUSTEZ.

La robustez de un método es la medida de la capacidad que éste tiene de
permanecer inalterado ante pequenas variaciones de los parametros del método
indicando su fiabilidad durante su uso normal (Crubellati & Di Risio, 2009).

Para la realizacion de un ensayo de robustez, se ejecutan pequefos pero
deliberados cambios en los factores o parametros involucrados en el método de
ensayo, y se investiga el efecto que estos cambios generan en el desempefio del
mismo; esto permite identificar los factores o parametros que causen las
variaciones mas significativas en el desempefio del método para poder
controlarlos (Eurachem, 2016).

Entre los factores o parametros que pueden producir variaciones en el ensayo de
compresion en cilindros, estan los siguientes:

- Operador.

- Equipos.

- Temperatura de ensayo.
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- Otros.

La determinacion de la robustez de un método puede llevarse a cabo mediante la
utilizacion del disefio experimental de Plackett Burman, mediante la aplicacién del
test de Youden y Steiner o mediante la realizacion de pruebas estadisticas que
permitan determinar si las variaciones que se producen son estadisticamente
significativas.

El test de Youden y Steiner permite evaluar el efecto de siete parametros
mediante ocho anadlisis de muestras. Los factores a ser estudiados no
necesariamente deben ser siete, pueden ser menos pero siempre se deben llevar
a cabo ocho mediciones para la realizacion del test (Instituto de Salud Publica de
Chile, 2010).

Una vez identificados los posibles factores del método que pueden afectar el
desempeno normal del mismo, se procede a evaluar la variabilidad de cada uno,
es decir, se lo expone a una variacidén respecto a lo establecido en el método;
esta variacion va desde un valor alto (A, B,...,G) y otro bajo (a, b,...,9).

Las ocho mediciones realizadas bajo condiciones de variacién de los factores
establecida, se expresan mediante letras de la s a la z, tal como se muestra en la
tabla 2.4.

Tabla 2.4 Esquema del test de Youden y Steiner.

Valor del Analisis
parametro

variable 1 2 3 4 5 6 7 8
A, a A A A A a a a A
B, b B B B b B b b B
C,c C C C C C C C C
D,d D D D d d d D D
E, e E e E e e E e E
F,f F f F F F f f F
G, g G g G G g G G g
RESULTADOS S t u % w X y z

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: Bedregal, Torres, Ubillus, & Mendoza (2008).
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Se determina el efecto que tiene cada variable o parametro a partir de los
resultados obtenidos de los ocho analisis realizados (s, t,..., z), se calcula la
media de los cuatro analisis que contengan la variable de mayor valor y de los

cuatro que contienen el menor valor, para el caso de la primera variable se tendria

que:
(s+t+u+v)_4A_A WH+x+y+2z) 4a (2.24)
4 % Y 4 —2
Siendo:

A,a = Variable que posiblemente produce variaciones en el método de ensayo
s, t,u, v = Valores mayores.
w,x,y,z = Valores menores.

Se comparan los valores obtenidos (A-a) y se conoce la influencia que tiene el
parametro estudiado en el método de ensayo, se procede de la misma forma para
el resto de variables (B-b,....,G-g), mientras mayor sea la diferencia entre el valor
mayor y el valor menor (A= X — x), mayor influencia tendra el parametro sobre los
resultados del método de ensayo (Bedregal, Torres, Ubillus, & Mendoza, 2008).

Se considera que el método es robusto si la diferencia entre el valor mayor y

menor es menor que V2 de la desviacién estandar de los resultados de las ocho

mediciones realizadas (S) (Instituto de Salud Publica de Chile, 2010), asi:
(X —x)<v2sS (2.25)

Siendo:

X = Valor mayor.
x = Valor menor.
S = Desviacion estandar de las ocho observaciones realizadas.

2.3.11 REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD (R&R).

Un estudio de repetibilidad y reproducibilidad de las mediciones permite evaluar la

calidad del sistema de medicién y determinar que parte de la variacion observada
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en el proceso de medicion se debe al sistema usado (Portuondo Paisan &
Portuondo Moret, 2010).

2.3.11.1 Aplicaciones del estudio de repetibilidad y reproducibilidad.

El estudio de repetibilidad y reproducibilidad, tiene las siguientes aplicaciones:

- Laevaluacién de ensayos de aptitud.

- Lavalidacion de métodos de calibracion.

- El analisis de comparaciones interlaboratorios.
- Laevaluacién de cartas de control.

- Lavariabilidad de mediciones e instrumentos.

- La evaluacion de la estabilidad de instrumentos (SAE, 2017).

2.3.11.2 Metodologia de calculo de R&R.

El estudio de repetibilidad y reproducibilidad se basan en la evaluacién estadistica
de las dispersiones de los resultados, en forma de rango, como varianza o

desviacion estandar.

Los métodos empleados para llevar a cabo el estudio de repetibilidad y

reproducibilidad, son:

- Rango.
- Promedio y rango.
- ANOVA.

2.3.11.2.1 Estudio de Repetibilidad y Reproducibilidad mediante Promedios y Rangos.

A continuacion se muestra el procedimiento a seguir para el calculo de

repetibilidad y reproducibilidad utilizando el método de promedio y rango.

1. Se determinan el numero de operadores y el nimero de ensayos que va a
realizar cada uno.

2. Cada operador realiza las mediciones correspondientes y consigna los
resultados correspondientes en el formato respectivo para su posterior
estudio.
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. Los operadores repiten las mediciones, esta vez en un orden diferente y sin
observar las mediciones ya realizadas por sus compaferos.
. Con los datos obtenidos, se calcula el rango (R) de cada operador,
mediante la siguiente ecuacién:

R = Xinax — Xmin (2.26)

Siendo:
R = Rango de cada operador.
Xmarx = Valor maximo medido.

Xmin = Valor minimo medido.

. Se calcula el rango promedio de cada operador utilizando la siguiente

ecuacion:

B (2.27)

S

n

Ri
i=1
Siendo:
n = Numero de mediciones realizadas por cada operador.

Ri = Rango de cada operador.

. Se calcula el rango promedio de todos los rangos por medio de la siguiente

ecuacion:

s_1 Z 2 (2.28)

Siendo:

m = NUmero de operadores.

Ri = Rango promedio de cada operador.

. Se calcula el porcentaje de la repetibilidad de las mediciones mediante la

siguiente ecuacion.

(2.29)

Ki.R

% Repetibilidad =

* 100%
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Siendo:

K, = Constante que depende del numero de mediciones realizadas por
cada operador y proporciona un intervalo de confianza de 99% para estas
caracteristicas (los valores se presentan en la tabla 2.5).

T = Tolerancia de la caracteristica medida.

R= Rango promedio de cada operador.

8. Se calcula la medicion promedio de cada operador utilizando la siguiente

ecuacion:

n
1
PR o 2:30)
=1

Siendo:
n = Numero de ensayos por operador.
r = Numero de partes.
xi = Cada medida del operador.
9. Se calcula la diferencia entre el promedio mayor y el promedio menor de
los operadores por medio de la siguiente ecuacion:

Xp = Ximax — Ximin (2.31)

Siendo:
X;max = Promedio mayor de los operadores.

Ximin = Promedio menor de los operadores.

10. Se calcula el porcentaje de la reproducibilidad por medio de la siguiente

ecuacion:

J (372 — (1) (2:32)

nr
% Reproducibilidad = * 100%

T

Siendo:
K, = Constante que depende del nimero de operadores y proporciona un

intervalo de confianza del 99% para estas caracteristicas, los valores se
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presentan en la tabla 2.5 y si el valor dentro de la raiz es negativo, el valor
de reproducibilidad es cero.

xp = Diferencia entre el promedio mayor y el promedio menor de los
operadores.

n = Numero de ensayos por operador.

r = Numero de partes medidas.

T = Tolerancia de la caracteristica medida o equipo ensayado.

Tabla 2.5 Valores de las contantes K1 y K2.

Mimero de 3 1 1 <
EnsaYOs |
Kl 4.56 3.05 2.50 221
Mitmero de 3 3 1 5
operadores
K2 3.65 2.70 2.30 208

FUENTE: Llamosa, Meza & Botero (2007).

11.Se calcula el porcentaje de la relaciéon entre la repetibilidad y la

reproducibilidad mediante la siguiente ecuacion:

%R&R = +/(%Repetibilidad)? + (Y%Reproducibilidad)? (2.33)

12. Se interpretan los resultados obtenidos en base a los criterios mostrados
en la tabla 2.7.

2.3.11.2.2 Estudio de Repetibilidad y Reproducibilidad mediante Andlisis de Varianza
(ANOVA).

El procedimiento a seguir para el calculo de repetibilidad y reproducibilidad

utilizando el método de analisis de varianza (ANOVA) es el siguiente:

El analisis inicia llenando la siguiente tabla 2.6 mostrada a continuacion.
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Tabla 2.6 Analisis de varianza (ANOVA).

Fuente
Suma Grados de ;
.de 1] Sikdiadas libertad Cuadrados medios
variacion
Operadar 554 a-1 MEA = E
a=1
Paries 55B b=1 MSE = fﬂi
S5AB
Iuterncciba SS4B =150 (a-Db-1)
S5E
E b{n—1 MSE = ————
i i it ab(n 1)
Total 55T N=1

FUENTE: Botero, Azbelaez & Mendoza (2007).

Siendo:

a = Numero de operador.
b = Numero de partes medidas.

n = Numero de medidas para cada parte por cada operador.
N = Numero total de datos.

1. Calcular la suma total de todos los datos, como muestra la ecuacion

T

(2.34)

Siendo:
x;jx = Cada uno de los datos del experimento.

2. Calcular la suma del cuadrado de todos los datos por medio de la siguiente
ecuacion:
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b (2.35)
=) ) ) % |

3. Calcular la suma de los cuadrados totales de combinaciones de factores

dividido por el tamafio muestral mediante la siguiente ecuacién:

ool Z zb: 2 (2.36)

i=1 j=1
Siendo:

T;j; =Suma de los datos de cada parte por operador.

4. Calcular la suma de los totales para el factor operadores y se divide por el

espacio muestral respectivo por medio de la siguiente ecuacion:

n

%Zb: Z 72 (2.37)

j=1k=1

T?

Siendo:

Tj, = Suma de los datos de cada operador.

5. Calcular la suma de los totales para el factor (Partes) y dividir por su

tamafo muestral respectivo por medio de la ecuacién:

1 a n

i=1k=1

Siendo:
T;. = Suma de los datos de cada parte.

6. Calcular las sumas de los cuadrados por medio de las siguientes

ecuaciones:
2
SSA = T12 _ T_ (2.39)
N
TZ
SSB = T22 _ (2.40)

N
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TZ
SSAB = T¢ + - —Tf =T} (2.41)
SSE = T} — T? (2.42)
’ (2.43)
— T2 _ .
SST = T§ - —

Una vez obtenida la tabla de ANOVA (tabla 2.6), se calcula la variacion

del sistema de medida, asi:

. Calcular la repetibilidad del sistema de medida por la siguiente ecuacion.
r = 515VMSE (2.44)

. Determinar el porcentaje de repetibilidad por medio de la ecuacion.

Yr = ;* 100% (2.45)

Siendo:
T = Tolerancia de la caracteristica medida.

. Calcular la reproducibilidad del sistema de medida mediante la siguiente

ecuacion:

MSA — MSAB (2.46)

R =5,15
’ bn

Nota: Si el término de la raiz es un nimero negativo, entonces la

reproducibilidad es cero.

10. Calcular el porcentaje de reproducibilidad mediante la siguiente ecuacion:

R
%R = T* 100% (2.47)

Siendo:

T = Tolerancia de la caracteristica medida.
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11.Calcular la interaccion entre los operadores y las partes mediante la

MSA — MSE (2.48)
=515 |———

Nota: Si el término de la raiz es un nimero negativo, entonces la

siguiente ecuacion:

interaccion entre operadores y partes es cero.
12. Calcular el porcentaje de la interaccion entre los operadores y las partes

mediante la siguiente ecuacion:
%I = % *100% (2.49)
Siendo:
T = Tolerancia de la caracteristica medida.
13.Calcular la relacion entre la repetibilidad y la reproducibilidad, asi:

2.50
R&R =12+ RZ +1? (2.50)

14.El porcentaje de la relacion entre la repetibilidad y la reproducibilidad esta
dado por la ecuacién:

%R&R = /%12 + %R2 + %I? (2.51)

Finalmente se interpretan los resultados obtenidos en base a los criterios
mostrados en la tabla 2.7.



Tabla 2.7 Criterios de aceptabilidad del

reproducibilidad.

%R&R

Aceptabilidad

<10 %

El sistema de medicion es aceptable.

10% < R&R < 30%

El sistema de medicidn se acepta condicional y
temporalmente dependiendo de la aplicacion, el
costo del dispositivo de medicion, el costo de
reparacion u otros factores.

> 30%

El sistema de medicion no es aceptable y requiere
mejoras en cuanto al operador, equipo, método,
condiciones, etc.

ELABORDO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: SAE (2017).
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estudio de repetibilidad y

Una vez analizados e interpretados los resultados del estudio de repetibilidad y

reproducibilidad, las posibles causas de la variacion del sistema o instrumento,

son:

- Si la repetibilidad es mayor que la reproducibilidad, las causas pueden ser: El

instrumento necesita mantenimiento, el equipo requiere ser redisefiado para

ser mas rigido, el montaje o ubicacién donde se realizaron las mediciones

debe ser mejorado o, existe una variabilidad excesiva entre las partes.

- Si la reproducibilidad es mayor que la repetibilidad, las causas pueden ser: El

operador necesita mejorar su habilidad para utilizar y leer el instrumento, la

indicacion del instrumento no es clara, no se han mantenido condiciones de

reproducibilidad (condiciones del ambiente, montaje, etc.), o el instrumento de

medicion presenta deriva (Llamosa, Meza & Botero, 2007).

2.3.12 PRUEBAS INTERLABORATORIO.

Entre las técnicas sugeridas por la ISO/IEC 17025:2017 para la determinacion del

desempefo de un método esta la utilizacion de pruebas interlaboratorios: éstas

son pruebas realizadas entre laboratorios utilizando material o dispositivos de

medicion similares de acuerdo a condiciones predeterminadas y, permiten evaluar

el desempefio de los laboratorios participantes.

La pruebas interlaboratorios mas usadas son:
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a) Pruebas de colaboracion en las que los participantes son laboratorios cuya
competencia técnica este demostrada y tienen como objetivo evaluar
nuevos métodos de medicion, validar métodos o certificar material de
referencia.

b) Pruebas de aptitud técnica en las que los laboratorios participan como
parte de un proceso de acreditacién para evaluar su competencia técnica y

mejorar su desempeno analitico (Arvizu, Lara, Mitani & Reyes, 2008).

2.3.13 INCERTIDUMBRE.

Adicional al concepto de incertidumbre mostrado en la seccién 1.5.3, se afade
que si bien, la palabra incertidumbre estd generalmente ligada al concepto de
duda, la incertidumbre de medida no indica duda respecto a la validez medida
sino que, mas bien, tener conocimiento de la incertidumbre implica una mayor

confianza en la validez del resultado de una medicién (GUM, 2018).

2.3.13.1 Error e incertidumbre.

2.3.13.1.1 Error aleatorio.

El error aleatorio se debe a las variaciones de las magnitudes de influencia,
dichas variaciones generan efectos aleatorios y dan lugar a variaciones en las
observaciones repetidas del mesurando. Si bien, no es posible compensar el error
aleatorio de un resultado, se lo puede reducir aumentando el numero de
observaciones realizadas (EURACHEM/CITAC, 2012).

2.3.13.1.2 Error sistematico.

Segun la EURACHEM/CITAC (2012), el error sistematico se define como la
componente del error que permanece constante o varia de forma predecible a
largo de una serie de analisis del mismo mensurando. No depende del numero de
observaciones realizadas, puede deberse por ejemplo, a una falta de control de
las condiciones experimentales y, al igual que el error aleatorio, puede ser

reducido.
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2.3.13.1.3 Diferencia entre Error e Incertidumbre.

Es importante diferenciar los términos “error” e “incertidumbre”, ya que, si bien, en
ocasiones pueden ser interpretados como sindnimos, estos términos representan

conceptos completamente diferentes.

El error se define como un valor Unico resultante de la diferencia entre el valor
observado y el valor de referencia, mientras que la incertidumbre es un intervalo
y si es determinada para un procedimiento y muestra definida, se la puede utilizar
en otras aplicaciones bajo las mismas condiciones; a diferencia del error, no es
necesario conocer el valor verdadero. (EURACHEM/CITAC, 2012).

2.3.13.2 Fuentes de Incertidumbre.

Existen numerosas posibles fuentes de incertidumbre, entre las que se mencionan

las siguientes:

a) Definicion incompleta del mesurando.

b) Muestreo no representativo del mesurando.

c) Efectos de matriz e interferencias.

d) Condiciones ambientales.

e) Condicione de medida.

f) Efectos del operador.

g) Condiciones de almacenamiento.

h) Incertidumbre de equipos masicos o volumétricos.

i) Valores de referencia.

j) Aproximaciones y asunciones incorporadas en el método de medida y
procedimiento.

k) Variaciones en la repeticion de las observaciones del mesurando bajo
condiciones supuestamente idénticas (GUM, 2008; EURACHEM/CITAC,
2012).

Las fuentes de incertidumbre pueden ser dependientes unas de otras aunque

algunas de ellas pueden contribuir a otra.
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El diagrama de causa o efecto también conocido como diagrama de Ishikawa o
Espina de Pez, es una herramienta que cuenta con un sinnimero de aplicaciones,
ya que permite identificar y clasificar los distintos aspectos, para relacionar
visualmente las interrelaciones existentes entre los efectos y las posibles causas

de los mismos, tal como se muestra en la figura 2.10.

Figura 2.10 Posibles fuentes de incertidumbre representadas en el diagrama

Ishikawa.

MUESTRA | INSTRUMENTO |

Construccion
Establlidad

Estabilidad

Caractensticas

Robustez
Trazabilidad Fisico-quimicas
Estabilidad Calibracicén
Homogeneidad Representatividad Mantenimignta.__,

{ INCERTIDUMBRE
Saocuancia nparativa Temperatura =
Humedad rolativa
Principio do Farmaciin
madicion P. atmaosfarica
Ropetibilidad Vibracién Experioncia

Tiempo Huminacidn Entrenamiento
dedicado o la Folvo o jucian
edicion P Aptitud

Rulda

Habilidades fisicas

| PROCEDIMIENTO | Viento _
| AMBIENTE | | OPERADOR |

FUENTE: SAE (2016).

2.3.13.3 Incertidumbre estandar.

Todas las contribuciones de las incertidumbres deben ser expresadas como
incertidumbre estandar, es decir, como desviaciones estandar, antes de ser
combinadas (GUM, 2008).

(13

La incertidumbre estandar de medida asociada al resultado de la medicién “y”,

denotada como u(y), se calcula como la desviacion estandar del mesurando Y, a
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partir de los valores estimados xi de las magnitudes de entrada Xi y sus

incertidumbres estandar asociadas u(xi) (OAE, 2014).

Los componentes de la incertidumbre de medida asociada a las estimaciones de
entrada se clasifican o agrupan en categorias “A” y “B”, la incertidumbre debida
tanto a efectos aleatorios como sistematicos puede calcularse en algunos casos
por medio de una evaluacién tipo “A” y en otros casos mediante una evaluacion
tipo “B”. El propdsito de esta clasificacion es mostrar las dos formas diferentes de
evaluar las componentes de la incertidumbre mas no de mostrar algun tipo de
diferencia de naturaleza entre componentes resultantes de ambos tipos de
evaluacion (GUM, 2008).

2.3.13.3.1 Evaluacion tipo A de la incertidumbre estandar.

La evaluacién tipo A de la incertidumbre estandar es el método de evaluacion de
la incertidumbre que se lo lleva a cabo mediante el analisis estadistico de n (n>1)
observaciones estadisticamente independientes de una magnitud de entrada Xi

bajo condiciones iguales de medida.

Si la magnitud de entrada Xi, medida en varias ocasiones, es la magnitud Q, el
valor estimado de esta magnitud es q, que es la media aritmética o promedio de
todos los valores observados qj (j=1, 2, ...,n).

o (2.52)
;q]

S|e

q=q9=

Siendo:

q = Valor de la magnitud observada.

qj = Valores individuales de las observaciones realizadas.
n = Numero de observaciones realizadas.

g = Media aritmética de las observaciones realizadas.

La varianza experimental s?(q) de las observaciones gj, estimada de la varianza

de distribucion de probabilidad, viene dada por:
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n—1

n

$2(q) = — Z(qj -9’ (2.53)
j=1

Siendo:

qj = Valores individuales de las observaciones realizadas.

n = Numero de observaciones realizadas.

g = Media aritmética de las observaciones realizadas.

La varianza experimental de la media aritmética, es la mejor estimacion de la

varianza de la media aritmética q, y viene dado por:

2 2.54
2 = s 7(lq) (2.54)

Siendo:
s2(g) = Varianza de la media aritmética.
s2(q)/n = Varianza experimental de la media aritmética.

La incertidumbre estandar u(q) asociada a la magnitud de entra q, es igual a la
raiz cuadrada positiva de la varianza de la media aritmética denominada

desviacion estandar experimental de la media aritmética, dada por:

u(@) = s@) (2.55)

Cuando la medicién esta correctamente disefada y bajo control estadistico, es
posible que estas cuenten con una estimacion de la varianza spz, combinada o
procedente de resultados previos. Cuando se determina el valor de la magnitud
de entrada g mediante n observaciones independientes, la varianza experimental

de la media aritmética g se estima como:

2
2@ s% (2.56)
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Nota: Para aplica la evaluacion de tipo A, se debe contar con un numero de
mediciones repetidas n no menor a 10, en caso de no ser posible aumentar el
numero de observaciones, se debera considerar otro método de evaluacion de la
incertidumbre estandar, ya que, en este caso la evaluacion tipo A de la

incertidumbre estandar, puede no ser fiable (OAE, 2014).

2.3.13.3.2 Evaluacion tipo B de la incertidumbre estandar.

La evaluacién tipo B de la incertidumbre estandar es el método de evaluacién de
la incertidumbre asociada a un estimado xi de una magnitud de entrada Xi, que se
lo lleva a cabo mediante un procedimiento distinto al analisis estadistico de una
serie de observaciones, es decir, la evaluacion de la incertidumbre estandar en

este caso se basa en otro tipo de conocimientos tales como:

- datos obtenidos de mediciones anteriores;

- experiencia o conocimientos generales sobre el comportamiento de las
propiedades de los materiales e instrumentos utilizados;

- especificaciones de los fabricantes;

- datos obtenidos de calibraciones y de otros certificados;

- incertidumbres asignadas a los datos de referencia obtenidos de manuales
(OAE, 2014).

El objetivo final de la evaluacidon tipo B es el de presentar la respectiva
componente de incertidumbre en forma de desviacién estandar al igual que la

evaluacion tipo A; esto con el fin de que al final puedan ser combinadas.

La EURACHEM/CITAC (2012) muestran algunas reglas para convertir una
componente de incertidumbre en desviacién estandar en evaluaciones tipo B,

éstas son:

a) Cuando se tienen resultados y datos previos y en estos la incertidumbre
expandida se presenta como un intervalo de confianza +o« con un nivel de
confianza p%, la desviacién estandar se calcula dividiendo o« para el valor
del factor de cobertura tabulado para un nivel de confianza dado de la

distribucion Normal.
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b) Sila incertidumbre es presentada como un intervalo de confianza « sin un
nivel de confianza p%, y se tienen razones para creer que existen valores

extremos, se asume una distribucién rectangular (figura 2.11) y la

desviacién estandar se calcula como o« /+/3.

Figura 2.11 Distribucién rectangular.
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Fuente: GUM (2008).

c) Si por el contario, en el caso anterior, es poco probable la existencia de

valores extremos, se considera una distribucion triangular (figura 2.12) y la

desviacién estandar se calcula como «/+/6.
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Figura 2.12 Distribucioén triangular.
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Fuente: GUM (2008).

2.3.13.4 Incertidumbre estandar combinada.

Una vez estimados los componentes individuales o grupos de componentes de la
incertidumbre estandar, se procede a calcular la incertidumbre estandar
combinada u.(y), ésta es igual a la raiz cuadrada positiva de la varianza
combinada u.2(y), ésta se relaciona con los parametros independientes (x,, x,..,),

asi:

N N

u@= D urm= | crulxy

i=1 i=1

(2.57)

La magnitud w;(y)(i =1,2,..,N), es la incertidumbre estandar combinada

asociada a la magnitud de entrada xi, dada por:

w; (y) = ciu(xi) (2.58)
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El coeficiente c; es el coeficiente de sensibilidad asociado a la estimaciéon de
entrada xi, éste es igual a la derivada parcial de la funcion modelo f respecto a Xi,
dado por:

_of _of (2.59)

C. T —

l axl aXl X]_:xl...XN:.X'N
Segun la EURACHEM/CITAC (2012), para combinar la incertidumbre estandar, en
los casos mas sencillos y que suelen ser los mas comunes, existen dos reglas de

se muestran a continuacion:

a) La incertidumbre estandar combinada u.(y), para modelos que se tenga

unicamente una suma o resta de cantidades (y=(p+q-+r,..)), esta dada por:

u.(y(,q,.)) = Ju@)? + u(q)*+... (2.60)

b) La incertidumbre estandar combinada u.(y), para modelos que se tenga un
producto o cociente de cantidades (y=(p*q*r*..) 6 y=p/(qg*r*..)), esta dada
por:

(2.61)

u(y) =y ](u;p)f + (u;q))z +..

2.3.13.5 Incertidumbre Expandida.

La incertidumbre expandida (U) es la etapa final en el calculo de la incertidumbre,
se obtiene de multiplicar la incertidumbre estandar combinada u.(y) por un factor
de cobertura k escogido; esta incertidumbre proporciona un intervalo que se
espera comprenda una gran fraccion de la distribucion de los valores que pueden
ser atribuido al mesurando (EURACHEM/CITAC, 2012).

U= ku,(y) (2.62)

El resultado de una medicidon se expresa como:

VeytU (2.63)

Esto se interpreta como que la mejor estimacion del mesurando Y es y, y se

espera que dentro del intervalo y+ U a y— U éste contenida una importante
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fracciéon de la distribucién de los valores que pueden ser razonablemente
atribuidos al mesurando Y (GUM, 2008).

El factor de cobertura k, normalmente puede tomar valores entre 2 y 3 para una
distribucion normal, con un nivel de confianza de 95 a 99% respectivamente
(GUM, 2008). Cuando no es posibles atribuir una distribucion normal al
mesurando, pero los componentes de la incertidumbre (N> 3) derivan de
distribuciones de probabilidad bien definidas (normal o rectangular) y contribuyen
considerablemente a la incertidumbre estandar total, se cumple del Teorema del
Limite Central y se puede asumir, con un alto grado de certeza, que la distribucion

de probabilidad del mesurando es normal (OEA, 2014).

En aplicaciones especiales, el factor de cobertura puede tomar valores diferentes
fuera del rango mencionado, para dichos casos, éste debera ser seleccionado de

acuerdo a los siguientes parametros:

- Nivel de confianza requerido.
- Tipo de distribucién de probabilidad que se presenta.
- Valores usados para el calculo de efectos aleatorios.

- Grados de libertad efectivos.

Cuando la incertidumbre estandar combinada tiene una sola contribucion con
menos de 6 grados de libertad, se recomienda tomar un valor de k igual al valor
de la t de Student para dos colas, para el numero de grados de libertad que se
tenga y para el nivel de confianza requerido, este ultimo normalmente suele ser
del 95% (EURACHEM/CITAC, 2012).

A continuacion se muestran tabulados valores del factor de cobertura obtenidos
en funcion de distintos niveles de confianza, para las distribuciones de
probabilidad normal (tabla 2.8), triangular (tabla 2.9) y rectangular (tabla 2.10),

siendo éstas, las distribuciones de probabilidad mas comunes.



Tabla 2.8 Factor de cobertura para una distribucién normal.

Nivel de confianza Factor de

P (%) cobertura k
68,27 1

90 1,645

95 1,960
95,45 2

99 2,576
99,73 3

FUENTE: Hernandez (2012).

Tabla 2.9 Factor de cobertura para una distribucién triangular.

Nivel de confianza Factor de
P (%) cobertura k
98,32 1,4
95 1,9
99 2,2
100 2,4

FUENTE: Hernandez (2012).

Tabla 2.10 Factor de cobertura para una distribucion rectangular.

Nivel de confianza Factor de
P (%) cobertura k
57,74 1
95 1,65
99 1,71
100 1,73

FUENTE: Hernandez (2012).
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2.3.13.6 Expresion de la incertidumbre.

El objetivo final en el presente trabajo, en lo que respecta al calculo de la
incertidumbre, es la expresion de la magnitud sujeta a medicién que es la
resistencia a la compresién simple del hormigdn, junto con la incertidumbre
expandida de dicha medicion, por ello, a continuacion se muestran pautas para la

expresion de la misma.
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El resultado de la magnitud sujeta a medicién (y), debe ser reportado junto con la
incertidumbre expandida U calculada usando un factor de cobertura k
(EURACHEM/CITAC, 2012) de acuerdo a la seccion 2.3.13.5, siguiendo el

siguiente formato:

" Resultado =y + U (unidades) " (2.64)

Para expresar la incertidumbre en si, se necesitan dos parametros que son: el
valor numérico o intervalo (U) dentro del cual puede estar contenido el
mensurando “y” vy el otro parametro es el nivel de confianza que indica qué tan
seguro es que el valor verdadero se encuentre dentro de ese intervalo (SAE,
2016), es por esto que, al resultado se debera también, adjuntar una aclaracién

como la siguiente:

“La incertidumbre informada es una incertidumbre expandida calculada usando un
factor de cobertura k, que proporciona un nivel de confianza de aproximadamente
p% ”.

Los valores numéricos tanto del resultado como de la incertidumbre, no deben
contener un excesivo numero de digitos, por lo general, para expresar el valor
numeérico de la incertidumbre, se recomienda usar dos cifras significativas (GUM,
2008).

Segun la GUM (2008), cuando el resultado de una medicion va acompariado de la

incertidumbre expandida, se debe siempre, incluir la siguiente informacion:

- Descripcion completa y detallada de como se realizd la definicion del
mesurando Y.

- Expresa el resultado segun el formado de la ecuacion 2.64.

- Indicar cémo se determiné el nivel de confianza asociado al resultado.

- Indicar la incertidumbre expandida relativa, cuando se requiera.

- Indicar el valor de k utilizado para calcular U e indicar el valor de la
incertidumbre combinada u.(y), esta ultima en caso de que el cliente la

requiera.



2.3.13.7 Proceso de Estimacion de la Incertidumbre de Medida.

Una vez habiendo revisado los diferentes parametros y aspecto referentes a la
incertidumbre en las secciones anteriores; a continuacion se muestra una
esquematizacion (figura 2.13) y resumen de los pasos a seguir para el calculo de
la incertidumbre de medida asociada a un resultado de medida, esto segun las
recomendaciones de la EURACHEM/CITAC (2012).

Figura 2.13 Esquematizacion del proceso de calculo de la incertidumbre.
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2.3.13.7.1 Etapa 1.

Se realiza la definicion de la magnitud a ser medida, dicha definicion deber ser lo

mas clara posible y expresar cuantitativamente la relacién entre el valor del

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Calculode
incertidumbre
expandida.

FUENTE: EURACHEM/CITAC (2012).
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mesurando y los parametros de los que depende, estos ultimo pueden ser

constantes u otros mensurando que no se miden directamente.

Una adecuada definicion del mesurando debe incluir la base de caélculo del
mismo, es decir, especificar las condiciones y consideraciones que se tomaron en

cuenta en el calculo del mesurando.

Se debera aclarar si el muestreo se incluye o no dentro del procedimiento de
calculo del resultado medio, ya que, de ser asi, se debera considerar la

incertidumbre asociada al muestreo.

2.3.13.7.2 Etapa 2.

Se cuantifican las fuentes de incertidumbre, para lo cual, es adecuado empezar
por la expresion basica utilizada para el calculo del valor del mesurando. Los
parametros en esta expresion pueden tener una incertidumbre asociada a su valor
y, por lo tanto, representar una fuente potencial de incertidumbre. También puede
haber otros parametros que no se encuentre explicitamente en dicha expresion,

pero afectan a la medida y ademas aportan a la incertidumbre.

El uso del diagrama de causa y efecto 6 diagrama de Ishikawa, mostrado en la
seccion 2.3.13.2, permite enlistar las fuentes de incertidumbre de una manera
practica, mostrando como se relacionan mutuamente y cémo influyen en la
incertidumbre del resultado. Cada fuente de incertidumbre enlistada tiene un
efecto que esta relacionado con un parametro o variable de la ecuacion, la forma
de expresiéon de dicha ecuacion determina el método para combinar las
contribuciones individuales de la incertidumbre. Algunas de las estandar fuentes

de incertidumbre se enlistan en la seccidon 2.3.13.2.

2.3.13.7.3 Etapa 3.

Las fuentes de incertidumbre identificadas, se agrupan y se simplifican para
posteriormente proceder a expresar cada una de ellas como una desviacion
estandar utilizando ya sea una evaluacion tipo A o tipo B, dependiendo de la

naturaleza de la fuente.
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2.3.13.7.4 Etapa 4.

Una vez que habiendo expresado como desviacion estandar todas las fuentes de
incertidumbre cuantificadas asociadas con fuentes individuales o con efectos
combinados de varias fuentes, éstas se combinan entre si, se realiza una revision,
y si es necesario, se reevaluan las componentes mayores. Finalmente se calcula
la incertidumbre expandida mediante una adecuada seleccion del factor de
cobertura de acuerdo a lo indicado en la seccién 2.3.13.5, ésta debe ser

expresada de acuerdo a lo indicado en la seccién 2.3.13.6.

2.4 PRUEBAS DE SIGNIFICACION.

Las pruebas de significacion permiten comparar parametros entre distintas
muestras, medias o varianzas, y determinar si difieren estadisticamente o no, para
distribuciones normales se aplican pruebas paramétricas y si se tiene un tipo de
distribucion diferente a la normal entonces se aplican pruebas no paramétricas;
cabe recalcar que este primer tipo de pruebas proporcionan informacién de gran

utilidad por lo que, de ser posible, se las debe preferir (Gomez & Gutiérrez, 2001).

La aplicacion de pruebas de significacion es muy util durante el proceso de

validacion de métodos analiticos, generalmente se aplican las siguientes:

- Prueba F-Fisher para identificar errores aleatorios relacionados con la
precision.
- Prueba t-student para identificar errores sistematicos relacionados con el

sesgo.
En las pruebas de significacion estadistica siempre se plantean dos hipotesis:

e Hipdtesis Nula (Ho): Asegura que no hay diferencias significativas entre los
estadisticos de las muestras comparadas.
e Hipdtesis Alternativa (H1): Asegura que hay diferencias significativas entre los

estadisticos de las muestras comparadas.

Se dice que una diferencia es estadisticamente significativa cuando la diferencia

no se debe al azar y es representativa.



75

La hipétesis alternativa determina el numero de colas, si ésta contiene la frase
“‘mayor que” 6 “menor que”, la prueba es de una cola, si por el contrario, solo
contiene la frase “no es igual que”, la prueba es de dos colas (Instituto de Salud
Publica de Chile, 2010).

2.4.1 PRUEBAF.

La prueba f permite probar multiples hipétesis dentro de la estadistica aplicada,
una de ellas es la hipotesis nula (Ho) de que las medias de varias poblaciones
normalmente distribuidas y con la misma desviacion estandar son iguales. Esta es
la hipétesis mas conocida probada con el test F, el problema mas sencillo del
analisis de varianza. Permite también probar la hipétesis de que las desviaciones
estandar de dos poblaciones normalmente distribuidas son iguales (Instituto de
Salud Publica de Chile, 2010).

Segun el SAE (2017), entre las multiples aplicaciones de la prueba f, estan las

siguientes:

- Comprobar que dos métodos son igual de precisos.

- Comprobar que las varianzas son iguales para determinar el tipo de test de
comparaciéon de medias a utilizar.

- Comprobar que en la reproducibilidad no intervienen factores diferentes a los

encontrados en los estudios de reproducibilidad.

2.4.1.1 Metodologia de Calculo.

o Determinar los grados de libertad de cada conjunto de datos a ser analizado.
Grados de libertad del conjunto de datos 1 = n;-1

Grados de libertad del conjunto de datos 2 = n,-1

o Determinar la varianza de cada conjunto de datos y dividir la mas grande para
la mas pequefa, para encontrar F.;;cuiqd0, aSIi:

Varianza mayor (2.65)

Feaicutado = :
catcwtado - yarianza menor

e Encontrar F,;., de las tablas ingresando en la fila horizontal los grados de

libertad de la varianza mayor y en la columna, el numero de grados de libertad
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de la varianza menor. En el anexo | se muestra la tabla que permite obtener
los valores de F_tico-

e Se compara Fcritico y Fcalculado’ si Fcalculado €s menor que Fcritico entonces se
admite la hipotesis nula Ho. Esto significa que no existen diferencias

significativas entre las muestras comparadas.

2.4.2 PRUEBA t DE STUDENT.

La prueba t de Student es una prueba de significacion paramétrica que permite
comparar las medias de dos conjunto de datos, como se observa en la tabla 2.11;
y determinar si entre estos parametros las diferencias son estadisticamente

significativas.

Tabla 2.11 Conjunto de datos a comparar.

Conjunto | Media | Varianza Numero de datos

= 2
1 X1 S1 ny

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: SAE (2017).

Para la realizacion de la prueba, se inicia por determinar el valor de t-student

calculado, este valor se compara con el denominado t critico también conocido
como t tabulado, que se obtiene de la tabla t-student para un determinado
porcentaje de confiabilidad. Normalmente se usa un nivel de confianza de 95%,
es decir; un « igual a 0,05 (Instituto de Salud Publica de Chile, 2010).

Si teaicuiado €S MENOr que tqico » NO existen diferencias significativas entre los
parametros de las muestras comparadas. Se admite la hipdtesis nula, esto es

que:

Ho:ul = u2 (2.66)

Si toaicuiado MAyor que tqico ,» €Xisten diferencias significativas entre los
parametros de las muestras comparadas. Se admite la hipétesis alternativa, esto

es que:
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H1:ul # u2 (2.67)
En el anexo Il se muestra la tabla que permite obtener el valor de t,.,ico-
2.4.2.1 Metodologia de Calculo.

Se comprueba si las varianzas de los dos conjuntos de datos son o no iguales
mediante la prueba F.
e Sis;? =s,2%, se calcula una varianza di i

17 =87, promedio, asi:

o _ (= Dsi” + (n; — Ds,” (2.68)
nl+n2-2

S

Siendo:

n1l = Numero de datos del conjunto 1.
n2 = Numero de datos del conjunto 2.
s;2 = Varianza del conjunto 1.

s,% = Varianza del conjunto 2.

tealculado €S igual a:

p=—t 2 (2.69)

Siendo:

n1l = Numero de datos del conjunto 1.
n2 = Numero de datos del conjunto 2.
%1 = Media aritmética del conjunto 1.
X, = Media aritmética del conjunto 2.

s? = Varianza promedio.
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El numero de grados de libertad para cada grupo es igual a n-1 y, el numero de
grados de libertad utilizado para la prueba de significacion es igual al tamano

muestral total menos dos ((n1+n2)-2).

Una vez obtiene el valor de t.qicuiado €ON (N1+n2)-2 grados de libertad, se

compara este valor con el valor tabulado t (0,05; (n1+n2)-2).

e Sis,? # 5,2, se obtiene t.qicuiqdo aSi:

t = —— (2.70)

Siendo:
n1l = Numero de datos del conjunto 1.
n2 = Numero de datos del conjunto 2.
%1 = Media aritmética del conjunto 1.
X, = Media aritmética del conjunto 2.
s;2 = Varianza del conjunto 1.
s,% = Varianza del conjunto 2.
Los grados de libertad se calculan asi:

()

n, | n, (2.71)

Verr = ( st 5,
+ )
nt(ng — 1)  ny?(ny — 1)

Siendo:
nl = Numero de datos del conjunto 1.
n2 = Numero de datos del conjunto 2.

s,% = Varianza del conjunto 1.
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s,% = Varianza del conjunto 2.

El valor de t.qicuiad0 S€ cOmMpara con el valor tabulado t (0,05; (n1+n2)-2) que se

obtiene de la tabla mostrada en el anexo II.

2.43 ANALISIS DE VARIANZA (ANOVA).

El andlisis de varianza, también conocido como ANOVA (Analysis of variance), es
un analisis estadistico que permite comparar mas de dos medias entre si, para
esto, se debe comparar las diferencias entre cada grupo. En general, el analisis
de varianzas ayuda a expandir la aplicacion de las pruebas de significacion
(Instituto de Salud Publica de Chile, 2010).

Cuando los resultados pueden ser agrupados por analista, por laboratorio o por
método, etc., la variacién total del conjunto de resultados puede ser calculada por
la combinacién de las varianzas dentro-grupos y entre-grupos. EI ANOVA de un
solo factor es la forma mas simple del analisis de varianza, se emplea cuando se
considera una sola variable o factor, un analista, un método, una misma
temperatura; cuando se consideran dos variable o factores se emplea el ANOVA

de dos factores, por ejemplo: temperatura y tiempo (SAE, 2017).

2.4.3.1 Metodologia de Calculo.

Para n’ grupos estudiados con n observaciones para cada grupo:

Tabla 2.12 Grupos y observaciones por grupo.

n = Observaciones n'= Grupos
Grupo a Grupo b Grupoc |......Grupon'
1 Xa1 Xp1 X1 X
2 Xa2 Xp2 X X2
3 Xa3 Xp3 Xc3 X3
n Xan Xpn X Xnim

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: Instituto de Salud Publica de Chile (2010).

e Calcular el numero de observaciones totales (N= n’*n).



e Calcular la sumatoria de las observaciones de cada grupo.

Tabla 2.13 Sumatoria de las observaciones de cada grupo.
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Grupo a Grupo b Grupo ¢ ...Grupo n’ Calculo
2x, X 2x, 2Xp, 2X;
z(xal2 +xa22+--) z(xbl2 +xb22+--) z(xclz +x022+--) z(xnllz +xn122+") le_Z
ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: Instituto de Salud Publica de Chile (2010).
e Calcular la suma total de los cuadrados, asi:
Zxi)?
snCy = sxi? - & x) (2.72)

Siendo:
N = Numero total de observaciones.
Xxi = Sumatoria de las sumatorias de las observaciones de cada grupo.

rxi? = Sumatoria de las sumatorias de los cuadrados de las observaciones de

cada grupo.

e Calcular los grados de libertad totales, asi:

9leotates =N — 1 (2.73)
Siendo:
N = Numero total de observaciones.
e Calcular la suma de los cuadrados entre grupos, asi:
spc, = F® | @Exp)t | @xo)t | Cxn)® ) (2.74)

Ny ng ne Ny, N

Siendo:

Xxy,Xxg,2xc,..= Sumatoria de observaciones del grupo.
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ny, g, Ne,.. = Numero de observaciones del grupo.
N = Numero total de observaciones.
Xxi = Sumatoria de las sumatorias de las observaciones de cada grupo.
e Calcular los grados de libertad entre grupos, asi:
gl =n"—-1 (2.75)
n' = Numero de grupos.

e Calcular la suma de cuadrados residuales o dentro del grupo, asi:

Siendo:
SDCr = Suma total de los cuadrados.
SDCg = Suma de los cuadrados entre grupos.

e Calcular los grados de libertad dentro del grupo, asi:

9lw = 9liotates — 915 (2.77)
Siendo:
glg = Grados de libertad entre grupos.
e En resumen, se tiene:

Tabla 2.14 Tabla resumen de calculos de ANOVA.

Origen de la Grados de Suma de Diferencia de
Varianza libertad cuadrados cuadrados medios
(gl) (SDC) (DCM).
Entre grupos (B) gl SDCp DCMg = SDCg/glg
Dentro del grupo (W) glw SDCy, DCM,, = SDCy, /glyw
Total (T) Iliotates SDCr DCMy = SDCr/gliotates

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
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FUENTE: Instituto de Salud Publica de Chile (2010).

e Aplicar prueba F, asi:

F _ bcMy (2.78)
calculado — DCMW

Siendo:

DCMp = Varianza entre grupos.
DCM,, = Varianza dentro del grupo.

Se determina F_,;., de la tabla F que se muestra en el anexo |, colocando los
grados de libertad del numerador en la fila horizontal y los grados de libertad del
denominador en la columna. Se comparan los valores de F y si no hay diferencias

significativas, se procede a la aplicacion de la prueba t.

2.5 DISENO DEL PROCEDIMIENTO DE VALIDACION.

A continuacion, se desarrolla una primera propuesta para el procedimiento de
validacién en base a las especificaciones presentadas en la seccion 1.5.2.9 hasta
esta instancia, se han desarrollan en su totalidad los siete primeros puntos del
procedimiento de validacion ya que para los ultimos cuatro puntos del
procedimiento se requiere de los resultados de los ensayos y del procesamiento

estadistico de estos, los que se obtienen solo hasta la seccidén correspondiente.
1. ESTABLECER LA NECESIDAD ANALITICA.

La necesidad analitica del cliente radica en conocer la calidad del hormigdn que
esta usando en una estructura especifica, siendo éste, uno de los materiales mas
usados en el sector de la construccion. Dentro de este contexto, siendo la
resistencia a la compresion la propiedad mas importante del hormigén, en los
laboratorios se realizan ensayos para medir esta propiedad y asegurar asi, la
calidad y durabilidad de las estructuras construidas con dicho material. En ciertos
casos, se lleva a cabo la realizacion de ensayos en el hormigon como un

formalismo, sin embargo, este procedimiento es un importante requisito en
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licitaciones para obtencién de certificaciones, ademas que, la informacion

obtenida permite llevar a cabo una buena ejecucion del proceso constructivo.
2. METODO.

En el LEMSUR, el método de ensayo disponible que permite resolver la
necesidad analitica planteada, es el propuesto por la ASTM C39/C39M-18
“Standard Test Method for Compressive Strength of Cylindrical Concrete
Specimens”, por lo que, tomando en cuenta la referencia mencionada como la

principal, el procedimiento de ensayo planteado, es el mostrado a continuacion.

3. BORRADOR DEL PROCEDIMIENTO.
3.1. Objetivo.

El presente procedimiento tiene como objeto describir de forma detallada el
método de ensayo, para determinar la resistencia a la compresién de

especimenes cilindricos de hormigdn.
3.2. Alcance.

Este procedimiento se aplica a especimenes cilindricos moldeados de hormigdn
de cemento hidraulico, cuya densidad debe ser mayor a 800 Kg/m3, para un rango

de resistencia de 100Kg/cm? a 450Kg/cm?.

Los resultados de este método de ensayo se utilizan como base para control de
calidad de la dosificacién del hormigén, operaciones de mezclado y colocacién del
mismo; determinacién del cumplimiento de las especificaciones; control para

evaluacion de la efectividad de aditivos; y usos similares.
3.3. Referencias.

Se han tomado como referencia para la elaboracién de este procedimiento de

ensayo las normas indicadas a continuacién:

- ASTM C39/C39M-18. Standard Test Method for Compressive Strength of
Cylindrical Concrete Specimens.
- ASTM C617-15. Standard Practice for Capping Cylindrical Concrete

Specimens.
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3.4. Definiciones.

e Maquina de ensayo: Maquina que aplica una carga axial de compresién a los
especimenes cilindricos de prueba.

e Carga de Impacto: Se denomina carga de impacto a la carga momentanea e
instantanea generada por un efecto dinamico.

e Resistencia: Capacidad que tiene un cuerpo para resistir esfuerzos y fuerzas
aplicadas sin romperse, deformarse o danarse.

e Compresion: Presion a la que esta sometido un cuerpo por la accién de
fuerzas opuestas que tienden a disminuir su volumen.

e Resistencia a la compresion: Esfuerzo maximo que puede soportar un
espécimen de prueba bajo la aplicacién de una carga de aplastamiento.

¢ Refrentado: Recubrimiento de mortero de azufre puro que se aplica en los
extremos de los cilindros, con la finalidad de obtener superficies planas, sobre
las cuales se aplican las cargas segun los requerimientos del ensayo.

3.5. Descripcion.

3.5.1. Parametros y rangos.

Los parametros a ser evaluados mediante el método planteado son la resistencia
a la compresion y la densidad del hormigon, los rangos de estos parametros,
dentro de los cuales aplica este procedimiento de ensayo, son los mostrados a

continuacion en la tabla 2.15.

Tabla 2.15 Parametros y rango del procedimiento de ensayo.

Parametro | Rango | Unidades
Resistencia | 10 - 45 MPa
Densidad >800 kg/m®

FUENTE: LEMSUR (2017).

3.5.2. Aparatos y equipos.
e Maquina de ensayo: La maquina debe contar con la capacidad suficiente
para aplicar la carga continuamente y sin impacto. La carga debe ser

aplicada a una velocidad de movimiento, medida desde la platina a la
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cruceta, correspondiente a una velocidad de esfuerzo sobre el espécimen
de 2.5+0.5 Kg/cm?/s.

La maquina de ensayo debe estar equipada con dos bloques de carga de
acero con caras endurecidas, el uno es un bloque esférico que se asienta
en la superficie superior de la probeta y el otro es un bloque sélido sobre el
cual se asienta el espécimen. Las caras de contacto de los bloques de
carga deben tener una dimensién minima de al menos 3% mayor que el
diametro del espécimen de ensayo. Si el diametro del bloque esférico es
mayor para el diametro del espécimen por mas de 13 mm, debe tener
inscritos circulo concéntricos, opcionales para el bloque inferior, de no mas
de 0,8 mm de profundidad y no mas de 1 mm de ancho, para realizar un
centrado adecuado del espécimen.

e Balanza: Debe tener una precision dentro del 0.3% de la masa que esta
siendo medida.

e Vernier: Instrumento de precisién usado para medir pequefas longitudes,
consiste en una escala base graduada en milimetros. También es llamado
Pie de Rey.

e Olla de capping: Es un recipiente que permite fundir y mantener la
temperatura de compuestos de refrentado, parafinas y ceras.

3.5.3. Patrones y materiales de referencia.

Los patrones y materiales de referencia utilizados en el procedimiento de ensayo

son los mostrados a continuacion en la tabla 2.16.

Tabla 2.16 Magnitudes y patrones de referencia.

Magnitud Patron de referencia
Fuerza Celda de carga
Masa Pesas patrén

Longitud Blogues patrén

FUENTE: LEMSUR (2017).

3.5.4. Condiciones ambientales y periodos de estabilizacion

No aplica para realizar el ensayo de compresién de cilindros, sin embargo, si se

requiere determinar la densidad del cilindro calculado el volumen del espécimen a
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partir del diametro promedio y la longitud promedio, o determinado mediante la

obtencion de su masa al aire y sumergido a 23°C + 2°C, en m°.
3.5.5. Operador del ensayo.

El personal encargado del ensayo de cilindros para aceptacion del hormigén,
debe cumplir con los requisitos de técnico de laboratorio de hormigdn de la norma
ASTM C 1077 y aprobar una demostracién de su desempeno. Este requisito se
cumple con una certificacién de Técnico de Laboratorio de Concreto de ACI, Nivel

| 6 Técnico de Ensayo de Resistencia de Concreto de ACI.

3.5.6. Procedimiento.

3.5.6.1. Identificacion de muestras.

Previo el ensayo, las muestras deben ser debidamente identificadas mediante
marcas (# orden de trabajo: PG-03- PEDIDOS, OFERTAS Y CONTRATO) que

faciliten la identificacion de cada una.
Los ensayos de compresion se los realiza segun su origen:

- Muestras tomadas en obra, posteriormente curadas.
- Muestras traidas por clientes que requieren curado.
- Muestras traidas por clientes no requieren curado.

3.5.6.2. Verificacion del adecuado funcionamiento de equipos.

Uno de los factores importantes que determinan la exactitud y confiabilidad de los
ensayos, es la calidad de los equipos, por lo que, es importante que todos los
equipos sean sometidos a procesos de mantenimiento, calibracion y verificacion

de la calibracion periédicamente.

La verificacion de calibracion de la maquina de ensayo, se recomienda realizarla

cada 4 meses, bajo las siguientes condiciones:

- En la instalacion original o inmediatamente después que haya sido
trasladada.

- Cuando se sospeche de la precision de las cargas indicadas.
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Después de que se hayan efectuado reparaciones o ajustes que afecten la

operacion del sistema de aplicacion de fuerza.

3.5.6.3. Verificacion de condiciones y dimensionamiento de Ilos

especimenes.

Se verifica que las superficies de los extremos de los cilindros no presenten
irregularidades, mediante el uso de escuadras y laminas de diferentes
espesores (la carga de compresion debe ser aplicada en superficies
completamente perpendiculares a esta). En caso de presentar
irregularidades se procede a colocar refrentado en las superficies laterales
de los cilindros.

Se debe también verificar la perpendicularidad de los extremos de los
cilindros con los ejes.

Tomar las dimensiones de los especimenes, éstas son: dos diametros
medidos alrededor de la altura media formando angulos rectos entre si, tres
alturas espaciadas alrededor del diametro y el peso del espécimen

retirando cualquier tipo de humedad superficial existente.

3.5.6.4. Refrentado de muestras de ensayo.

Se prepara el mortero de sulfuro por calentamiento a una temperatura
aproximada de 130 a 145 °C.

Se calienta el plato de refrentado a una temperatura de 20 a 30 °C, se
verifica que este se encuentre limpio y libre de rugosidades y se lo aceita
ligeramente.

Una vez derretido el sulfuro, batir completamente antes de colocar en el
plato de refrentado.

Verificar que la cara del espécimen esté libre de gasas, aceites y
asegurarse que no contengan exceso de humedad.

Con la ayuda de un cuchardon u otro dispositivo adecuado, colocar el
mortero de sulfuro derretido en el plato de refrentado e inmediatamente

colocar el espécimen de forma perpendicular al plato.
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Chequear que la capa de mortero esté completamente expandida y no
contenga espacios vacios, ésta no debe exceder los 3 mm de espesor
desde la irregularidad mas profunda hasta la superficie plana.

Verificar la planitud de la capa de sulfuro, con el uso de escuadras o
laminas y colocar el espécimen capeado en la camara de humedad para
protegerla de la pérdida de humedad hasta el momento del ensayo.

El espécimen podra ser ensayado dos horas después de este
procedimiento y para cilindros de alta resistencia se espera un lapso de

tres horas.

3.5.6.5. Edad de ensayo.

Después del refrentado, una vez transcurrido el tiempo necesario para el
ensayo, se transportan los especimenes cilindricos en carritos, hasta el
lugar de ensayo.

Todos los especimenes de ensayo para una edad de ensayo dada, deben
romperse dentro de las tolerancias de tiempo admisibles, senaladas en la
tabla 2.17.

Tabla 2.17 Edades de ensayo y tolerancias admisibles.

Edad de Tolerancia
ensayo admisible
24 horas +0.5h062.1%
3 dias 2 horas 6 2.8%
7 dias 6 horas 6 3.6%
28 dias 20 horas 6 3.0%
90 dias 2 dias 6 2.2%

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: ASTM C39/C39M-18.

3.5.6.6. Colocacién del espécimen.

Verificar que las platinas metalicas no contengan irregularidades o
deformaciones.

Colocar el bloque de carga plano (inferior), con su cara endurecida hacia
arriba, sobre la mesa o platina de la maquina de ensayo directamente bajo

del bloque de carga esférico (superior). Limpiar las caras de contacto de
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los bloques superior e inferior y del espécimen de ensayo y colocar el
espécimen de ensayo sobre el bloque de carga inferior. Cuidadosamente
alinear el eje del espécimen con el centro de carga del bloque de carga
esférico, ninguno de los extremos de los especimenes de ensayo debe
apartarse de la perpendicularidad a los ejes en mas de 0.5°
aproximadamente 1mm en 100mm.

Colocar la malla de proteccion.

3.5.6.7. Verificacion del ajuste a cero y asentamiento del bloque.

Verificar que el indicador de carga esté ajustado a cero, antes de realizar el
ensayo. Se lleva el bloque de carga esférico hasta apoyar sobre el
espécimen, girar con la mano suavemente su parte movil de tal modo de

obtener un asentamiento uniforme.

3.5.6.8. Velocidad de carga.

Se debe aplicar la carga de manera uniforme y sin impacto.

Mantener la velocidad de movimiento 2.5+0.5 Kg/cm?/s al menos durante la
ultima mitad de la fase de la carga esperada.

Se permite una velocidad de carga mayor durante la aplicacion de la
primera mitad de la fase de la carga esperada. La velocidad de la carga
mayor debe ser aplicada de manera controlada de modo tal que el
espécimen no esté sometido a una carga de impacto.

No se debe hacer ajustes en la velocidad de movimiento cuando la carga
ultima esta siendo alcanzada y la velocidad de esfuerzo decrece debido a
la fisuracion en el espécimen.

Aplicar la carga de compresion hasta que el indicador de carga muestre
que esté decreciendo constantemente hasta un valor menor al 95% de la
carga maxima, y el espécimen muestre un patrén de fractura bien definido,

como se observa en la figura 2.14.



Figura 2.14 Esquema de los modelos tipicos de fractura.

3.5.6.9.
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Las medidas de seguridad a tomar durante el ensayo son las siguientes:
Zapatos punta de acero

Guantes
Proteccion auricular
Gafas

Malla metalica
Mandil

Ty |
Reascrably weld-iommed
cones on hoth ands, s
than § in. [25 men] of
oracking through caps

K

Type &
Dragonal fractune with fo
cracking through ends;
Tap wilh hammer bD
distinguish from Type 1

o b i, [25 mm]

Tyt 2
edl-formed cone on one
e, virtical ersths. nufrEng
through caps, nd wall
defined cone an other end

d

T 5
Sde fractunes ot bop o
berthen (Gorur commroniy
wilth imbondied caps )

g 3
Columnar vertical cracking
through both erds, no wesll-

BruTrad COnes

N

Type &
Simiar to Type S Dut end

ol cylinder 5 poanted

FUENTE: ASTM C39/C39M-18.
Medidas de seguridad.

Criterios y requisitos para la aprobacion y rechazo.

Si la resistencia obtenida es menor a la esperada, se verifica si:

particulas de arido grueso.

Existe evidencias de segregacion.

El hormigdn fracturado presenta cavidades de aire.

Datos a ser registrados, método de analisis y presentacion.

90

Las fracturas pasan predominantemente alrededor o a través de las

La preparacién de refrentado de los cilindros fue hecha de acuerdo con
las normas ASTM C 617 O ASTM C 1231.
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En la tabla 2.18 se muestran los datos registrados durante el ensayo a partir de
los cuales se calculan los parametros necesarios; los resultados obtenidos deben

ser presentados en una hoja de informe como las mostradas en el anexo VI.

Tabla 2.18 Datos registrados y parametros calculados.

Dato Parametro Calculado
Fuerza Resistencia
Peso Peso especifico

FUENTE: LEMSUR (2017).

El método de analisis para calcular la resistencia a compresién sera dividiendo la
carga maxima soportada por el espécimen durante el ensayo, para el promedio
del area de la seccion transversal, y expresando el resultado con una

aproximacioéon de 0,1 MPa.

P 2.79
pe=? (2.79)

Siendo:
P= Carga maxima soportada por el espécimen.
A= Promedio del area de la seccidn transversal.

Si la relacion de la longitud al diametro del espécimen es de 1.75 o menos, se
corrige el resultado obtenido anteriormente, multiplicandolo por el factor de
correccion apropiado en la siguiente tabla.

Tabla 2.19 Factor de correccion para la relacién L/D.

L/D 1,75 1,50 1,25 1,00

Factor: 0,98 0,96 0,93 0,87

ELABORADO POR: Sandy Lisinturia.
FUENTE: ASTM C39/C39M-18.

Si los valores de L/D son intermedios entre los mostrados en la tabla, se debe

interpolar.
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Cuando sea solicitado, calcular la densidad del espécimen con una aproximacion

de 10Kg/m3, utilizando la siguiente ecuacion.

] W (2.80)
Densidad = v

Siendo:

W= Masa de Kg del espécimen.

V= Volumen del espécimen, calculado a partir del diametro promedio y la longitud
promedio, o determinado mediante la obtencién de su masa al aire sumergido y

sumergido, en m°.

Cuando el volumen sea determinado mediante la obtenciobn de su masa

sumergida, calcular el volumen de la siguiente manera:

- |/ A (2.81)
Yw

Siendo:

W= Masa aparente del espécimen sumergido, en Kg, y
yw= Densidad del agua a 23°C=997.5Kg/m>.

3.5.9. Precision dentro del ensayo.

En la tabla 2.20, se muestra la precisién dentro del ensayo, para cilindros de 150
mm por 300 mm y de 100 mm por 20 mm moldeados de una muestra de
hormigon correctamente mezclada en condiciones de laboratorio y condiciones de

campo.



Tabla 2.20 Precision de ensayo.

Rango aceptableade variacion
Coeficiente de de resistencia de cilindros
variaciona individuales
2 cilindros 3 cilindros
Cilindros de 150 por 300
mm Condiciones de 2.4% 6.6% 7.8%
laboratorio Condiciones de 2.9% 8.0% 9.5%
campo
Cilindro de 100 por 200
mm Condiciones de 3.2% 9.0% 10.6%
laboratorio

a Estos valores representan los limites (1s%) y (d2s%) respectivamente, tal
como se describe en la norma ASTM C670.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: ASTM C39/C39M-18.

4. PUESTA A PUNTO.

93

En base al conocimiento que se tiene del método y en base a la experiencia

previa de ensayos de este tipo realizados en el LEMSUR, se analizaron los

diferentes parametros de validacion definidos en la seccion 2.4 y su aplicabilidad

en ensayos destructivos como lo es el ensayo de compresion en hormigon

aplicado en el LEMSUR para el cual no se logré obtener materiales de referencia.

5. ELECCION DE LOS PARAMETROS DE VALIDACION.

En base a lo especificado en la puesta a punto, los parametros de validacién

seleccionados para llevar a cabo la validacién del método de ensayo de

compresion en cilindros de hormigon, son los siguientes:

¢ Intervalo de trabajo (del instrumento y del método).

e Exactitud (Veracidad y Precision).

e Robustez.

o Repetibilidad y Reproducibilidad.

e Incertidumbre.
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6. FIJACION DE OBJETIVOS PARA LOS PARAMETROS DE VALIDACION.
Los objetivos fijados para los parametros de validacién seleccionados, son:

e Verificar que el intervalo de trabajo del método y del instrumento sean
compatibles entre si y que los resultados obtenidos se encuentren dentro
de estos intervalos.

o Verificar la exactitud del método de ensayo mediante la determinacién del
sesgo en los resultados (veracidad) y el calculo de repetibilidad y
reproducibilidad (precisién) en dichos resultados, esto mediante el calculo
del coeficiente de variacion tanto de repetibilidad como de reproducibilidad,
mismo que encontrarse dentro del valor especificado por la normativa
ASTM C39/C39M-18.

e Determinar la robustez del método de ensayo ante la variacion de
parametros tales como: operador, temperatura de curado, temperatura de
ensayo y humedad de ensayo.

e Aplicar un estudio de repetibilidad y reproducibilidad mediante el analisis de
resultados obtenidos para evaluar la aceptabilidad y determinar la calidad
del sistema de medicién empleado, asi como, los parametros que afectan
al mismo.

e Calcular la incertidumbre asociada al resultado de ensayo mediante el
analisis de los resultados obtenidos para determinar asi la calidad de los
resultados.

7. DISENO EXPERIMENTAL Y ESTADISTICO.

La obtencion de los parametros de validacion seleccionados y posteriormente la
verificacion de los objetivos fijados, se llevé a cabo mediante la elaboracion de 10
probetas por cada resistencia, para la realizacion de los ensayos se escogio
trabajar con un total de 4 resistencias (210 kg/cm2, 280 kg/cm2, 350 kg/cm2, 425
kg/cm2) para que el célculo de la incertidumbre sea lo mas representativo posible.
Se escogid también trabajar con 3 operadores diferentes para la realizacion de

los ensayos intralaboratorio y dos pruebas interlaboratorios. Teniendo en cuenta
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lo ya mencionado, se elaboraron un total de 160 probetas, como se muestra a

continuacion:

Operador 1: 10 probetas por resistencia x 4 resistencias = 40

Operador 2: 10 probetas por resistencia x 4 resistencias = 40

Operador 3: 10 probetas por resistencia x 4 resistencias = 40

Ensayo Interlaboratorio 1: 4 probetas por resistencia x 4 resistencias = 16
Ensayo Interlaboratorio 2: 4 probetas por resistencia x 4 resistencias = 16
Total de probetas: 152 probetas

Adicional a las 152 probetas elaboradas para las pruebas intralaboratorio e
interlaboratorio, se elabora 8 probetas mas para la determinacién de robustez del

método.

Dentro de este contexto, a continuacion se muestra el disefio experimental y

estadistico realizado para la obtencién de los parametros de validacion.

¢ Intervalo de trabajo.
Los resultados obtenidos de los ensayos deberan encontrarse dentro del
intervalo de trabajo del método, definido por el parametro de densidad; y
dentro del intervalo de trabajo de la maquina de ensayo, definido por el

parametro de resistencia, como se muestra en la tabla 2.21.

Tabla 2.21 Intervalo de trabajo del método y de la maquina de ensayo.

Parametro Rango Unidades
Resistencia 10 - 45 MPa
Densidad >800 Kg/m?®

FUENTE: LEMSUR, 2017.
e Exactitud.
No se pudo realizar el calculo del sesgo para la posteriormente demostracion
de la veracidad del método de ensayo, debido a que no se cuenta con un

material de referencia o muestra patrén para dicho fin.
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Para calcular la repetibilidad y reproducibilidad, y posteriormente demostrar la
precision del método, se aplic6 un analisis de varianza (ANOVA) entre
operadores para obtener la desviacion estandar de la repetibilidad y
reproducibilidad, el procedimiento estadistico se lo llevé a cabo en base a la
metodologia de calculo sefialada en la seccion 2.3.8.2 y en la seccion 2.4.3.
Robustez.

La determinacion de la robustez del método se llevd a cabo mediante la
elaboracion y ensayo de 8 probetas en las que se variaron las condiciones de
los parametros que pueden afectar al método de ensayo, esto se llevd a cabo
mediante la aplicacion del test de Youden y Steiner cuyo procedimiento de
célculo se detalla en la seccion 2.3.10. Los parametros escogidos, sujetos a
variacion dentro del método, su valor maximo y minimo, asi como, la

configuracion de ensayo de los mismos, se muestran en la tabla 2.22.

Tabla 2.22 Diseio de ensayo de robustez.

CONDICION VARIABLE ANALISIS
Tipo Clave|Valor Alto X|Valor Bajo x| 1 2 3 4 5 6 7 8
Operador Aa 1 2 1 1 1 1 2 2|22
Temperatura de curado | B,b 23 15 23 2315|1523 23| 15| 15
Temperatura de ensayo| C,c 19 17 19 (17 119 | 17 1 19 | 17 | 19 | 17
Humedad de ensayo D,d 64 44 64 | 64 | 44 | 44 | 44 | 44 | 64 | 64
RESULTADOS: S t u |l viw|ixl|y z

ELABORADO POR: Sandy Lisintuiia, 2018.
FUENTE: Bedregal, Torres, Ubillis, & Mendoza (2008).

Repetibilidad y Reproducibilidad.

La aplicaciéon del estudio de repetibilidad y reproducibilidad se llevé a cabo
con las dimensiones que se obtuvieron de las probetas ensayadas en el
LEMSUR.

El procesamiento estadistico de datos se realizdé en base a lo descrito en la
seccion 2.3.11.2.

Incertidumbre.

El calculo de la incertidumbre asociada al resultado del ensayo, se calculd

para cada resistencia, con los resultados obtenidos de los ensayos
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intralaboratorio, esto en base al procedimiento detallada a lo largo de la
seccion 2.3.13.
8. REALIZACION DE ENSAYOS DISENADOS.

La realizacion de los ensayos de acuerdo con el borrador del procedimiento
mostrado en el numeral 3 del procedimiento de validacién, se detalla en el

capitulo 3, seccién 3.5.

Los numerales 9, 10 y 11 del procedimiento de validacion se desarrollaron en el
capitulo 4, ya que la informacién requerida para el desarrollo de los mismos no se

obtiene sino hasta el final del capitulo 3.

9. TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS DATOS OBTENIDOS.
10. DECLARACION DEL METODO VALIDADO.
11.GUARDAR REGISTROS ORDENADAMENTE.

2.6 ESTADO DEL ARTE.

En la tabla 2.23 se describen las investigaciones, estudios, publicaciones y
normativas mas importantes relacionadas con validacion de métodos de ensayo y

calculo de incertidumbre.
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CAPITULO 111

METODOLOGIA DE ENSAYOS Y RESULTADOS.

3.1 ENSAYOS EN AGREGADOS.

Se determinaron las propiedades que caracterizan a los agregados, y
posteriormente, se confirmé que los resultados obtenidos cumplieran con los
requisitos especificados en las normativas vigentes. Entre los requisitos que los
aridos deben cumplir estan: limite de gradacion, densidad, peso especifico,
resistencia a la abrasion, impurezas organica, entre otros. Para la verificacion de
estos requisitos se hizo uso de la norma ASTM C33/C33M-16: “Standard

Specification for Concrete Aggregates.”

El muestreo del agregado se lo realizé en base a la norma ASTM D75/D75M-14:
“Standard Practice for Sampling Aggregates.”, esto con el fin de que la muestra
seleccionada de la fuente, tanto de agregado fino como grueso, sea

representativa.

A continuacién se describe la metodologia seguida para la realizacion de los
ensayos que permitieron obtener las propiedades de los agregados, asi como, los

resultados obtenidos en cada caso.

3.1.1 GRANULOMETRIA.

La granulometria o analisis granulométrico es la determinacion del tamaro de las
particulas y el porcentaje o distribucidn de las mismas dentro de una masa total
de agregado. El ensayo granulométrico se lo realiza haciendo pasar una
determinada masa de agregado por una serie de tamices estandar ordenados
segun el tamafo de la abertura de mayor a menor. El resultado se lo expresa
mediante una grafica (curva granulométrica) en escala semilogaritmica con la
abertura de los tamices en el eje de las abscisas (escala logaritmica) y el
porcentaje que pasa en el eje de las ordenadas (escala natural) (Cagua & Nates,
2017).
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Los ensayos para la determinar la granulometria de los agregados se los realizé
en base a las especificaciones de la ASTM C136/C136M-14: “Standard Test
Method for Sieve Analysis of Fine and Coarse Aggregates”. Previa la realizacion
de los ensayos de granulometria, la muestra de ensayo debe ser secada al horno

a una temperatura de 110 °C por un periodo de 18 a 24 horas.

Un parametro importante dentro de la caracterizaciéon de los agregados es el
modulo de finura (MF), éste es un valor que representa el grosor o finura de un
material, se obtiene mediante la suma de los porcentajes retenidos acumulados
en los tamices de la serie de mdodulo de finura mostrados en la tabla 3.1, dividido
para 100. Mientras mayor sea el valor de mdédulo de finura, mas grueso es el

agregado.

Tabla 3.1 Serie Moédulo de Finura (Duff Abrams).

Tamiz Abertura (mm)
3" 75
11/2" 38
3/4" 19
3/8" 9,5
N° 4 4,75
N° 8 2,36
N° 16 1,18
N° 30 0,60
N° 50 0,30
N° 100 0,15

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
Fuente: Luna, 2014.

El médulo de finura se calcula mediante la siguiente ecuacion:

2% retenidos acumulados de los tamices serie de Abrams (3-1)
100

Moédulo de finura =

Las ecuaciones utilizadas para el procesamiento de datos obtenidos en el ensayo,

son las siguientes:

peso retenido en cada tamiz x 100 (3.2)

% retenido =
peso de muestra total
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% retenido acumulado = X % retenido hasta ese tamiz (3.3)

% que pasa = 100% — % retenido acumulado (3.4)

3.1.1.1 Agregado Fino.

El tamafio de la muestra para el ensayo de granulometria de agregado fino, segun
la norma ASTM C136, debe ser de minimo 300g, y la serie de tamices que se
debe utilizar, segun la norma ASTM C33, es: 3/8’, #4, #8, #16, #30, #50 y #100.

Fotografia 3.1 Ensayo de granulometria de Agregado Fino.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

3.1.1.1.1 Resultados Obtenidos.

Para llevar a cabo el analisis granulométrico en agregado fino, se tomaron
muestras de 1000 g. En la tabla 3.2 se muestran los resultados obtenidos, asi

como, los limites de gradacién para agregado fino.

En la figura 3.1 se muestra la curva granulométrica obtenida del analisis

granulométrico de agregado fino.
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Tabla 3.2 Analisis granulométrico y requisitos de gradacion de agregado

fino.
TAMIZ
No. ABERTURA | % retenido | % que pasa | Limite | Limite
[pulg] [mm] acumulado Minimo | Maximo
3/8" 9,5 0 100 100 100
4 4,75 0,2 99,8 95 100
8 2,36 23,6 76,4 80 100
16 1,18 51 49,0 50 85
30 0,6 68 32,0 25 60
50 0,3 76,8 23,2 5 30
100 0,15 85,7 14,3 0 10
200 0,075 89,9 10,1 0 5
BANDEJA 100 0,0
MF 3,1

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Se obtuvo un moédulo de finura (MF) de 3.1, este corresponde al limite superior del

rango establecido por la norma que va de 2.3 a 3.1 para agregado fino.

Figura 3.1 Curva granulométrica de agregado fino.

Curva Granulométrica - Agregado Fino
1 [
# |
e i
L m
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E |
[+
Wil
3
50
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E a0
o
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E -
10 TP -
i} e e
Ll LU 1 i
ABERTURA DEL TAMIZ imm}
==#==Lirle hEnimno ==#==Liiele Magirne == Ciirya Graniiemsica

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
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Se observa que hay pequefos tramos de la curva granulométrica obtenida que se
encuentran fuera de los limites de gradacién establecidos en la norma ASTM
C33/C33M-16, sin embargo, y como lo aclara la misma norma, si se demuestra
mediante ensayos que el agregado no afecta el comportamiento del hormigén,

éste puede ser utilizado para dicho propdsito.
3.1.1.2 Agregado Grueso.

En el caso del agregado grueso, la serie adecuada de tamices y el tamafo de la
muestra que se debe utilizar, depende del tamafio maximo nominal del agregado,
mismo que se define como la menor abertura de la malla que retiene del 5% al
15% de la masa. Dentro de este contexto, la serie de tamices se escoge de la
norma ASTM C33/C33M-16, y el tamafio de la muestra se selecciona de la norma
ASTM C136/C136M-14.

Fotografia 3.2 Ensayo de granulometria de agregado grueso.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

3.1.1.2.1 Resultados Obtenidos.

Se trabajé con un agregado grueso cuyo tamafio maximo nominal fue de 1
pulgada (25mm), por lo que, en base a la recomendacion de la norma, para la
realizacién de los ensayos, se tomaron muestras de 10 kg, siendo este, el tamafio

de muestra minima con la que recomienda trabajar la norma.
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En la tabla 3.3 se muestran los resultados obtenidos, asi como, los limites de
gradaciéon para agregado grueso y en la figura 3.2 se muestra la curva
granulométrica obtenida del analisis granulométrico realizado en agregado

grueso.

Tabla 3.3 Analisis Granulométrico y requisitos de gradacion del agregado

grueso.
TAMIZ No. | ABERTURA | % retenido % que pasa Limite | Limite
[pulg] [mm] acumulado Minimo | Maximo
11/2" 37,5 0 100 100 100
1" 25 1,8 98,2 95 100
1/2" 12,5 61,9 38,1 25 60
4 4,75 95,6 4,4 0 10
8 2,36 95,6 4,4 0 5
BANDEJA 100 0,0
MF 5,91

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Figura 3.2 Curva granulométrica de agregado grueso.

Curva Granulomeétrica - Agregado Grueso
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= e | iribe Btinimo = g [ rniibe A dmenn g Cir it Crraanubenedicica

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Los resultados observados del analisis granulométrico en agregado fino y grueso,

muestran que estos cumplen con los requisitos de norma ASTM C33/C33M-16, y
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por tanto, son aptos para la elaboracion de las probetas de hormigdn necesarias

para el presente trabajo.

3.1.2 DENSIDAD APARENTE.

La densidad aparente, conocida también como Masa Unitaria, se define como el
cociente entre la masa de agregado y el volumen que ocupan las particulas de
este, los vacios entre particulas y poros accesibles e inaccesibles. La densidad
aparente de los agregados permite conocer la cantidad de agregado en peso
necesaria para la elaboracién de un volumen unitario de hormigdn, como se sabe,
el peso de un material varia dependiendo de la compacidad del mismo, razén por
la cual, es importante conocer la densidad aparente suelta y compactada de los

agregados.

El ensayo de densidad aparente suelta y compactada de los agregados se realiza
en base a la norma ASTM C29/C29M-17: “Standard Test Method for Bulk Density
(Unit Weight) and Voids in Aggregate”.

Para el calculo de densidad aparente, se emplea la ecuacién mostrada a

continuacion.

P,— P, (3.5)
(SAparente = T

Donde:

Saparente = DeNsidad aparente suelta o compactada del agregado [g].
P2 = Peso del molde con agregado suelto o compactado [g].

P1 = Peso del molde [g].

V = Volumen del molde [cm?3].

El volumen del molde que se va a utilizar en el ensayo depende del tamario
nominal maximo del agregado, dentro de este contexto, el molde se puede elegir
de la norma ASTM C29/C29M-17, este sera utilizado tanto para densidad

aparente suelta como para densidad aparente compactada.
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Antes de la ejecucion del ensayo, el agregado fino y grueso debe ser secado por
un periodo de 24 horas a una temperatura de 110°C, esto con el fin de obtener

una masa invariable y que la informacion que se genere del ensayo sea confiable.

3.1.2.1 Agregado Fino.

El ensayo de densidad suelta y compacta tanto de agregado fino como de
agregado grueso se lleva a cabo por el método de paladas y varillado
respectivamente. Para determinar la densidad suelta, una vez secado el material
y seleccionado el molde, se coloca el agregado fino en el molde hasta llenarlo, se
enrasa y se pesa. La densidad compactada se determina llenando el molde en
tres capas, cada una se compacta con 25 golpes de la varilla de punta

redondeada de 16 mm de diametro, una vez lleno el molde, se enrasa y se pesa.

Fotografia 3.3 Ensayo de densidad aparente de agregado fino.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

3.1.2.1.1 Resultados Obtenidos.

El ensayo de densidad aparente de agregado fino se realizé con un molde con
capacidad nominal de 14 litros, esto por la facilidad de manipulacion que ofrece.
En la tabla 3.4 se muestran los resultados obtenidos tanto para densidad aparente

suelta como para densidad aparente compactada de agregado fino.
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Tabla 3.4 Resultados de densidad aparente suelta y compacta de agregado

fino.
Densida Aparente Unidad 5 Eni-:"'ﬂi 5 Promedio
Densidad Suelta [g/em?) 1,62 1.62 1,62 1,62
Densidad Compactada [_gjn:m“] 1.83 1.83 1,83 1,83

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
3.1.2.2 Agregado Grueso.

La densidad aparente suelta y compactada de agregado grueso se determina de
la misma forma que con el agregado fino. Se recomienda tanto para agregado fino

como para agregado grueso, realizar los ensayos por duplicado para que la
informacién generada refleje confiabilidad.

Fotografia 3.4 Ensayo de densidad aparente de agregado grueso.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

3.1.2.2.1 Resultados Obtenidos.

Para el ensayo de densidad aparente de agregado grueso con un tamafio maximo
nominal de 1 pulgada (25 mm), se escogidé un molde con una capacidad nominal
de 9,3 litros, en base a las especificaciones de la ASTM C29/C29M-17. En la tabla
3.5 se muestran los resultados obtenidos tanto para densidad aparente suelta

como para densidad aparente compactada de agregado grueso.
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Tabla 3.5 Resultados de densidad aparente suelta y compactada de

agregado grueso.

Densida Aparente Unidad 3 E"!':ru! - Promedio
Densidad Suelta [g/emT] 1,28 1,29 1,29 1,29
Densidad Compactada| | Ea'l:mlj'j 1,42 1,45 1,43 1,43

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

La densidad aparente compacta del agregado grueso esta directamente
relacionada con la granulometria del mismo, ya que, mientras mejor sea la
distribucion de los tamarfios de las particulas de agregado, mayor sera el valor de

densidad compactada.
3.1.3 PESO ESPECIFICO Y ABSORCION.

El peso especifico de los agregados se define como la relacion entre la masa total
y el volumen total del agregado cuando este se encuentra en condiciones de
Superficie Seca Saturada (SSS), es decir, cuando se encuentra completamente
saturado de agua. La masa total del agregado incluye el agua contenida en los
poros permeables del agregado pero no incluye el agua adherida a la superficie

del mismo.

La absorcién se define como “la capacidad que tienen los agregados para llenar

de agua los vacios permeables de su estructura “(Luna, 2014).

Previa la realizacion del ensayo para la determinacién del peso especifico y
absorcion del agregado, se debe lavar la muestra de ensayo hasta dejarla libre de
impurezas y se debe dejar el agregado inmerso en agua por un periodo de al
menos 24 horas para conseguir la saturacién completa de las particulas, esto

tanto para el agregado fino como para el agregado grueso.
3.1.3.1 Agregado Fino.

El ensayo de peso especifico y absorcién de agregado fino se lo lleva a cabo en
base a las norma ASTM C128-15: “Standard Test Method for Density, Relative
Density (Specific Gavity), and Absorption of Fine Aggregate”.
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Una vez transcurrido el tiempo de saturacion de la muestra de agregado fino, se
determina la condicién de superficie seca saturada (SSS) mediante el secado
progresivo y una adecuada compactacién del material, en un molde tronco conico

que permite comprobar la pérdida de agua superficial del agregado.

Inmediatamente después de que el material haya alcanzado la condicién SSS, se
pesa una determinada cantidad de muestra y se procede a eliminar los vacios de

la misma mediante la utilizacion de un picnémetro y una bomba de vacio.

Fotografia 3.5 Ensayo de peso especifico y absorcion de agregado fino.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

Las ecuaciones empleadas para el procesamiento de datos obtenidos en el

ensayo, son las siguientes:

o A
Peso especifico = e [g/cm3] (3.6)
s _ s 3
Peso especifico S§S = —— [g/cm?] (3.7)
., _(5-4) 0
Absorcién de agua = -——x100 [%] (3.8)

Donde:

A = Peso de la muestra seca [q].

B = Peso del picndmetro mas agua hasta la marca de aforo [g].

C = Peso del picndmetro mas muestra y agua hasta la marca de aforo [g].
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S = Peso de muestra en condicién SSS [g].

3.1.3.1.1 Resultados Obtenidos.

Después de haber alcanzado la condicion SSS en el agregado fino, se tomd una
muestra aproximada de 300 g para la realizacion del ensayo en base al
procedimiento sefialado. Los resultados obtenidos en tres ensayos consecutivos

realizados, asi como, el promedio de los mismos, se muestran en la tabla 3.6.

Tabla 3.6 Resultados de peso especifico y absorcion de agregado fino.

; Ensayos "
Agregado Fino Uinidad 3 ; : Promedio
Peso Especifico lg/om? 2,62 2,54 2,58 2,58
| Peso Especifico 555 [g/em?) 2,67 2.58 2,62 2,62
leso Especifico Aparent{  [g/cm?) 2,75 2,56 2,7 2,70
[_avsorciondengua | 6 [ 172 [ 16 [ 17 | o ]

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Los rangos recomendados por la literatura técnica para valores de peso

especifico y absorcion en agregado fino, son de 2.30 a 2.70 g/cm3 y de 0.2 a 2.0

% respectivamente. Se obtuvo un peso especifico de 2.58 g/cm3 y absorcion de

1.77 %, mismos que se encuentran dentro de dichos rangos, confirmando asi, que

el agregado fino es apto para ser utilizado en la elaboracién de hormigon.

3.1.3.2 Agregado Grueso.

El ensayo de peso especifico y absorciéon de agregado grueso se lo lleva a cabo
en base a las norma ASTM C127-15: “Standard Test Method for Density, Relative
Density (Specific Gavity), and Absorption of Coarse Aggregate”.

Habiéndose cumplido el periodo de saturacion, se debe secar manualmente el
agregado con la ayuda de una franela hasta que haya perdido su brillo superficial.
A continuacion, se pesa la masa minima de material para el ensayo dependiendo
del tamafio maximo nominal del agregado y se determina el peso sumergido y el

peso seco de la muestra de agregado grueso.
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Fotografia 3.6 Ensayo de peso especifico y absorcion de agregado grueso.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

Las ecuaciones empleadas para el procesamiento de datos obtenidos en el

ensayo, son las siguientes:

Peso especifico = BAfC [g/cm3] (3.9)

Peso especifico S§S = BB%c [g/cm3] (3.10)
., (B-4)

Absorcion de agua = ——x100 [%] (3.11)

Donde:

A = Peso de la muestra seca en aire [g].

B = Peso de la muestra saturada en superficie seca [g].

C = Peso aparente en agua de la muestra saturada [g].

3.1.3.2.1 Resultados Obtenidos.

Se tomd una muestra de agregado en condicion S.S.S., de aproximadamente 3
kg, tomando en cuenta su tamafio nominal maximo, para la realizacidén del ensayo
en base al procedimiento sefalado. En la tabla 3.7 se muestran los resultados
obtenidos en tres ensayos consecutivos realizados, asi como, el promedio de

estos.
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Tabla 3.7 Resultados de peso especifico y absorcion de agregado grueso.

Agregado Grueso Unidad 5 E 1' 3 Promedio
Peso Especifico [g/cm™] 2,58 261 2,59 2,59
Peso Especifico 555 | [g/em?] 2,62 2,65 2,64 2,64
feso Especifico Aparenty [g/em®] | 270 | 272 | 271 | 27
Absorcion de Agua [%] 1,75 1,68 1,72 1,72

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Se obtuvo un peso especifico de 2.59 g/cm3 y absorcion de 1.72 %, estos se

encuentran de los rangos recomendados por la literatura técnica, misma que

sefala que los valores recomendados para peso especifico y absorcién en

agregado grueso van de 2.3 a 2.8 g/cm?3 y de 0.2 a 4.0 % respectivamente.

El valor de absorcion del agregado es de gran importancia dentro de la
elaboracion del hormigoén, tanto para la correccion de agua en el disefio de la
mezcla, como para evaluar la resistencia mecanica del mismo, ya que, mientras
mas poroso es el material, mas agua absorbe, es menos compacto y por lo tanto,

tiene menor resistencia.

3.1.4 RESISTENCIA A LA ABRASION.

El ensayo de resistencia a la abrasion se lo realiza en agregado grueso y permite
determinar la calidad del mismo obteniendo la dureza de las particulas de la

muestra, misma que se determina mediante la pérdida de masa por desgaste.

El desgaste en las particulas de agregado se loga mediante el uso de una carga
abrasiva normalizada compuesta por esferas de acero, que se colocan junto con
la muestra de ensayo en un tambor giratorio denominado Maquina de los

Angeles, a una velocidad adecuada, combinando asi, el desgaste y la abrasion.

El numero de esferas (carga abrasiva) y el numero de revoluciones depende de la
gradacién y del tamafio del agregado respectivamente. En el presente trabajo, el
ensayo de resistencia a la abrasion se lo llevd a cabo en base a las
especificaciones de las norma ASTM C131/C131M-14: “Standard Test Method for
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Resistance to Degradation of Small-Size Coarse Aggregate by Abrasion and

Impact in the Los Angeles Machine.”

Fotografia 3.7 Ensayo de Abrasion.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

Las ecuaciones empleadas para el procesamiento de datos obtenidos en el

ensayo, son las siguientes:

A=22x100 (3.12)
__B-D

Donde:

A = Porcentaje de desgaste [%].

B = Peso original de la muestra antes del ensayo [g].

C = Peso de la muestra retenida en el tamiz #12, a las 500 revoluciones [g].
D = Peso de la muestra retenida en el tamiz #12, a las 100 revoluciones [g].
Cu = Coeficiente de Uniformidad.

3.1.4.1 Resultados Obtenidos.

En base al analisis granulométrico realizado y en base a las normativas
mencionadas, se determind una gradacion tipo B, por lo cual, se utilizdé una carga
abrasiva de 11 esferas, un peso inicial de la muestra de 5000 gamos y un total de
500 revoluciones en la Maquina de los Angeles. En la tabla 3.8 se muestran los

resultados obtenidos del ensayo de abrasion.
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Tabla 3.8 Resultados de Abrasion de agregado grueso.

|Gradacion: 8
|Hﬁn:-em de esferas; 11
Iuﬁrnem de revoluciones: 500
IPeso inicial [g]: 5000
IFesn retenide en el tamiz i 12 luego de 100 revoluciones [g]: 4770,8
IFeam retenido en el tamiz # 12 luego de 500 revoluciones [g]: 3307,7
[Porcentaje de pardida 100 rev [%]: 4,61
[Porcentaje de pérdida 500 rev [%1: 21,87
|coeficiente de uniformidad: 0,21

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Se obtuvo un valor de desgaste de 21.87%, mismo que se considera optimo ya
que, segun lo especificado en la norma ASTM C33/C33M-16 “Standard
Specification for Concrete Aggregates.”, dicho valor debe ser menor al 50%. Por
otro lado, el valor de coeficiente de uniformidad de 0.21 se encuentra muy
cercano al limite recomendado por la norma ASTM C131/C131M-14, mismas que

especifican que dicho valor debe ser menor a 0.2.
3.1.5 CONTENIDO ORGANICO.

El contenido organico del agregado fino se determina por medio del ensayo de
colorimetria, este tiene como objetivo detectar la presencia de impurezas
organicas que pueden encontrarse en la arena, ya que estas, afectan el proceso
normal de hidratacion del cemento y afectan a la resistencia y durabilidad del

hormigon.

El ensayo de colorimetria consiste en sumergir una determinada masa de arena
en una solucion de hidroxido de sodio al tres por ciento (3 partes de NaOH y 97
partes de H20), por un periodo de 24 horas. Transcurrido el tiempo, se compara
la coloracion tomada por el liquido que recubre al agregado con una escala de
colores denominada escala de Gardner. La coloracién del liquido debe ser menor
o igual a tres para que el agregado fino sea considerado adecuado para elaborar

hormigén.
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La determinacion del contenido organico en agregado fino, se lleva a cabo en
base a las especificaciones de las norma ASTM C40/C40M-16: “Standard Test

Method for Organic Impurities in Fine Aggregates for Concrete.”

Fotografia 3.8 Ensayo para la determinacion de contenido organico en
agregado fino.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

3.1.5.1 Resultados Obtenidos.

Transcurridas las 24 horas de la realizacion del ensayo, se observa que la
coloracion que toma el liquido que cubre al agregado, es menor a uno, por lo

tanto, el agregado se considera optimo para la elaboracién de hormigon.

Tabla 3.9 Resultados de ensayo de contenido organico en agregado fino.

fEscala de Gardner | <1 |

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

3.2 ENSAYOS EN CEMENTO.

Al igual que en los agregados, en el cemento también se realizan ensayos de
laboratorio que permitan verificar las caracteristicas dadas por el fabricante y

determinar si es apto para ser utilizado en la elaboracién de hormigén.
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Para el desarrollo del presente trabajo, se utilizé cemento Tipo GU (Cemento
hidraulico para la construccién en general), de la marca Holcim. A continuacion se
detalla el procedimiento de los principales ensayos realizados en el cemento, las

normas empleadas y los resultados obtenidos.

3.2.1 DENSIDAD REAL.

La densidad real del cemento se define como el peso de un volumen unitario de
cemento, sin incluir el aire que se encuentra entre las particulas. Segun la norma
ASTM C1157/C1157-17: “Standard Performance Specification for Hydraulic

Cement” la densidad real del cemento puede tomar valores que van de 3.0 a 3.25

g/cm3.

La densidad real del cemento no es un indicador de la calidad del mismo, pero es
de gran utilidad en el calculo de las cantidades de mezcla en la dosificacién del
hormigdn. Se determina midiendo el volumen de un liquido no reactivo que es
desplazado por una determina masa de cemento, esto mediante la utilizacién de

un frasco graduado denominado L Chatelier.

El ensayo para determinar la densidad real del cemento, se lleva a cabo en base
a las especificaciones de la norma ASTM C188-17:"Standard Test Method for

Density of Hydraulic Cement”.

Tabla 3.10 Ensayo para la determinacién de la densidad real del cemento.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: LEMSUR, 2018.



120

La ecuacion empleada para el calculo de densidad real del cemento es la

siguiente:

P2 - P1 (3.14)

D.real = m

Donde:
D. real = Densidad real del cemento [g/cm?].
P1 = Peso inicial del frasco con reactivo [g].

P2 = Peso del frasco con reactivo y cemento [g].

L1 = Lectura inicial en un punto en la parte baja del cuello del frasco entre 0 y 1

[cm?3].

L2 = Lectura final en un punto en la parte alta del cuello del frasco entre las

marcas 18 y 24 [cm3].

3.2.1.1 Resultados Obtenidos.

En la tabla 3.11 se muestran los resultados obtenidos de dos ensayos realizados
para determinar la densidad real del cemento, asi como, el promedio de los

mismos.

Tabla 3.11 Resultados del ensayo de densidad real del cemento.

Ensayos
1 2
Densidad real [/ cm?] 3,05 3,03 3,04

Parametro de estudio | Unidad Promedio

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

El valor de densidad real obtenido de 3.04 glcm3 se encuentra dentro de los

rangos establecidos por la bibliografia.
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3.2.2 DENSIDAD APARENTE.

La densidad aparente del cemento se define como el peso de un volumen unitario
de cemento, al igual que en los agregados, en el cemento también se determina

la densidad aparente suelta y la densidad aparente compactada.

La densidad aparente suelta se determina colocando el cemento en un recipiente
de dimensiones y peso conocido, sin producir ningun tipo de vibraciones que
pudieran compactarlo, hasta llenarlo completamente. Por otro lado, la densidad
compactada se determina, al igual que en el caso anterior, llenando con cemento
un recipiente de dimensiones y peso conocido, pero en este caso, el material
debe ser colocado en tres capas compactando cada una, esta compactacion se

loga dejando caer el molde 25 veces a una altura aproximada de 20mm.

El ensayo para la determinacién de densidad suelta y compactada del cemento se
llevd a cabo en base al procedimiento detallado en la Guia Didactica para el

Disefio de Mezclas publicada por el ingeniero German Luna en el 2014.

Fotografia 3.9 Ensayo para la determinaciéon de densidad aparente del

'!

cemento.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

La ecuacion empleada para el calculo de densidad real del cemento es la

siguiente:

(P2 — P1) (3.15)

Ys: Ve = %

Donde:
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Y., Y. = Densidad suelta o compactada del cemento [g/cm3].
W, W. = Peso del cemento suelto o compactado (P2-P1) [g].
P1 = Peso del molde vacio [g].

P2 = Peso del molde con cemento suelto o compactado [g].
V = Volumen interno del molde [cm3].

3.2.2.1 Resultados Obtenidos.

Se determind la densidad aparente suelta y compactada mediante el promedio de
dos ensayos realizados, los resultados obtenidos se muestran a continuacion, en
la tabla 3.12.

Tabla 3.12 Resultado de ensayo de densidad aparente del cemento.

Pardmetro de estudio | Unidad lE“ : 52 Promedio
Densidad suelta [efcm?®] 1,0 1,06 1,04
Densidad compactada | [gfcm?] 1,24 1,29 1,27

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

3.2.3 CONSISTENCIA NORMAL.

La consistencia normal del cemento se define como la cantidad de agua
necesaria para que la pasta de cemento adquiera una fluidez y plasticidad
adecuadas, esta condicion se loga cuando todas y cada una de las particulas del

cemento se encuentran hidratadas.

La cantidad necesaria de agua para la hidratacion del cemento varia dependiendo
de las caracteristicas del mismo, mientras mas fino sea, mayor cantidad de agua
sera necesaria para que alcance su consistencia normal, algo similar ocurre en el
caso de cementos con adiciones, ya que, por el aumento de su superficie
especifica, necesitan mayor cantidad de agua para su hidratacion. La consistencia
normal del cemento puede variar de 23% a 33% (ASOCRETO, 2010).
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El ensayo para la determinacion de la consistencia normal del cemento se lleva a
cabo en base a las especificaciones de las norma ASTM C187-16:"Standard Test
Method for Amount of Water Required for Normal Consistency of Hydraulic

Cement Paste.”

Se dice que el cemento ha alcanzado su consistencia normal cuando la pasta
elaborada con el mismo, colocada en un molde tronco cénico, es penetrada 10 £
1mm en 30s, por la sonda de Tetmayer en el aparato Vicat. La pasta es elaborada
con la ayuda de una batidora, variando la cantidad de agua hasta lograr la

consistencia requerida.

Fotografia 3.10 Ensayo para la determinacion de la consistencia normal del

cemento.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
FUENTE: LEMSUR, 2018.

La ecuacion empleada para el calculo de la consistencia normal del cemento es la

siguiente:

Ma (3.16)
C% =——x100
Mc

Donde:
C = Consistencia normal [%].

Ma = Peso del agua [g].
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Mc = Peso del cemento [g].

3.2.3.1 Resultados Obtenidos.

En la tabla 3.13 se muestran los resultados obtenidos en los ensayos realizados

para la determinacién de la consistencia normal del cemento.

Tabla 3.13 Resultado del ensayo de consistencia normal.

Ensayos
1 .
Consistencia Mormal k. 26,5 27,2 26,85

Promedio

Pardmetro de estudio Unidad

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Se obtuvo un valor de consistencia normal de 26.85 %, mismo que se encuentra
dentro del rango de valores tipicos para cementos hidraulicos que van de 23 a 33
%.

3.2.4 TIEMPOS DE FRAGUADO.

El tiempo de fraguado se define como el tiempo transcurrido desde que el agua y
el cemento entran en contacto hasta que la pasta pierde su fluidez y deja de ser
plastica (tiempo de fraguado inicial), y hasta que la pasta adquiere la rigidez
suficiente para soportar su propio peso (tiempo final de fraguado). El tiempo de
fraguado es una propiedad que permite describir o especificar el paso de estado
fresco a endurecido de la pasta de cemento, por lo que, es de gran importancia en
obra ya que permite al operador estimar el tiempo disponible para mezclar,

transportar, vibrar y dar los acabados finales al hormigon.

La determinacion de los tiempos de fraguado consiste en preparar una pasta de
cemento en consistencia normal y dejarla reposar en la camara de curada para,
con la ayuda del aparato Vicat, ir tomando paulatinamente medidas de
penetracion de la aguja en la pasta. Dentro de este contexto, el tiempo de
fraguado inicial es el transcurrido entre el inicio de la preparacion de la pasta y el

momento en el que la aguja penetra 25mm en 30s, por otro lado, el tiempo final
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de fraguado es el transcurrido entre el inicio de la preparacion de la pasta hasta

cuando la aguja ya no deja una marca perceptible sobre la pasta de cemento.

El ensayo para la determinacién de los tiempos de fraguado se llevé a cabo en
base a las especificaciones de las normas ASTM C191-18:"Standard Test
Methods for Time of Setting of Hydraulic Cement by Vicat Needle”.

Fotografia 3.11 Ensayo para la determinacion de tiempos de fraguado.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.
FUENTE: LEMSUR, 2018.
3.2.4.1 Resultados Obtenidos.

El tiempo inicial vy final de fraguado del cemento utilizado para el desarrollo del
presente trabajo, se muestran en la taba 3.14.

Tabla 3.14 Resultados del ensayo de tiempos de fraguado.

Parametro de estudio Unidad Valor

Tiempao inicial [min] 145
Tiempao final [min] 415

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Se obtuvo un tiempo inicial de fraguado de 145 minutos y un tiempo final de
fraguado de 415 minutos, estos cumplen con lo establecido en la norma ASTM
C1157/C1157-17, misma que establece que los tiempos inicial y final de fraguado

no deben ser menor a 45 minutos ni mayor a 420 minutos respectivamente.



126

3.3 DOSIFICACION.

En la tabla 3.15 se muestra un resumen de los resultados obtenidos de las
propiedades del agregado y del cemento, mismas que se utilizaron para la realizar
la dosificacion del hormigon utilizado para la elaboracion de los cilindros
empleados como material de referencia para llevar a cabo el procedimiento de

validacién del ensayo de compresion en cilindros.

Tabla 3.15 Propiedades de materiales empleados para la dosificacion.

Aadule de finura: 31
Peso especifico (Dsss): 262 l[g/em®]
Agregado Fino Densidad aparenta suelia: 1,62 [g/ rm:']
Densidad aparente compactada: 1,83 [g/cm’]
Absorcidm : 1L,.77%
Humedad; 0,00%
Tamafie mixime del agregado; 11/2" i
Tamano maximo naminal; h iy
Maodulo de finura: 5,91
Pesa especifics [Dsss): 2,64 [g/em’]
ADEFada GInEsO Densidad aparente suslta: 1,79 [gfcm?]
| Densidad aparents compactada: 143 [gf em?]
Absorcian : 1.7
Humedad: 0,00%
ﬂ:ﬂ La; Holoim Rocaluerte
Tipa: Gu
Cemento Densidad real: 308 [g/cm?]
Densidad aparente suelta: 0,99 [g/cm?]
Densidad aparente compactada: 1,21 [g/cm®]

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
Habiendo verificado que los agregados cumplen con los requisitos establecidos
por las diferentes normas para ser considerados como aptos para ser utilizados
en la elaboracion de hormigon, se realizé la dosificacion siguiendo los pasos del
método propuesto por el ACI 211.1. En el anexo V se muestran las dosificaciones
del hormigbén obtenidas para la elaboracion de las muestras cilindricas de
hormigon, en las tablas 3.16 y 3.17 se muestra el resumen de dichas

dosificaciones en peso y en volumen.
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Tabla 3.16 Dosificaciones al peso para las resistencias escogidas.

: = Dasificacion al Peso
Resistencia ==
S __afc |cemento| Arena Ripio
i'c= 210 kg/em? 0,370 100 | 3,63 3,94
f'c= 280 kg/em? 0,702 100 | 324 3,48
fe=350kglem® | G537 | 100 | 1% | 248
f'c= 425 kgfem? 0,421 1.00 1,38 1.97

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Tabla 3.17 Dosificaciones al volumen para las resistencias escogidas.

: - Dosificacion al Volumen
Resistencia —
| afc Cemento Arena Ripio
o= 210 kgfem? 0,900 1,00 2,33 3,18
'c = 230 kgfem? 0,730 1,00 2,02 2,82
i"c = 350 kgfem? 0,560 1,00 1,26 2,00
f'c= 425 kgfem? 0,440 1,00 0,83 1,59

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
Una forma practica de verificar la dosificacion obtenida es mediante la realizacién
del ensayo de asentamiento mediante el uso del cono de Abrams, este permite
verificar que el asentamiento escogido en el calculo de la dosificacion sea igual al

obtenido en dicho ensayo realizado con la mezcla de hormigon.

3.4 ELABORACION DE ESPECIMENES DE ENSAYO .

Después de haberse calculado la dosificacion para cada resistencia, se
elaboraron los cilindros de hormigéon mezclando los ingredientes basicos:

agregados, cemento y agua.

3.4.1 ENSAYO DE ASENTAMIENTO.

Se realizdé el ensayo de asentamiento mediante el uso del cono de Abrams, en
base a las especificaciones de la norma ASTM C143/C143M-15: “Standard Test

Method for Slump of Hydraulic-Cement Concrete”.

El ensayo de asentamiento consiste en, una vez cubierta la parte interna del cono
con una fina capa de aceite mineral o material desmoldante no reactivo, llenar el
mismo con la mezcla de hormigdn fresco en tres capas, compactando cada una

con 25 golpes mediante el uso de una varilla metalica de punta redondeada (16
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mm de diametro y 600 mm de longitud), la profundidad de los golpes debe ser la

profundidad de la capa que se esté compactando.

Una vez compactada la capa final, se enrasa el borde del cono con la varilla
utilizada para compactar, se limpia la base del cono y se lo levanta verticalmente,
se lo coloca junto a la muestra de hormigén asentado en posicion inversa y con
un flexémetro, se mide la altura ente la parte superior del cono y el centro del

hormigén asentado.
El asentamiento escogido para las dosificaciones calculadas fue de 7.5 a 10 cm.

3.4.2 MOLDEO DE CILINDROS.

Una vez obtenido el asentamiento esperado, se moldearon los cilindros cuyas
dimensiones preestablecidas fueron de 15 cm de diametro y 30cm de altura,
cumpliendo asi con lo establecido en la norma ASTM C192/C192M-16: “Standard
Practice for Making and Curing Concrete Test Specimens in the Laboratory”, en
las que se especifica que relacion entre dimensiones (h/d) debe ser igual a 2 y
que el diametro del molde debe ser al menos 3 veces el tamafio maximo nominal
del agregado, establece ademas, en base al diametro del molde; el numero de
capas para el llenado, modo y numero de golpes de compactacién para cada

capa y diametro de la varilla utilizada para dicho propdsito.

Previo el moldeo de especimenes, los moldes cilindricos deben cumplir con los
requisitos de la norma ASTM C470/C470M-15: “Standard Specification for Molds
for Forming Concrete Test Cylinders Vertically”. El procedimiento seguido para el
moldeo de los especimenes se llevd a cabo en base a la norma ASTM
C192/C192M-16, mismo que consiste en llenar cada uno, previamente cubierta la
parte interna del mismo con aceite mineral o material desmoldante no reactivo, en
tres capas compactando cada una con 25 golpes distribuidos en la seccién

transversal uniformemente con la ayuda de la varilla de compactacion.

Después de compactar cada capa, se golpea el cilindro por su parte externa de 10
a 15 veces con la ayuda de un mazo de caucho (0.6 + 0.2 kg de masa), esto con
el fin de eliminar el aire atrapado y cerrar los orificios dejados por la varilla al

momento de compactar la capa. Finalmente, después de la tercera capa, se
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enrasan los cilindros tratando de no dejar depresiones o proyecciones mayores a
3mm en la superficie y se los coloca cerca del lugar, donde una vez
desencofrados después de 24 horas, seran ubicados para el fraguado de los

mismos.

Se elaboraron 38 especimenes por cada dosificacién calculada dando un total de
152 especimenes, de las cuales, 120 fueron ensayadas en el laboratorio (40 por
cada operador), las 32 restantes se las utilizé6 para la realizacion de pruebas
interlaboratorio, adicionalmente se elaboraron 8 probetas de la primera resistencia

(210 kg/cm?) para la realizacién de la prueba de robustez.

El curado de los especimenes se efectud por inmersién permanente en agua a
una temperatura de 23 + 2 °C, fueron extraidos de los tanques de curado solo
unas horas antes del ensayo para evitar la pérdida de humedad, tal como lo
establece la ASTM C39/C39M-18: “Standard Test Method for Compressive

Strength of Cylindrical Concrete Specimens”.

3.5 ENSAYO DE COMPRESION SIMPLE.

El ensayo de compresion simple en hormigdén permite determinar la resistencia a
la compresion del hormigon, siendo esta, una medida de la calidad del hormigén
suministrado en obra, ya que el disefio estructural se basa en valor de resistencia
especifico. La realizacion del ensayo de compresion simple permite comprobar
que el hormigoén elaborado tenga la misma resistencia que la especificada en el
disefio, el ensayo también, permite determinar cuando realizar el retirado del
desencofrado siempre que la resistencia a esa edad sea la adecuada (IMCYC,
2006).

Transcurridos un tiempo de curado de 28 dias, edad en la que se espera el
hormigén alcance aproximadamente el 100% de su resistencia, los especimenes
fueron ensayados siguiendo el borrador del procedimiento descrito en el numeral
3 y el disefio experimental del numeral 7, estos dos del procedimiento de

validacién, mismo que fue desarrollado en la seccién 2.5 del capitulo 2.
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3.5.1 RESULTADOS OBTENIDOS.

Los resultados obtenidos de los ensayos a compresién se muestran en el anexo
VI.
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CAPITULO IV

TRATAMIENTO ESTADISTICO DE DATOS
OBTENIDOS EN LOS ENSAYOS.

4.1 CALCULO DE PARAMETROS DE VALIDACION.
4.1.1 INTERVALO DE TRABAJO.

Tal como se observa en el anexo VI, las resistencias y densidades obtenidas de
los ensayos realizados, estan dentro del intervalo de trabajo del equipo de ensayo

y del método de ensayo.

4.1.2 EXACTITUD.
4.1.2.1 Veracidad.

No se pudo demostrar la veracidad del método de ensayo debido a que no se
cuenta con un material de referencia certificado y tampoco fue posible la
participaciéon en un estudio colaborativo que permitiera calcular el sesgo de los

resultados y por tanto la veracidad del método.

4.1.2.2 Precision.

Mediante la realizacion de un analisis de varianza (ANOVA), se determind la
repetibilidad y reproducibilidad mismas que son expresadas en términos de
desviacion estandar o coeficiente de variacion, esto para los resultados obtenidos

en los ensayos intralaboratorio.

En la tabla 4.1 se muestran los resultados de repetibilidad y reproducibilidad
obtenidos del analisis de datos intralaboratorio de cada resistencia con la que se
trabajo. En el anexo VIII se presentan las tablas de calculo elaboradas para la

obtencion de los parametros a continuacién mostrados.



132

Tabla 4.1 Precision obtenida de los ensayos intralaboratorio.

Desviacion Desviacion Coeficiente de | Coeficiente de
RESISTENCIA | Eqtandar de Estandar de Variacién de Variacion de
(kg/cm2) Repetibilidad | Reproducibilidad | Repetibilidad | Reproducibilidad
Sr SR CVr (%) CVR (%)
210 0,693 0,693 3,625 3,625
280 0,633 0,633 2,123 2,12
350 0,803 0,803 2,347 2,347
425 0,76 0,78 1,92 1,97

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Se observa que los coeficientes de variacion tanto en repetibilidad como en
reproducibilidad estan por debajo del valor de coeficiente de variacion
especificado en la norma ASTM C39/C39M - 18 que es de 2.4%, excepto en la
primera resistencia con la que se trabajo, en la que se observa que el coeficiente
de repetibilidad y reproducibilidad sobrepasa el valor mencionado y por tanto, no

cumple con la precisién de ensayo requerida.
4.1.3 ROBUSTEZ.

Se determind la robustez del método de ensayo para los parametros: operador,
temperatura de curado, temperatura de ensayo, temperatura ensayo y humedad
de ensayo, realizando variaciones entre el valor maximo y minimo de cada
parametro. La determinacion de la robustez se llevé a cabo mediante el test de
Youden y Steiner cuya metodologia se detalla en la seccién 2.3.10.En las tablas

4.2, 4.3 y 4.4 se muestran los resultados obtenidos.

Tabla 4.2 Ensayo de robustez por el test de Youden y Steiner.

COMDICION VARIABLE ANALISIS
Tipa Clave [Valor Ao X[ValorBajoa| 1 | 2 | 3 | 4 | § § | 7 [ &
|Operador Aa | 2 | 1 L. | i ) ! F |
|Temperatira da curada| B,b 3 15 13 i3 15 | 15 F | 3 15 15
I peratures de snaay Ce g | ib 8l | 1k 1 | 16 21 16 2l 15
iHumedad de entaya | D,d 69 5H B9 | &9 | 58 | 58 | se 58 | a9 | 69 |
RESULTADOS: 18,79 | 19,26 | 19,7 | 18,30 | 1850 | 18,24 | 1868 | 1924
! D5 0,39
| VI 05 0,831
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Tabla 4.3 Condicion para determinacion de robustez.

A <+/2 DS
A >+/2 DS Sensible a variable.
ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Tabla 4.4 Resultados obtenidos del ensayo de robustez.

No sensible a variable.

Condicidn Variable Resultados Diferencia Comparacion
Valor Alto X | Valor Bajo x | Promedio X | Promedio x 1A (X-x) | A<+/2 DS
A A 19,08 18,66 0,42 No sensible a variable
B B 18,70 19,05 0,35 No sensible a variable
C C 18,99 18,76 0,23 No sensible a variable
D D 18,99 18,75 0,24 No sensible a variable

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Una vez realizado el tratamiento de datos, se observa que, de acuerdo a la
condicion para aceptacion de robustez planteada por el test de Youden y Steiner,

el método de ensayo no es sensible a la variacién de los parametros escogidos.

4.1.4 ESTUDIO DE REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD .

Se evalué la calidad de sistema de medicién mediante la aplicacion de un estudio
de repetibilidad y reproducibilidad (R&R), esto mediante el método de analisis de
varianza (ANOVA).

Se escogieron dos muestras cilindricas idénticas, en estas se midi6 el diametro y
altura 10 veces por duplicado por cada uno de los tres operadores. La
desarrollo del estudio de

metodologia seguida para el repetibilidad y

reproducibilidad fue la descrita en la seccion 2.3.11.

En las tablas 4.5 y 4.6 se muestran los resultados obtenidos de las mediciones de
cada operador tanto para diametro como para altura y en las tablas 4.7 y 4.8 se

muestran los resultados obtenidos en el estudio R&R realizado.



Tabla 4.5 Datos de diametros medidos en milimetros para estudio R&R.

DIAMETRO
N° OPERADOR 1 OPERADOR 2 OPERADOR 3
REPETICION 1 2 1 2 1 2
1 150,25 151,00 151,50 151,25 150,50 150,50
2 150,25 150,75 150,00 151,25 150,00 150,75
3 150,75 151,00 150,25 151,00 151,75 151,25
4 151,00 151,25 151,25 151,75 151,75 150,00
5 151,25 150,50 151,25 151,75 150,50 151,00
6 150,25 151,00 151,75 151,25 151,70 150,75
7 151,00 151,50 151,75 150,50 151,50 150,75
8 151,00 150,50 151,25 151,25 151,75 150,50
9 151,00 150,75 150,00 150,75 150,75 150,75
10 151,5 150,5 150 150,25 151,25 151,5
SUMA 1508,25 1508,75 1509 1511 1511,45 1507,75
TOTAL 3017 3020 3019,2

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia

Tabla 4.6 Datos de alturas medidas en milimetros para estudio R&R.

ALTURA
N° OPERADOR1 OPERADOR 2 OPERADOR3
REPETICIONES 1 2 1 2 1 2
1 301 301 301 301 301 301
2 301 301 301 302 301 301
3 301 302 300 302 302 302
4 302 301 301 303 301 300
5 300 301 301 303 300 302
6 300 302 301 303 300 302
7 301 302 301 302 301 302
8 302 302 301 302 301 302
9 301 301 302 302 301 301
10 301 301 301 301 301 301
SUMA TOTAL 3008,5 3013,5 3007 3018,2 3009 3014
6022 6025,2 6023

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia
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Tabla 4.7 Resultado de estudio R&R para medicion de diametro.

Fuente de Suma de Grados de | Cuadrados
Variacion Cuadrados Libertad medios
Operador 0,2413 2 0,1207

Partes 2,70 9 0,30

Interaccion 5,58 18 0,310

Error 7,98 30 0,266
Total 16,50 59
r=2,66 R =0,00 I1=0,00
%r = 66,41 %R =0,00 %! =0,03
%r&R= 66.41

Tabla 4.8 Resultado de estudio R&R para mediciéon de altura.

Fuente de Suma de Grados de | Cuadrados
Variacion Cuadrados Libertad medios
Operador 0,2680 2 0,134

Partes 2,86 9 0,32
Interaccion 4,11 18 0,228
Error 18,67 30 0,622
Total 25,91 59
r=4,06 R =0,00 I =0,00
%r = 73,87 %R =0,00 %Il =0,00
%r&R= 73,87
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4.1.5 INCERTIDUMBRE.

Se calculd la incertidumbre asociada al resultado del ensayo de compresion, es
decir la incertidumbre del valor de resistencia del hormigon y, adicionalmente se
calculé la incertidumbre asociada al valor de densidad del hormigdn, ya que es un
parametro que también se suele reportar en el informe de resultados reportados

por el LEMSUR.

El calculo de la incertidumbre se llevd a cabo en base a los conceptos expuestos
en la seccion 2.3.13 y en base a la metodologia de calculo planteada por la GUM

(2008), a continuacion se muestra el procedimiento de calculo seguido.
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4.1.5.1 Procedimiento de calculo de incertidumbre.

4.1.5.1.1 Modelo del sistema de medida.

Se plantea el modelo del sistema de medida tanto para la resistencia a la

compresion como para la densidad del cilindro.

¢ Resistencia a la compresion del cilindro (f’c):

Siendo:

(4.1)

F = Fuerza maxima soportada por el cilindro.

® = Promedio de dos diametros medidos alrededor de la altura media del

espécimen.

e Densidad del cilindro (6):

Siendo:

M = Masa del cilindro.

(4.2)

h = Promedio de tres alturas medidas en el espécimen.

4.1.5.1.2 Enlistar todas las fuentes de incertidumbre.

Factores |Fuente de Incertidumbre

Observaciones

Incertidumbre de la
maquina (Ug1)

Incertidumbre expandida de la calibracion
dividida para el factor de cobertura.

Maquina de | Resolucion (Ugz)
carga (Uf)

Ultimo digito que se puede apreciar
visualmente dividido para dos por raiz
cuadrada de tres.

Deriva (Ug3)

Diferencia de correcciones sobre raiz de
tres. Si la maquina es nueva, se toma la
deriva como la exactitud sobre la raiz de
tres.
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Incertidumbre del equipo
(Ug1)

La incertidumbre
calibracion sobre dos.

expandida de la

Vernier Ultimo digito que se puede apreciar
Calibrador Resolucion (Ug;) wsu;ln:jenée tdIVIdIdO para dos por raiz
Diametro cuadrada de tres.

Diferencia de correcciones sobre raiz de
(Ug) . tres. Si la maquina es nueva, se toma la
Deriva (Ug3)
03 deriva como la exactitud sobre la raiz de
tres.
Repetibilidad (S;.) Desviacion estandar de la repetibilidad.
Incertidumbre del equipo |La incertidumbre expandida de la
(Up1) calibracion sobre dos.
Flexdmetro Ultimo digito que se puede apreciar
Altura Resolucién (Up2) visualmente dividido para dos por raiz
(un) cuadrada de tres.
Diferencia de correcciones sobre raiz de
Deriva (U tres. Si la maquina es nueva, se toma la
eriva (Uns) deriva como la exactitud sobre la raiz de
tres.
Incertidumbre de |
nee I umbre de fa La incertidumbre expandida sobre dos.
maquina (Up1)
Ultimo digito que se puede apreciar
Resolucion (Up2) visualmente dividido para dos por raiz

Balanza cuadrada de tres.

(um) Diferencia de correcciones sobre raiz de

Deriva (Up3)

tres. Si la maquina es nueva, se toma la
deriva como la exactitud sobre la raiz de
tres.

Repetibilidad (S,)

Desviaciéon estandar de la repetibilidad.

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia

4.1.5.1.3 Calcular la Incertidumbre Estandar de las Fuentes.

Fuerza

ug = +/Inc. Maquina? + Resolucién? + DerivaZ

(4.3)

_ 2 2 2
Up = \/uFl + Upy“ + Up3
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Diametro
ug = +/Inc. Equipo? + Resolucién? + Deriva?
(4.4)
Uy = \/umz + Ug” + Ugs?
Altura
up = +/Inc. Equipo? + Resolucién? + Deriva? (4.5)
Uy, = Up? + Up? + Uys?
Masa
uy = +/Inc. Equipo? + Resolucién? + Deriva?
4.6
um = Vum? + uyp? + uys? (4-9)
4.1.5.1.4 Calcular los coeficientes de sensibilidad de Resistencia y Densidad.
Tabla 4.9 Coeficientes de sensibilidad de Resistencia.
e
o
Coeficiente de sensibilidad de la fuerza oy '|[ 3 } 3
Lp = ———= -
; S gF . 0=
Resistencia F
. : By’
Coeficiente de sensibikdad de! diametro i, T EJ sF
II:‘} L. — = 3

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.
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Tabla 4.10 Coeficientes de sensibilidad de Densidad.

Coelicwnie de servsibibdad de la mmasa P ——

a4 M

Densidad | Cogficiente de sensibilidad del diametro Gge ™= —— = — --—ia—-r-—
anﬂ I ﬂ' L |Ir
] M

Cneficients o sihilidad dr la sl Gy T e e
neficiente de sensthiliddad de la albura T g

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

4.1.5.1.5 Calcular la Incertidumbre Estandar Combinada.

Resistencia

5 (4.7)
Upe = [Cp? * Up? + cp? * up? + ¢, 2 * S,

Densidad

(4.8)

Us = \/CMZ *Up2 + Cpa? * Ugg? + Cp2 * Up? + ¢, 2 + 8,2
4.1.5.1.6 Calcular la incertidumbre expandida.

La incertidumbre expandida U, se obtiene multiplicando la incertidumbre estandar
combinada por un factor de cobertura k correspondiente a un nivel de confianza
adecuado, se escogio un nivel de confianza del 95.45% cuyo factor de cobertura
es k= 2.

Uf’c =k * Usc (49)

U5 =k * Us (410)
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4.1.5.1.7 Notificacion de resultados.

El resultado final del ensayo esta conformado por la resistencia calculada f'c y la

densidad § junto con su respectiva incertidumbre y unidades, asi:
Resultado = f'c (unidades) * Uy, (unidades)
Resultado = § (unidades) + Us (unidades)
4.1.5.2 Ejemplo de calculo.

A continuacion se detalla un ejemplo del procedimiento seguido para el calculo de
incertidumbre, el ejemplo fue desarrollado para la resistencia de 210 kg/cm2 (20,5
MPa), los certificados de calibracion de los equipos se muestra en el anexo VII,

los resultados obtenidos se muestran a continuacion:

4.1.5.2.1 Fuentes de incertidumbre de la medicion de la fuerza:
i) Desviacion de la lectura nominal (Incertidumbre de la Maquina ug).
La incertidumbre proveniente de la desviacion nominal de la maquina de
ensayo se obtiene dividiendo la incertidumbre expandida reportada en el
certificado de calibracion para el factor de cobertura correspondiente al
nivel de confianza escogido. Del informe de calibracion de la maquina de
ensayo utilizada, se obtiene una incertidumbre expandida de 0.48 kN
(480N) definida para un nivel aproximado de confianza del 95.45%, con un

factor de cobertura k=2.

Es importante asegurarse que el equipo funcione dentro de las
especificaciones antes del uso.
Dentro de este contexto, la incertidumbre estandar proveniente de la

maquina de ensayo es igual a:
Up1= E =—=240N
i) Resolucién observada (ury).

La resolucién observada de la maquina de ensayo es igual a 0.001 T (9.81
N), asumiendo una distribucién rectangular, la incertidumbre estandar de la

resolucion de la maquina de ensayo es igual a:
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Resol. /2  9.81/2
Upy = =
NG V3

=2.832N
iii) Deriva (ur3).

La diferencia entre las calibraciones de la maquina es de
aproximadamente 5.5 N, por lo que, la incertidumbre estandar de la deriva
de la maquina de ensayo es igual a:

Deriva. _ 2.2N

R RN

iv) La Incertidumbre estandar de la Fuerza es: (ug)

=3.175N

_ 2 2 2
Up = \/uFl + Upz° + Up3

up = /2402 + 2,8322 + 3,1752
up = 240N

4.1.5.2.2 Medicion de dimensiones (Diametro):
i) Precision del equipo (ug1)
Se observo en el informe de calibracién del vernier, una incertidumbre
expandida de + 0.04 mm definida para un nivel de confianza de
aproximadamente 95.45% con un factor de cobertura k=2.
La incertidumbre estandar de calibracién, es igual a:
U 0.04

Ug1= E = T =0.02 mm

ii) Resolucién de la produccién observada (ugp)

La resolucion del equipo es de 0.05 mm, suponiendo una distribucion
rectangular, por lo que la incertidumbre estandar de resolucién del

vernier es igual a:
Resol. /2 0.05/2

Ugy = = 0.0144 mm
@2 \/§ \/§

iii) Deriva (ugs)
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La diferencia entre las calibraciones del vernier es 0.003 mm, por lo
tanto, la incertidumbre estandar de la deriva es igual a:

Deriva. 0.003
Upgia = =
SN V3

iv) Incertidumbre estandar del didmetro es: (uy)

=0.00173 mm

Ug = \/Umz + ugy? + ugz?

Uy = \/0.022 + 0.01442 + 0.001732

uy = 0.0247 mm

i) Repetibilidad: (S;)
La repetibilidad correspondiente al parametro de resistencia es igual a
la desviacion estandar (S;) con un coeficiente de sensibilidad igual a 1y
se obtiene del estudio ANOVA realizado en el numeral 4.1.4.
Sr=0.693 Mpa

4.1.5.2.3 Medicion de dimensiones (Longitud):

i) Precision del equipo (un1)

Se observd en el informe de calibracion del flexébmetro, una
incertidumbre expandida de * 0.11 mm definida para un nivel de

confianza de aproximadamente 95.45% con un factor de cobertura k=2.

La incertidumbre estandar de calibracién es igual a:

U 0.11
Up1= E=T=0055 mm

i) Resolucion de la produccién observada (unz)

La resolucién del equipo es de 1 mm, suponiendo una distribucion
rectangular, la incertidumbre estandar de resolucién es igual a:
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__Resol./2 1/2

U= = 0.288 mm
h2 \/§ \/§

i) Deriva (un3)

La diferencia entre las calibraciones del vernier es 0.1 mm, por lo tanto
la incertidumbre estandar de la deriva es igual a:

Deriva. _ 0.02

= =0.0115 mm
V3 V3

Up3=

iv) Incertidumbre estandar combinada de la Longitud es: (uy)

_ 2 2 2
up = \/uhl + Upp” + Ups

up = 1/0.0552 + 0.2882 + 0.01152

up = 0.294 mm

4.1.5.2.4 Medicion de la Masa:

i) Precision del equipo (um1).

Se observd en el informe de calibracion de la balanza, una
incertidumbre expandida de * 0.53 g definida para un nivel de confianza
de aproximadamente 95.45% con un factor de cobertura k=2.
Incertidumbre estandar de calibracion es igual a:

U 0.53

= —=—=0.265
Um1 K 5 g

i) Resolucién de la produccion observada (uwp).

La resolucion de la balanza es de 0.1 g, suponiendo una distribucion

rectangular, la incertidumbre estandar de resolucién es igual a:
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Resol. /2 0.1/2
u = =
o V3

=0.0288 g

iv) Deriva (uws).

La diferencia entre las calibraciones de la balanza es 0.5 g, por lo
tanto, la incertidumbre estandar de la deriva es igual a:
Deriva  0.05

TR T

V) Incertidumbre estandar de la Masa (uw).

=0.0288¢

_ 2 2 2
Uy = \/UM1 + Upp® + Uys

Uy = \/0.2652 + 0.02882 + 0.02882

uy = 0.268¢

vi) Repetibilidad: (S;)
La repetibilidad correspondiente a la densidad es igual a la desviacion
estandar (S;) con un coeficiente de sensibilidad igual a 1, y se obtiene
del estudio ANOVA realizado en el numeral 4.1.4.
Sr=23.501 kg/m3

4.1.5.2.5 Incertidumbre Estindar Combinada (uys,.):

Para el calculo de la incertidumbre estandar combinada de la resistencia, se
calculan los coeficientes de sensibilidad de la fuerza y del diametro, para el
calculo de coeficientes de sensibilidad se escogieron valores de fuerza y diametro
de tal manera que permitieran obtener los valores mas altos de coeficiente de

sensibilidad.

Coeficiente de Sensibilidad del diametro, @:

Z

0f o T (7) 8F 8 * 376.77 * 1000
C@ = ]CCM = = — 3 = — = —0.287
0 0 T*Q 7 * 149.53 mm3




145

Coeficiente de Sensibilidad de fuerza, F:

_F
fow T (9)2 4 4
cu 2 —
F = GF OF  nm+@0? 714952 X mz

Entonces, la Incertidumbre estandar calculada de la Resistencia es:

Uge = \/CFZ * Up 2+ C@Z >»<uq)2+Cr2 xS, 2

Ugre = \/5-70X10‘52 « 24027 + (-0.287)? = 0.0247% + 12 * 0.6932

N 0.693 MPa

mm?2

U = 0.693

4.1.5.2.6 Incertidumbre Estandar Combinada (ug):

Para la densidad se calculan los coeficientes de sensibilidad de la masa, diametro
y altura, del mismo modo que en el caso de la resistencia, se toman valores de
masa, diametro y altura que permitan obtener los valores mas altos de

coeficientes de sensibilidad.

Coeficiente de sensibilidad de la Masa, cy,:

= 90 = 4 = 4 = 190.527 !
MM T Tx02xh m+14952x299 2% md
Coeficiente de Sensibilidad del diametro, ©:
_085 ___ 8M _ 8x13090+1000000000 = .. . ke
4= Gop | mEDIEh 7+ 1495% %299 % e
Coeficiente de sensibilidad del area, cy:
95 4M___  4+13090 1000000000 _ . . ke
Ch_ah_ T * @2 % h2 7 * 149.52 % 2992 N T m*

Por lo tanto, la incertidumbre estandar combinada de la densidad, us, es igual a:

Us = \/CMZ *Up2 + Cpa? * Ugg? + Cp2 *up? + G2 + S, 2
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0.268/1000)* * 190.522 + (—33366.82)2 0.0247¢
us = |(0-268/1000)7 = 190. 7299008407 000

(-8341.71)2 = 0.294 /1000% + 12 = 23.501 >

us = 23.643 =

m3
4.1.5.2.7 Incertidumbre Expandida.

Se calculd la incertidumbre expandida para la resistencia y para la densidad
considerando un nivel de confianza del 95.45% al que le corresponde un factor de
cobertura k=2.
U=kx*u,
Upe = Uge 2= 0.69 MPa *2 = 1.4 MPa

kg kg
U5=u5*2:23643$x2=47$

4.1.5.2.8 Expresion final de resultados.

Se calculo la incertidumbre asociada al resultado de resistencia y densidad del
hormigon, esto para la primera resistencia elaborada de 210kg/cm2, el valor de
resistencia se expresa con una aproximacion de 0.1Mpa y la densidad con una
aproximacion de 10 kg/cm3, tal como lo especifica la ASTM C39/C39M-18
“Standart Test Method for Compressive Strength of Cylindrical Concrete
Specimens”.

En cuanto al valor numérico de la incertidumbre tanto de la resistencia como de la
densidad, esta se expresa con dos cifras significativas de acuerdo a lo
recomendado en la GUM (2008).

Los resultados obtenidos fueron los siguientes:
Resistencia = f'c (unidades) * Uy, (unidades)
Resistencia = 19.1 MPa + 1.4 Mpa
Densidad = § (unidades) + Us (unidades)

Densidad = 2350 kg/m3 + 47 kg/m3
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4.1.5.3 Resultados obtenidos.

En las tablas 4.11 y 4.12 se presenta un resumen con los resultados obtenidos del
calculo de incertidumbre tanto para resistencia como para densidad del hormigon,
esto para las 4 dosificaciones con las que se trabajo (210 kg/cm2, 280 kg/cm2,
350 kg/cm2 y 425 kg/cm2). En el anexo IX se muestran las tablas de calculo

generadas para la obtencidn de las tablas resumen mostradas a continuacion.

Tabla 4.11 Resistencia a la compresion del hormigéon e incertidumbre

asociada.
RESISTENCIA (f'c)
N° VALOR MEDIDO + [INCERTIDUMBRE
R1 19,1 Mpa + 1,4 Mpa
R2 29,8 Mpa + 1,3 Mpa
R3 34,2 Mpa + 1,6 Mpa
R4 39,6 Mpa + 1,5 Mpa

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

Tabla 4.12 Densidad del hormigén e incertidumbre asociada.

DENSIDAD ( & )
N° VALOR MEDIDO  +  INCERTIDUMBRE
R1 2350 kg/m?3 + 47 kg/m3
R2 2358 kg/m?3 + 37 kg/m3
R3 2335 kg/m3 + 46 kg/m3
R4 2336 kg/m?3 + 43 kg/m3

ELABORADO POR: Sandy Lisintuia.
4.2 APLICACION DE PRUEBAS DE SIGNIFICACION.

Se realiz6 un anadlisis de varianza (ANOVA) y posteriormente se realizd la
aplicacion de pruebas de significacion (f y t) a los resultados obtenidos de las
pruebas intralaboratorio, en la tabla 4.13 se muestran los resultados obtenidos de
la aplicacion de pruebas de significacion. En el anexo XlI se muestran las tablas
de célculo generadas para la obtencidn de los resultados a continuacién

mostrados.
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Tabla 4.13 Aplicacion de prueba de significacion en ensayos
intralaboratorio.
PRUEBAS DE SIGNIFICACION
RESISTENS,IA RESISTENCIA .. | Tcalc. | Terit. | Tcalc. | Terit. | T cale. | T crit.
(kg/em (Mpa) | Fcalc. | Fcrit.
Operador 1-2 | Operador 2-3 | Operador 1-3
210 20,5 0,118 | 4,242 | 0,499 |2,473| 0,723 | 2,473 | 2,146 | 2,473
280 27,5 0,021 | 4,242 | 0,054 | 2,473 | 0,788 | 2,473 | 1,087 | 2,473
350 343 0,216 | 4,242 | 0,345 | 2,473 | 1,186 | 2,473 | 1,068 | 2,473
425 41,7 1,528 | 4,242 | 1,315 | 2,473 | 0,855 | 2,473 | 2,068 | 2,473

ELABORADO POR: Sandy Lisintufa.

De los resultados obtenidos de las pruebas de significacién se observa que, para
todas las resistencias con las que se trabajo, se comprueba la hipotesis nula de
que no existen diferencias significativas entre el conjunto de analistas, F.,. Es
menor que F..;, al comprobar esta hipotesis, se procede a la aplicacion de la
prueba t que permite realizar una comparacién mas minuciosa entre parejas de
operadores. Al aplicar la prueba t, se observa que no hay diferencias significativas

entre cada pareja de operadores comparada (T.qic. < Terit.)-

4.3 COMPARACION DE RESULTADOS OBTENIDOS EN PRUEBAS
INTERLABORATORIOS.

Se realizaron pruebas interlaboratorio entre el LEMSUR y dos laboratorios
participantes con el fin de comparar los resultados obtenidos, se ensayaron 4
probetas por resistencia en cada laboratorio, en la tabla 4.14 se muestran los
resultados obtenidos en cada laboratorio. En el anexo X se muestran los informes

de los ensayos interlaboratorio realizados.
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Tabla 4.14 Resultados obtenidos en pruebas interlaboratorio realizadas.

PRUEBAS INTERLABORATORIO
RESISTENCIA DOSIFICADA LABORATORIOS PARTICIPANTES
RESISTENCIA | RESISTENCIA N° PROBETAS | LEMSUR | LABORATORIO 1 | LABORATORIO 2
(kg/cm2) (MPa)
1 20,3 22,5 19,7
210 20,5 2 19,1 22,8 15,6
3 18,0 19,8 17,4
4 19,1 20,3 15,7
1 31,0 36,7 31,2
280 27,5 2 29,8 35,7 26,6
3 28,7 31,6 32,5
4 29,9 35,0 29,7
1 36,1 34,0 30,4
350 34,3 2 34,2 35,2 28,5
3 32,3 39,5 28,6
4 34,2 33,3 36,7
1 41,1 44,0 40,0
425 41,7 2 39,6 47,5 42,8
3 38,2 49,3 47,5
4 39,6 47,4 45,5

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

4.3.1 ANALISIS DE VARIANZA (ANOVA).

Se realizé un analisis de varianza y aplicacion de pruebas de significacion para
cada resistencia para determinar la existia diferencias significativas entre
laboratorios, esto siguiendo el procedimiento de calculo descrito en la seccion
2.4.3.1 y utilizando la herramienta de analisis de datos proporcionada por Excel,

comprobando asi la similitud en los resultados obtenidos entre los dos métodos.

En la tabla 4.15 se presenta un resumen de los resultados obtenidos del analisis
de varianza realizado entre laboratorios y en el anexo Xl se muestran las tablas
de calculo realizadas para la obtencibn de los resultados mostrados a

continuacion.
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Tabla 4.15 Analisis de varianza y aplicacion de pruebas de significacion

entre laboratorios.

ORIGEN DE VARIANZA PARAMETROS OBTENIDOS
RESISTENCIA | RESISTENCIA Coeficiente de | Coeficiente de
2) Entre Dentro Variacion de Variacion de .
(kg/em (Mpa) grupos | del grupo | Repetibilidad | Reproducibilid Fcale. F crit.
CVr (%) CVR (%)
210 20,5 36,15 18 7,37 12,78 9,04 | 571
280 27,5 61,74 36,71 6,4 10,40 7,56 | 5,71
350 34,3 41,88 75,09 8,6 10,09 2,51 5,71
425 41,7 111,37 50,77 5,45 9,78 9,87 | 571

ELABORADO POR: Sandy Lisintufia.

Del analisis de varianza realizado se observa que existen diferencias significativas

entre los resultados obtenidos en cada laboratorio (F.q;c. > Ferit)

y que la

variaciéon de los resultados entre grupos es mayor que la variacion dentro de cada

grupo, excepto para la resistencia de 350 kg/cm2 en la que se observa que no

hay diferencias significativas entre los resultados obtenidos en cada laboratorio
(Fcalc. < Fcrit.)-

44 COMPROBACION DEL CUMPLIMIENTO DE OBJETIVOS

PARA LOS PARAMETROS DE VALIDACION.

Los resultados obtenidos de los ensayos intralaboratorio se encuentran
dentro del intervalo de trabajo tanto del método como del instrumento, por
lo que se ratifica el cumplimiento de este objetivo.

Se determind la robustez del método mediante la aplicacion del test de
Youden y Steiner, comprobando asi, que el método no es sensible a los
parametros seleccionados que fueron variados.

Se calculé la repetibilidad y reproducibilidad en los ensayos intralaboratorio
mediante la obtencion de los coeficientes de variacién y se demostré que
no en todas las resistencias con las que se trabajo, dicho coeficiente
cumple con lo especificado en la normativa (Cv<2,4%). Ademas, no se
pudo demostrar la veracidad del método ya que no se conté con material

de referencia certificado que permitiera dicho propésito, esto debido al
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tiempo que implicaria el solicitar dicho material a los organismos
respectivos.

Dentro de este contexto, no se pudo cumplir con el objetivo de demostrar la
exactitud del método.

Se demostré la robustez del método de ensayo ante la variacion de
parametros como: operador, temperatura de curado, temperatura de
ensayo y humedad de ensayo, cumpliéndose asi con este objetivo en
especifico.

e Del estudio de repetibilidad y reproducibilidad aplicado en mediciones de
diametro y altura se obtuvo una relacion entre repetibilidad y
reproducibilidad mayor al 30%, demostrando asi, en base a la bibliografia
consultada, que el sistema de medicion no es aceptable y debe ser
mejorado en diferentes aspectos.

e Se calculd la incertidumbre asociada al resultado del ensayo, resistencia y

densidad del hormigdn, cumpliéndose asi con el objetivo planteado.

4.5 DISENO FINAL DEL PROCEDIMIENTO DE VALIDACION.

No se ha podido cumplir con los objetivos de validacion planteados en su
totalidad, por lo que no es posible avanzar al siguiente punto del procedimiento de

validacion.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

5.1 APORTES DEL PRESENTE TRABAJO.

El presente trabajo ha servido como un precedente en el que se basaran los

estudios de validacion que se realicen a futuro en LEMSUR, permitiendo asi

corregir y mejorar el disefio y aplicacion del procedimiento de validacion para

ensayos en cilindros de hormigén, y procedimientos de validacion en general.

5.2 CONCLUSIONES.

En base a lo especificado en la norma ISO 17025:2017, al ser el ensayo a
compresion en cilindros planteado en el presente documento, un método
normalizado, no es necesaria la validacion del mismo sino mas bien la
verificacion de éste, por lo que, como resultado final del presente trabajo se
tiene una verificacion del desempefio del método de ensayo mencionado,
permitiendo asi, detectar aspectos que necesitan ser mejorados con el objetivo

de aumentar el nivel de confianza en los resultados emitidos por el laboratorio.

La falta de disponibilidad de material de referencia certificado dificulté la
demostracion de exactitud del método, demostrando asi que éste es preciso
mas no veraz. La precision se demostré mediante la obtencidn de coeficientes
de variacion (CV) de repetibilidad y reproducibilidad mismos que se
encuentran dentro del valor especificado (%Cv<2,4%) por la normativa ASTM
C39/C39M-18. Cabe recalcar que la precision no pudo ser demostrada para
todas las resistencias con las que se trabajo, ya que en el caso de la
resistencia de 210 kg/cm2 se obtuvieron coeficientes de variacién mayores al

aceptado.

Se calculé la incertidumbre asociada al resultado de ensayo, tanto para

resistencia como para densidad del hormigdén, debido a que los valores de



153

incertidumbre obtenidos para las 4 resistencias con las que se trabajé no
difieren significativamente entre si, se opta por escoger el valor mas critico de
entre ellos para reportarlo como incertidumbre general del ensayo, la que es

igual a £ 1,6 Mpa para la resistencia y + 47 kg/m3.

Los valores de incertidumbre calculados representan aproximadamente un 8%
en el caso de la incertidumbre asociada al resultado de la resistencia del
hormigéon y el 1% en el caso de la incertidumbre asociada al resultado de
densidad del hormigdn, estos porcentajes pueden ser reducidos corrigiendo

principalmente la homogeneidad en las muestras de ensayo utilizadas.

En base a los resultado de las pruebas interlaboratorio realizadas y mediante
la aplicacion de pruebas de significacion a dichos resultados, se concluye que
existen diferencias significativas entre el LEMSUR y los laboratorios
participantes, pudiéndose deber a que ninguno de los laboratorios maneja un
sistema de gestidén de calidad establecido, por lo que, no sé puede asegurar la
competencia de los mismos, y tampoco la congruencia en los resultados

comparados.

Se demostréo mediante la aplicacion de un analisis de varianza y la aplicacion
de pruebas de significacion, pruebas F y T, que no existen diferencias
significativas entre los resultados de los ensayos intralaboratorio realizados
entre los diferentes operadores, puesto que los valores tanto F calculado como
de T calculado fueron en todos los casos, menores a los valores tabulados,

demostrandose asi la competencia de los operadores.

El estudio de repetibilidad y reproducibilidad realizado para mediciones de
diametro y altura demuestra que el sistema de medicién no es aceptable y
debe ser mejorado, ya que se obtuvo una relacion de repetibilidad y
reproducibilidad de aproximadamente 66% respecto a la medicion del diametro
y un 74% para la medicion de altura, mayores al 30% especificado en la

literatura consultada. Esto puede deberse, entre otros factores, a la falta de
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homogeneidad de las probetas en cuanto a sus dimensiones, lo que se debid
a que los moldes utilizados para la elaboracién de los mismos no fueron

estandarizados y variaban significativamente entre ellos.

En los resultados mostrados del estudio R&R en la tabla 4.7 y 4.8, se observa
que el porcentaje de repetibilidad es mayor que el de reproducibilidad en los
dos casos, en base a la bibliografia consultada, esto puede deberse a que el
instrumento de medida, en este caso, el vernier y el flexdmetro; necesitan
mantenimiento y debido a que existe una variabilidad excesiva en las
apreciaciones de los operadores y en las partes medidas, es decir,

irregularidades en estas.

Se demostro la robustez del método mediante la aplicacion del test de Youden
y Steiner, verificando asi, que el método no es sensible a la variacién de
parametros tales como: operador, temperatura de curado, temperatura de
ensayo y humedad de ensayo. El test fue aplicado Unicamente para la primera
de las resistencias con las que se trabajé, pero debido a que todas las
probetas fueron elaboradas y ensayadas bajo condiciones similares, se

confirma la robustez del método en si.

Para la verificacion del desempefio del método se seleccionaron parametros
tales como: intervalo de trabajo, robustez, incertidumbre, exactitud y por ultimo
repetibilidad y reproducibilidad; el analisis de estos parametros arrojaron
resultados satisfactorios para los tres primeros, mientras que los dos ultimos
parametros no pudieron ser desarrollados en su totalidad en el caso de la
exactitud debido a que no se pudo obtener material de referencia ya que dicha
gestiéon implicaba un tiempo considerable; y en al caso del estudio de
repetibilidad y reproducibilidad es necesario realizar mejoras en el sistema de
medicién para obtener un valor menor o igual a 30%, tal como lo recomienda

la bibliografia.
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5.3 RECOMENDACIONES PARA FUTURAS VALIDACIONES.

Para futuros estudios tanto de validacién como de verificacién que se realicen en

el LEMSUR, se recomienda lo siguiente:

e Adquirir moldes que cumplan con las especificaciones técnicas de las
normativas correspondientes, esto para el caso de ensayos como el de
compresion en cilindros, ya que las condiciones de las probetas juegan un
papel muy importante en la determinacion de los parametros que se desea
analizar.

e Si bien, el proceso de elaboracion de muestras para ensayos se encuentra
detallado en las normativas, seria conveniente realizar practicas de moldeo de
especimenes con los operadores, esto con el fin de verificar que en conjunto
su desempefio sea similar y las probetas elaboradas sean lo mas homogéneas
posibles.

e Gestionar material de referencia para los ensayos con el fin de poder
comparar los resultados obtenidos con un valor certificado que permita
determinar la veracidad y por tanto, la exactitud del método.

o Para la realizaciéon de ensayos interlaboratorio, es recomendable ejecutarlos
con laboratorios acreditados ya que asi se asegura la calidad de los resultados
y es posible llevar a cabo una comparacion de resultados mas fiable. Para
dicho propésito es necesario recurrir a laboratorios extranjeros ya que en el
pais no se cuenta con laboratorios acreditados.

e Los resultados del estudio de repetibilidad y reproducibilidad de dos factores
(operadores y partes) realizado puede no representar la calidad de las
mediciones del laboratorio en si, por lo que para tener un diagndstico mas
preciso y confiable, es necesaria la incorporacion de un tercer factor que
puede ser un segundo sistema de medicion, esto segun la bibliografia

consultada.
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ANEXO |

TABLA DE VALORES PARA UNA DISTRIBUCION F CON UN NIVEL DE
CONFIANZA DEL 95.45% Y UN ANALISIS DE 2 COLAS.
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ANEXO Il

TABLA DE VALORES PARA UNA DISTRIBUCION T CON UN NIVEL DE
CONFIANZA DEL 95.45% Y UN ANALISIS DE 2 COLAS.
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ANEXO Il

FORMATO DE DATOS PRIMARIOS.
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ANEXO IV

ENSAYOS EN AGREGADOS Y CEMENTO.
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ANEXO V

DOSIFICACIONES CALCULADAS.



177

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL o g1

LABORATORSO DE ENSAYOS DE MATERIALES, MECANICA DE SUELOS ¥ ROCAS LEMS UR

S
DOSIFICACION DE HORMIGONES

INF. Mo 1T (atn, 1 s mwnermibes e 2008
s 1 e 7

SOLMCTTA: SANDY MIRELLA LISISTUS A CORREA
Amrion: Sandy Mierla Lmnatn Comes
Drwecha; Ladron de Cmevara £ =193 v Andalucts -FPS
PROPUESTA DU LN PROCEDHIVDEN TE DE W ALIDAC RON Y CaL0 Lo mi
PHOYECTO: (SUCERTIDUSIERE PARA ENSAYOS DE COMPRESION BY CILINDROS DE
HORMIEIN-CASD DE APLECACION LENMELE: FFY
CEORNTRATINT A *°F
FISCALIEA DO ***
MIMA ¢ FIFD

CONDRCHNES DE DOSIFICACION Po= 210 kplem®
i Comdicién de Enpaial R ol
1 e masrno del opo | 127

€ Mn e de sire e kb
d  Asesdsemiesmio 7.5 - 10 o
& 5S¢ comiaderan los mulerales en exado moo

RESUMES DE RESULT ANS

CEMENT 1 A
| FaT [EIEE SRS ARISNA K |
Ehascin | mil) [MESD VULLUMIEN I | ST it |
T 087,01 N&) 184 O0-0 28 TR | dde M0l G Mn xlE

OHSERY AT TN sses

: ﬁ'.}‘"‘.r-"" g
J Fis yﬂ*""gﬁrl-;.—'

g
[H.ﬁ Mgroedes V) [Raliy
JEFE DL LARCERATOR D

e {00021

Dreceidm



178

[ @] <

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL . “sme :
o LEMSUR
| i

LABORATORKD) DE ENSAYDS D MATERIALES, MECANACA DE SUELDS ¥ ROCAS

IMOSIFTE AL Il l"- IVE HORMIGONES

Dy, 1) de dsyserrioe il 200 0

ISF %a |8-1704.)

o 2 e T
BOLICTTA: SANDY MIRELLA LISINTLURSA CORREL

Adpmdada: Sardy Mirelli | isirhils § ore

Diwevesia; Labon de Casvars 12y Arabafia -FIP

FROPUESTA D 17N PROCEDEIESTO DE W ALIDACION Y CALCLLD [N
PROYECTOr INCERTIOUMBEE PFARA ENSAYOS DE COMPRESION BN CILINDROS DI
TP R e S0 L AL AN LS FIy

CONTRATISTA; ***
FISCALEEAD®, **
MEMA ¢ PIFD

TSN ES R DUOSTFICAC TN e o= 2580 kg/om*
i Landhem i onposicion normal
b Tamadlo msbeeno del gty | 13"

S ivrccon de e o shiinoe

A Asenbsmeernie 75 < 00 g
& Sepimmadeian ks maloniales em estado oo

RESUMEN DE RESULTAINOS

CEMENTO 1 naxc e %10 g
t IS RIS OS], SFEN A REPH
R | b - PESL _-'I-[:'-I.I:HJ-H [cawrerim | |-t |
I_ 10T OME | B4 )48 BTY 1. 183.10) dde Win Kinll e Mw d0a M

OMEERY AN

g Mbercedes ¥ illacn
JEFE DEL LABCH ATORID

Drireccidn




179

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL "“ﬁ\
| ASCIRATTIRHE DE ENSANTIS DIF MATERRALES, MECANICA DE SUELOSY ROCAS LEMSU R

S ——
DOSIFICACION DE HORMIGONES

i P |2 Oaiin, I § e morysomibern def 2018
Higa 3 i 7

SOOI SN DO, LISEITL L, CONURE.L
Mirnwida; Sandy Mpella |smsalls © oires
Dirwerciaer Lafros de Gasevars F1 1281 y Andlalecss EPN
FROFUESTA DE LN FROCTDIESTO DF VALIDACTON ¥ CALCTLO DE
PFROYECTO: INCERTIDUMHBRE PARA ENSAYOS DE COMPRESION EX CILINDROS. [N
FRCHUMUBCRD 8- AR [E APLIC ACHIN | ERSLIR- PPy

CUNTRATISIA: *°F
FIS0 A LIEA R ™™
MiINA : ARD

CUMSTHCIONES DE DHSIFICACTON o= 350 h_:_.'{m‘
8 Croesfics'o dg expensiatn normal
b Tamals: nidsiine del g | BT
¢ Bm myeccsin de gire ni adives
Asemigsmicmo 7.5 - | Fem
SO CooEmOEan (08 Fuhaie a8 EERE Sen

RESTMEN D MESUL T ADG S |
—
CENMERTD | o de ‘ll'llq
—— - —a
PLIENTO 52 DS ARTNA L
t.‘uun =i FE=A] YOLLUMEN (=t | gttt |
T
| ook BATT i 2aR | 0% 0 | W 1 Tda Mx 1022 | dde Madind)
-

ORSERYACHIN: #=es

i ] ; ;x| oy |
L.a—_”*‘t’ ’ﬁz_’* i
tng. Mercades Villacs
FTERE [REL LAJIRATEHLID

reethdn: L




180

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL 2 %

' LABORATORK) DE ENSAYOS DE MATERIALES, MECANACA DE SUELDS ¥ ROCAS LEMSUR

—
POSTFICACHON DE HORMIGUNES

INF. Na 18274 Chie, |} die novmembrn @l 3010
Mega i e T

SO PCTT A BAMEYY REIRELLA LISESTULS CORRIES,
Alsnribdn: Semly Ml | inicufts T oo
Drerribn: Ladetn de Cosvain F11-2%] v Asabei -EP%
PROFUESTA D9 LN PEOCTIRMIESTO DE Y ALIBACIS ¥ CALCLILO 1E

FROVECTOD INCERTIDUMBRE PARA ENSAYOS DE COMPRESION EN CILINDROS DF
FIETRS I bS] W 0 0 AR RS P

CONTRATINTA: ***
FISLUA LA DibR; =+
MINA < FIFD

CONDICIONES DE DOSIFICACION Pg =425 kp/om®
s L ||I|||||.||!|| 1 ERNIRIC U |u||r||;|
B Temann masoen del a1 102
£ S inyeccin de sie i adios
il Assrigmednbo T 5 . 10 om
g N consideran ke maietiales on etade seco

RESUMEN DE RESULTADUS

——
CENENTI | nawy e B0 0 K
—— —
ESE NI [§TREAEY [HOSES AR N EIPKSY
Sagm [ ml] PERL VIOLLMWEN [ ) fiapmnitm |
1} a4y LEF B E By [TTRRI . WL T Mw 00w dd bide 16w B0 SN

(ESERY AL NN e=e

'/‘;*.r " .-'e
'-'..5.—_ -

“ﬂl,-nih '|-|||1.| i
JEFE LHEL L ARBLRA TN ]

Blrecc




181

ANEXO N° VI

ENSAYOS DE COMPRESION EN CILINDROS.
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ANEXO VII

CERTIFICADOS DE CALIBRACION.
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ANEXO N° Vi

RESULTADOS DE ANALISIS DE VARIANZA INTRALABORATORIO (210
kg/cm2, 280 kg/cm2, 350 kg/cm2 y 425 kg/cm2).



R1=210 kg/cm2 (20,5 MPa)
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ANOVA RESISTENCIA = 210 kg/cm2 (20,5 MPa)
n = OBSERVACIONES DSEEERS D,
1 2 3
1 18,7 18,6 20,0
2 19,3 18,2 18,0
3 20,1 18,6 19,7
4 18,2 19,2 19,7
5 19,6 19,4 18,8
6 18,4 18,7 20,2
7 19,0 19,5 18,8
8 19,0 18,7 18,1
9 20,3 20,1 19,5
10 19,3 19,3 18,4
Promedio: 19,19 19,04 19,13
Promedio Total: 19,12
N = 30 NdUmero total de observaciones
gly = 29 Grados de libertad totales
9lp 2 Grados de libertad entre grupos
gly = 27 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo Analista 1 Analista 2 Analista 3 Calculo
= xi 191,92 190,42 191,30 573,64
¥ xi2 3687,71 3629,06 3665,20 10981,96
" . Grados de libertad Suma de Diferencia de cuadrados
Origen de la Varianza A
(gl) cuadrados (SDC) medios (DCM)
Entre grupos (B) 2 0,114 0,057
Dentro del grupo (W) 27 12,971 0,480
Total (T) 29 13,084 0,451
S.= 0,0000
Repetibilidad (S, ) = 0,693
Reproducibilidad (Sg) = 0,693
CVr (%)= 3,625
CVR (%) = 3,625
F calc.= 0,118
Probabilidad = 0,025
F crit.= 4,242
F calc < F crit. No existen diferencias
significativas entre los tres operadores.
PRUEBA T n'= OPERADORES
1 2 1 3 2 3
Promedio: 19,19 19,04 19,07 19,36 18,65 19,36
Desviacién Estandar (S ): 0,691 0,581 0,848 0,899 0,420 0,899
Varianza ( §2 ): 0,478 0,337 0,718 0,807 0,176 0,807
gdl 9 9 9 9 9 9
gdl abs: 16 16 16
Probabilidad: 0,025 0,025 0,025
Varianza Media ( Smea.” ): 0,407 0,763 0,492
t calc: 0,499 0,723 2,146
t crit: 2,47 2,47 2,47
t cal. < t crit. No t cal. < t crit. No t cal. < t crit. No
COMPARACION existen diferencias existen diferencias existen diferencias
significativas significativas significativas




R2=280kg/cm2 (27,5 MPa)
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ANOVA RESISTENCIA = 280 kg/cm? (27,5 MPa)
n = OBSERVACIONES DSGEER DRSS
1 2 3
1 30,3 28,9 29,6
2 28,9 28,7 30,0
3 29,2 30,0 30,2
4 29,9 30,1 29,2
5 29,3 30,4 30,4
6 30,3 30,6 30,4
7 29,5 29,5 30,5
8 30,0 29,3 28,8
9 31,0 30,7 30,1
10 29,5 29,9 29,3
Promedio: 29,80 29,81 29,85
Promedio Total: 29,82
N = 30 NuUmero total de observaciones
gly = 29 Grados de libertad totales
glg = 2 Grados de libertad entre grupos
gly = 27 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo Analista 1 Analista 2 Analista 3 Calculo
z xi 297,95 298,12 298,52 894,59
5 xi2 8881,35 8891,70 8914,27 26687,32
. . Grados de libertad Sumade Diferencia de cuadrados
Origen de la Varianza N
(gl) cuadrados (SDC) medios (DCM)
Entre grupos (B) 2 0,017 0,008
Dentro del grupo (W) 27 10,818 0,401
Total (T) 29 10,835 0,374
S.%= 0,0000
Repetibilidad (S, ) = 0,633
Reproducibilidad (Sg ) = 0,633
CVr (%)= 2,123
CVR (%) = 2,123
F calc.= 0,021
Probabilidad = 0,025
F crit.= 4,242
F calc < F crit. No existen diferencias
significativas entre los tres operadores.
PRUEBA T n'= OPERADORES
1 2 1 3 2 3
Promedio: 29,80 29,81 29,55 29,75 29,44 29,75
Desviacion Estandar ( S): 0,638 0,674 0,620 0,463 0,709 0,463
Varianza ( §2 ): 0,407 0,454 0,385 0,214 0,503 0,214
gdl 9 9 9 9 9 9
gdl abs: 16 16 16
Probabilidad: 0,025 0,025 0,025
Varianza Media ( Speq 2 ): 0,430 0,299 0,359
t calc: 0,054 0,788 1,087
t crit: 2,47 2,47 2,47
. t cal. <tcrit. No existen | tcal. <tcrit. No existen | tcal. <t crit. No existen
COMPARACION . e e . e e . C e
diferencias significativas |diferencias significativas|diferencias significativas




R3=350 kg/cm2 (34,4 MPa)

197

ANOVA

RESISTENCIA = 350 kg/cm? (34,3 MPa)

n = OBSERVACIONES

n'= OPERADORES

1 2 3
1 34,3 35,1 34,3
2 33,9 33,9 33,8
3 33,8 33,4 33,0
4 34,6 34,4 34,3
5 34,1 34,6 34,2
6 35,3 35,5 34,2
7 33,2 32,9 33,9
8 33,9 34,2 34,7
9 34,9 34,4 36,1
10 34,1 32,3 34,6
Promedio: 34,21 34,07 34,31
Promedio Total: 34,20
N = 30 Nudmero total de observaciones
glr = 29 Grados de libertad totales
9lp 7 2 Grados de libertad entre grupos
glw = 27 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo Analista 1 Analista 2 Analista 3 Calculo
z xi 342,07 340,75 343,10 1025,91
¥ xi? 11704,24 11619,41 11777,14 35100,79
. . Grados de libertad Suma de Diferencia de cuadrados
Origen de la Varianza i
(gl) cuadrados (SDC) medios (DCM)
Entre grupos (B) 2 0,278 0,139
Dentro del grupo (W) 27 17,396 0,644
Total (T) 29 17,674 0,609
s, = 0,0000
Repetibilidad (S, ) = 0,803
Reproducibilidad (Sg) = 0,803
CVr (%)= 2,347
CVR (%) = 2,347
F calc.= 0,216
Probabilidad = 0,025
F crit.= 4,242
F calc < F crit. No existen diferencias
significativas entre los tres operadores.
PRUEBA T n'= OPERADORES
1 2 1 3 2 3
Promedio: 34,21 34,07 34,14 33,85 34,20 33,85
Desviacion Estandar ( S): 0,603 0,977 0,368 0,615 0,742 0,615
Varianza ( S2 ): 0,364 0,955 0,136 0,378 0,551 0,378
gdl 9 9 9 9 9 9
gdl abs: 16 16 16
Probabilidad: 0,025 0,025 0,025
Varianza Media ( Smed,z ): 0,659 0,257 0,464
t calc: 0,345 1,186 1,068
t crit: 2,47 2,47 2,47
" t cal. <tcrit. No existen | tcal. <t crit. No existen | t cal. <t crit. No existen
COMPARACION . e . o . e
diferencias significativas |diferencias significativas | diferencias significativas




R4=425 kg/cm2 (41,7 MPa)
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ANOVA RESISTENCIA = 425 kg/cm2 (41,7 MPa)
n = OBSERVACIONES HiCIORERADORES
1 2 3
1 39,6 39,6 40,1
2 40,2 39,8 40,4
3 40,3 38,9 40,1
4 38,2 39,3 39,0
5 39,3 40,4 40,8
6 39,3 40,8 40,1
7 39,7 39,2 39,7
8 38,3 41,1 40,6
9 38,8 39,2 38,3
10 39,0 39,0 39,1
Promedio: 39,27 39,73 39,83
Promedio Total: 39,61
N = 30 NuUmero total de observaciones
gly = 29 Grados de libertad totales
glp = 2 Grados de libertad entre grupos
gly = 27 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo Analista 1 Analista 2 Analista 3 Calculo
T xi 392,72 397,33 398,27 1188,31
¥ xi? 15427,16 15792,11 15867,55 47086,82
. . Grados de libertad Suma de Diferencia de cuadrados
Origen de la Varianza i
(gl) cuadrados (SDC) medios (DCM)
Entre grupos (B) 2 1,767 0,883
Dentro del grupo (W) 27 15,611 0,578
Total (T) 29 17,378 0,599
S, ]= 0,0305
Repetibilidad (S,. ) = 0,760
Reproducibilidad (Sg) = 0,780
CVr (%)= 1,920
CVR (%) = 1,970
F calc.= 1,528
Probabilidad = 0,025
F crit.= 4,242
F calc < F crit. No existen diferencias
significativas entre los tres operadores.
PRUEBA T n'= OPERADORES
1 2 1 3 2 3
Promedio: 39,27 39,73 39,57 39,90 39,39 39,90
Desviacion Estandar ( S): 0,717 0,770 0,968 0,610 0,405 0,610
Varianza ( §2 ): 0,513 0,593 0,937 0,372 0,164 0,372
gdl 9 9 9 9 9 9
gdl abs: 16 16 16
Probabilidad: 0,025 0,025 0,025
Varianza Media ( Seq 2 ): 0,553 0,655 0,268
t calc: 1,315 0,855 2,068
t crit: 2,473 2,47 2,47
i t cal. <t crit. No existen | tcal. <tcrit. No existen | tcal. <tcrit. No existen
COMPARACION . e . e . e
diferencias significativas [diferencias significativas | diferencias significativas
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ANEXO IX

RESULTADOS DE CALCULO DE INCERTIDUMBRE (210 kg/cm2, 280 kg/cm2,
350 kg/cm2 y 425 kg/cm2).
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R1 = 210 kg/cm2 (20,5 MPa)
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280 kg/cm2 (27,5 MPa)
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R3 =350 kg/cm2 (34,3 Mpa)
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R4 = 425 kg/cm2 (41,7 Mpa)
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ANEXO X

RESULTADOS DE PRUEBAS INTERLABORATORIO.



LABORATORIO 1







207

LABORATORIO 2
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ANEXO XI

RESULTADOS DE ANALISIS DE VARIANZA ENTRE LABORATORIOS (210
kg/cm2, 280 kg/cm2, 350 kg/cm2 y 425 kg/cm2).



R1 = 210 kg/cm2 (20,5 MPa)

209

aNOvs RESISTENCIA =210 kg/em® (20, SMPa)
A = OBLENVACIONES o= LaborsTrios
1 T 3
1 L L5 19T
2 i3.0 il 158
3 191 iR 1T
-4 9.3 20,3 18T
PFromedio: i91%
M = 12 P IO d& ObSenadknes
gy = il Gradei de liberiad tolades
By o 2 mr ey de |ibertd &ntre g rupdd
ﬂ'hp - ) Sradsd de bermd dentro del grupo
Caleubio 1 2 3 TOTaL
i 7549 RE.ad EB.20 .20
I 146253 1830 332 1180 70 Lo FER Y
Origen de s Vananza | Gradas de libertad [gl) SHLT AR
cuadratos (SOC) | medios (CEM |
Entre grupos [B) 2 35 153 IR OTT
! I ] 12,001 2000
Teal [ T) il =4 155 4. 523
L £5:92
Popetibilidad (5, ) = 14434
Peprodochifidsd (5] = 2453
O [ %)= T3
CWR (%) = 12735
Fealc s 9035
Pnhablildad | 2colas) = oo
Fiorli = 5715
r“. = Py Existon diferencias signifi cadvas
mtre laboraton os.
Analisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Columna 1 4 76,486 19,1214 0,0038
Columna 2 4 85,4 21,35 2,31
Columna 3 4 68,4 17,1 3,6867
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los £ Probabilida  Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados d para F
Entre grupos 36,15360246 2 18,0768 9,0377 0,0070 5,7147
Dentro de los grupos 18,00137223 9 2,0002
Total 54,1549747 11
s = 4,0192
Repetibilidad (S,) = 1,414
Reproducibilidad (Sg) 5 2,453
CVr (%) = 7,370
CVR (%) = 12,785
Feal. > Foir.  Existen diferencias significativas
entre laboratorios.




R2 = 280 kg/cm2 (27,5 MPa)

210

ANOVA RESISTENCIA = 280 kg/cm? (27,5 MPa)
n = OBSERVACIONES n'= Laboratorios
1 2 3
1 31,0 36,7 31,2
2 29,8 35,7 26,6
3 28,7 31,6 32,5
4 29,9 35,0 29,7
Promedio: 31,54
N = 12 Numero total de observaciones
gly = 11 Grados de libertad totales
gl = 2 Grados de libertad entre grupos
gly = 9 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo 1 2 3 TOTAL
X xi 119,52 139,00 120,00 378,52
% xi’ 3573,72 4844,94 3619,34 12038,00
Origen de la Varianza | Grados de libertad (gl) cuadraS::;a (:;DC) n::?:sra(d[;)gm)
Entre grupos (B) 2 61,737 30,869
Dentro del grupo (W) 9 36,710 4,079
Total (T) 1 98,448 8,950
5.2 6,6974
Repetibilidad (S, ) = 2,020
Reproducibilidad (Sg) = 3,283
CVr (%)= 6,403
CVR (%) = 10,407
F calc.= 7,568
Probabilidad (2 colas) = 0,025
F crit.= 5,715
F.a. > Foic Existen diferencias significativas|
entre laboratorios.
Analisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Columna 1 5 151,059 30,2119 1,22383
Columna 2 4 139 34,75 4,896667
Columna 3 4 120 30 6,446667
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los Probabilida  Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados d para F
Entre grupos 61,7374 2 30,869 7,567 0,012 5,714
Dentro de los grupos 36,7103 9 4,079
Total 98,4477 11
s.2= 6,697
Repetibilidad (S,) = 2,020
Reproducibilidad (Sg) = 3,283
CVr (%) = 6,403
CVR (%) = 10,407
Fcal > Fo:. Existen diferencias significativasl
entre laboratorios.




R3 = 350 kg/cm2 (34,3 MPa)
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F.. < F.. No existen diferencias
significativas entre los laboratorios.

ANOVA RESISTENCIA = 350 kg/cm? (34,3MPa)
n = OBSERVACIONES n'= Laboratorios
1 2 3
1 36,1 34,0 30,4
2 34,2 35,2 28,5
3 32,3 39,5 28,6
4 34,2 33,3 36,7
Promedio: 33,58
N = 12 Numero total de observaciones
gly = 11 Grados de libertad totales
glp = 2 Grados de libertad entre grupos
gly = 9 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo 1 2 3 TOTAL
T xi 136,80 142,00 124,20 403,00
¥ xi? 4685,39 5064,18 3901,26 13650,83
Origen de la Varianza | Grados de libertad (gl) cuadr::g;a G(ISeDC) cuadrag’gwr;;edws
Entre grupos (B) 2 41,883 20,941
Dentro del grupo (W) 75,090 8,343
Total (T) 11 116,972 10,634
5, = 3,1495
Repetibilidad (S, ) = 2,888
Reproducibilidad (Sg) = 3,390
CVr (%)= 8,601
CVR (%) = 10,095
F calc.= 2,510
Probabilidad (2 colas) =| 0,025
F crit.=] 5,715
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Andlisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Columnal 4 136,797 34,199 2,353
Columna 2 4 142 35,5 7,727
Columna 3 4 124,2 31,05 14,95
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los E Probabilidad Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos 41,883 2 20,941 2,510 0,136 5,715
Dentro de los grupos 75,090 9 8,343
Total 116,972 11
S5 = 3,149
Repetibilidad (S;) = 2,888
Reproducibilidad (Sr) = 3,390
CVr (%) = 8,601
CVR (%) = 10,095
F... < F..i: No existen diferencias
significativas entre los laboratorios.
PRUEBA T-STUDENT RESISTENCIA = 350 kg/cm2 (34,3MPa)
n = OBSERVACIONES = Lo
1 2 3
1 36,1 34,0 30,4
2 34,2 35,2 28,5
3 32,3 39,5 28,6
4 34,2 33,3 36,7
Promedio: 34,2 35,5 31,1
Desviacion Estandar (S ): 1,328 2,407 3,349
Varianza( S2): 1,765 5,795 11,213
gdl 3 3 3
gdl abs: 4 4 4
Probabilidad: 0,025 0,025 0,025
Varianza Media ( Sped > ): 3,780 8,504 6,489
tcalc: 0,8195 1,8690 1,5141
t crit: 3,495 3,495 3,495
No existen diferencias No existen diferencias |No existen diferencias
Teal. < Tarie significativas entre significativas entre significativas entre
laboratorios 1y 2. laboratorios 2y 3. laboratorios 1y 3.




R3 = 425 kg/cm2 (41,7 MPa)
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ANOVA RESISTENCIA = 425 kg/cm? (41,7 MPa)
n = OBSERVACIONES n' Laboratorios
1 2 3
1 41,1 44,0 40,0
2 39,6 47,5 42,8
3 38,2 49,3 47,5
4 39,6 47,4 45,5
Promedio: 43,54
N = 12 Numero total de observaciones
glr = 11 Grados de libertad totales
glp = 2 Grados de libertad entre grupos
gly = 9 Grados de libertad dentro del grupo
Calculo 1 2 3 TOTAL
z xi 158,49 188,20 175,80 522,49
T xi? 6283,56 8869,50 7758,34 22911,40
Origen de la Varianza | Grados de libertad (gl) cuadr:::;a (:;DC) n::ia:sra(c:)ogm)
Entre grupos (B) 2 111,376 55,688
Dentro del grupo (W) 9 50,775 5,642
Total (T) 11 162,151 14,741
5.2 = 12,5116
Repetibilidad (S, ) = 2,375
Reproducibilidad (Sr) = 4,261
CVr (%)= 5,455
CVR (%) = 9,786
F calc.= 9,871
Probabilidad (2 colas) =| 0,025
F crit.= 5,715
Fcal > Fouc Existen diferencias significativas
entre laboratorios.
Anadlisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Columnal 4 158,485 39,621 1,3849
Columna 2 4 188,2 47,05 4,8967
Columna 3 4 175,8 43,95 10,6433
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las variaciones Suma de Gr‘ados de Promedio de los Probabilidad Valor critico
cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos 111,376 2 55,688 9,871 0,005 5,715
Dentro de los grupos 50,775 9 5,642
Total 162,151 11
5. = 12,512
Repetibilidad (S;) = 7,462
Reproducibilidad (Sg) = 8,258
CVr (%) = 17,139
CVR (%) = 18,967
F.a > F.ic. Existen diferencias significativas
entre laboratorios.




