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RESUMEN

La norma ISO 17025 detalla los requisitos que debe cumplir un laboratorio de ensayo y
calibracién para poder asegurar su competencia, entre estos requisitos podemos encontrar

la estimacién de la incertidumbre y la comparacion de resultados.

En el presente trabajo se realizd la cuantificacion de la incertidumbre de medida del
espectrémetro de chispa del laboratorio de fundicion de la Escuela Politécnica Nacional en
la medicion de la concentraciéon de aluminio, silicio, magnesio y hierro mediante un estudio
estadistico de repetibilidad y reproducibilidad en conjunto con un proceso de identificacion
y cuantificacién de fuentes de incertidumbre, asi como del calculo de la incertidumbre
combinada e incertidumbre expandida en base a un factor k para obtener una confiabilidad
del 95%.

De manera paralela se elabor6 un estudio interlaboratorio entre el laboratorio de fundicién
y el laboratorio de metalurgia extractiva de la Escuela Politécnica Nacional. Se compararon
las medidas obtenidas en ambos laboratorios para los mismos elementos mencionados
anteriormente mediante una prueba t de dos poblaciones para muestras relacionadas con

una significancia del 5%.

Para el trabajo se utilizaron probetas de aluminio preparadas en base a las normas ASTM
E1251-17a y ASTME716-16 obtenidas a partir de un eje de aluminio extruido disponible en
la bodega del laboratorio de fundicién, cortadas mediante una sierra de cinta horizontal y

finalmente maquinadas en un torno paralelo.

PALABRAS CLAVE: espectrometro, incertidumbre, norma, estudio interlaboratorio.
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ABSTRACT

ISO 17025 standard details requirements that testing and calibration laboratories must meet
to ensure its competence, two of these requirements are the evaluation of the measurement
uncertain and the assuring of quality of results.

In the present project the evaluation of the measurement uncertain of the spark
spectrometer in the foundry laboratory at Escuela Polytechnical Nacional was carried out by
measuring the concentration of aluminum, silicon, magnesium and iron through a statistical
study of repeatability and reproducibility combined with a process of identification and
quantification of sources of measurement uncertain, as well as, the estimation of the
combined uncertain and the expanded uncertain by a coverage factor k to obtain a

confidence of 95%.

In parallel, an interlaboratory study was carried out between the foundry laboratory and the
extractive metallurgy laboratory at the Escuela Polytechnical Nacional. The measurements
obtained in both laboratories for the same elements mentioned above were compared using

a t-test of two populations for related samples with a significance of 5%.

For the project, aluminum samples were prepared with ASTM E1251-17a and ASTM E716-
16 standards, material was obtained from an extruded aluminum shaft available in the
foundry laboratory warehouse, cut by a horizontal band saw and finally machined on a
parallel lathe.

KEYWORDS: spectrometer, uncertainty, standard, interlaboratory study.
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1. DESCRIPCION DEL COMPONENTE DESARROLLADO

El laboratorio de fundicion de la Escuela Politécnica Nacional de la Facultad de Ingenieria
Mecénica cuenta con un equipo de andlisis de composicidén marca Bruker modelo Q2 ION
el cual es utilizado para el andlisis quimico de aleaciones en estado sélido o materiales
particulados mediante la elaboracion de probetas adecuadas para la técnica de
espectrometria. El equipo es utilizado para servicios internos mediante el analisis de
probetas para trabajos de titulacion o proyectos pertenecientes a la institucién, asi como
para servicios externos, principalmente para empresas que se acercan al laboratorio para

solicitar diferentes analisis de partes de componentes mecéanicos.

La norma ISO 17025 trata acerca de los requisitos generales que debe seguir un
laboratorios de ensayo y calibracion para poder asegurar su competencia. El objetivo
principal del documento es el de estimar las variaciones presentes y que son comunes a
todos los instrumentos de medicion y que van asociados a los resultados que se entregan.
Dentro de la norma podemos encontrar los requisitos que el laboratorio debe cumplir para
funcionar entre los cuales encontramos la evaluaciéon de incertidumbre de mediciéon donde

se destaca tanto la identificacion de fuentes de incertidumbre y su analisis.

La incertidumbre puede darse debido a varios factores que intervienen en el proceso de
medicién. Por lo que es importante identificar las fuentes de incertidumbre y cuantificarlas,
esto se puede realizar mediante estudios estadisticos cuyo objetivo sera estimar la
incertidumbre de medida.

Un estudio de repetibilidad y reproducibilidad analiza la variacion que existe en el
mensurando, la repetibilidad analiza la variacion de la medida debido a la calibracién del
equipo mientras que la reproducibilidad analiza la variacion de la medida debido al
operador. La importancia de este tipo de estudio se debe a que al momento de realizar un
estudio estadistico con el fin de controlar y mejorar un proceso se debe identificar las
fuentes de variacion, como lo puede ser efectos de la temperatura, la resolucion de la
medida o calibracién del equipo para poder tomar decisiones correctas.

Un estudio de repetibilidad y reproducibilidad se puede realizar mediante el método de
rangos o el método de analisis de varianza ANOVA, las ventajas del método de rangos es
la facilidad en los célculos y su desventaja es que esta no toma en cuenta la interaccion
entre el operario y las muestras, el método ANOVA se caracteriza en que permite estudiar
si existe una interaccion operador muestra que afecte al analisis y de ser el caso, lo



cuantifica como una fuente de variacién y su principal desventaja radica en la complejidad

de los célculos que se deben realizar.

El estudio se inicia con la seleccién de probetas o partes a examinar, se recomienda

analizar un minimo de diez muestras. Posteriormente, se selecciona a los operadores

encargados de realizar las medidas, se puede elegir entre dos a cuatro aun que se

recomienda elegir tres. Finalmente se debe se define el nUmero de medidas a realizar por

cada operador dependiendo del numero de grados de libertad obtenidos.(Barrentine, 2003)

El procedimiento para realzar el estudio RyR una vez obtenidas las muestras y

seleccionado los operadores es:

6.

Calibrar el equipo 0 asegurarse que este haya sido calibrado, aqui se incluye todos
los procesos necesarios para la puesta en marcha del equipo de medicién.

El primer operador realizara una medicién de todas las muestras de manera
aleatoria.

El segundo operador medira todas las muestras de manera aleatoria y se repetira
el proceso con el nimero de operadores seleccionado,

Se repetiran los pasos dos, y tres mencionados anteriormente tres veces evitando
que los operadores conozcan los resultados obtenidos.

Tabular los datos y realizar la tabla ANOVA de dos vias con sus respectivos célculo
y se determina si existe variacion.

Finalmente calcular las variacion que existe debido a repetibilidad y reproducibilidad.

Una vez cuantificadas todas las fuentes de incertidumbre se las combinara y se

seleccionara un porcentaje de confiabilidad para poder expandir la incertidumbre mediante

un factor de cobertura y expresar los resultado de manera adecuada.



1.1 Objetivo general

Calcular las incertidumbres de medida del espectrometro de chispa en el andlisis de la
composicion de probetas de aluminio.

1.2 Objetivos especificos

» Analizar el proceso de medicion del espectrometro de chispa e identificar las fuentes
de incertidumbre existentes.

* Realizar un estudio de repetibilidad y reproducibilidad a probetas de aluminio con el
método ANOVA para obtener las incertidumbre debido al operador y del equipo.

» Cuantificar las fuentes de incertidumbre mediante los métodos adecuados para
poder obtener la incertidumbre combinada y expandida del espectrémetro de chispa.

* Realizar un ensayo interlaboratorio para comparar los resultados obtenidos en el
espectrometro de chispa con los obtenidos con un equipo externo.

1.3 Alcance

Para la futura implementacién de la norma ISO 17025 en el espectrometro de chispa del
laboratorio de fundicién de la facultad de ingenieria mecanica se requiere evaluar la
incertidumbre de medicion existente, para esto se elaborard un andlisis bibliografico de
metrologia y estadistica enfocandose principalmente en la obtencién de incertidumbres,
entonces se desarrollard estudios estadisticos con probetas formadas principalmente por
aluminio con un acabado superficial acorde a la norma ASTM E1251-17a.

Se procedera a identificar las fuentes de incertidumbre analizando el método utilizado,
después se cuantificaran estas fuentes en base a férmulas obtenidas en bibliografia y
mediante un estudio de repetibilidad y reproducibilidad.

Después se estimara la incertidumbre combinada mediante la aplicacién de la ley de
propagacion de la incertidumbre y finalmente de la incertidumbre expandida aplicando de
manera adecuada el factor de cobertura.

Finalmente se reportaran los resultados obtenidos para cada material el cual sea
identificado dentro de la probeta, se incluird los resultados de una prueba interlaboratorio
realizada entre el laboratorio de fundicién y el departamento de metalurgia extractiva y se
examinara si los resultandos son de utilidad para evaluar el cumplimiento adecuado de los
requisitos de la norma ISO 17025 relacionados al proyecto.



1.4 Marco teorico

Metrologia

El realizar mediciones es una actividad bésica en la vida cotidiana de las personas, cosas
simples como medir distancias o pesar alimentos son parte de la metrologia.(Escamilla,
2014). Segun la norma ISO 2056 la metrologia se define como la ciencia de la medida,
comprendiendo tanto aspectos tedricos como practicos mientras estén relacionados con la
mediciéon sin importar incertidumbres, campos de la ciencia o tecnologia a la que
pertenezcan.(INEN, 1996)

Tipos de metrologia

» Metrologia eléctrica: corresponde a mediciones de tiempo y frecuencia,
mediciones electromagnéticas y termometria.

» Metrologia fisica: corresponde a éptica y radiometria, asi como de vibraciones y
acustica.

* Metrologia mecanica: son la dimensional, masa y densidad, fuerza y presién,
flujo y volumen.

» Metrologia de materiales: corresponde a materiales metdlicos, ceramicos y
organicos.(Escamilla, 2014)

Definiciones

Mensurando

Se define al mesurando como una magnitud especifica sobre la cual se realiza la
medicién (INEN, 1996)

Medicion

Es el conjunto de actividades cuyo objetivo es el determinar el valor de una magnitud
(INEN, 1996)

Modelo fisico

Consiste en definir el fendbmeno o situacion real del cual se obtiene el mesurando,
una medida por mas simple que sea tiene detras un modelo que representa el
proceso real. En este incluimos cualquier suposicién sobre las variables que influyen
en el proceso (Schmid et al., 2000)



Modelo matematico

Es la representacién del modelo fisico mediante lenguaje matematico. Este modelo
es limitado por la representacion imperfecta de las variables involucradas.(Schmid
et al., 2000)

Valor verdadero

Este se lo describe como el valor que corresponde de manera perfecta a la magnitud
de un mesurando, este es un valor ideal ya que este no es accesible en el mundo
real debido a la existencia de variacion en las medidas.(Kimothi, 2002)

Exactitud y precision

La exactitud de una medida se refiere a la proximidad que existe entre el valor
obtenido de una medicion con el valor real del mesurando mientras que la precisién
se trata de la concordancia que existen entre multiples mediciones obtenidas del

mismo mesurando.(Escamilla, 2014)
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Figura 1.1. Exactitud y precision.(Moreno, 2020)

Error de medida

El error de medida es la diferencia entre una mediciéon y el valor verdadero de un
mensurando (INEN/ISO, 1996). Se debe distinguir entre error e incertidumbre de medida ya
que el primero corresponde a la diferencia mencionada mientras que la incertidumbre se
trata de un rango el cual es definido en el cual se encuentra el valor verdadero. El error

tiene dos componentes las cuales son:

» Error aleatorio: corresponde a las variaciones impredecibles del proceso de
medida.
» Error sistematico: corresponde a la componente del error predecible cuya

causa se puede identificar (Eurolab, 2012).



Muestreo

El muestro dentro de la ingenieria es un paso importante ya que mediante esta se puede
verificar si los datos obtenidos representan la poblacién de manera adecuada, para esto se
emplean diferentes técnicas como lo son el muestreo aleatorio, sistemdtico o por

conveniencia (Navidi, 2006).
Muestreo de conveniencia

En casos donde no es posible obtener una muestra totalmente aleatoria un método
que se puede utilizar es obtener una muestra por algin método conveniente para el
proceso, basandonos en esto podemos definir el muestro de conveniencia como la
seleccion de una muestra la cual no ha sido extraida por algun método aleatorio
previamente definido (Navidi, 2006).

Estudio de repetibilidad y reproducibilidad
Repetibilidad y reproducibilidad

La repetibilidad se define como la concordancia entre mediciones sucesivas del
mismo mensurando. Las mediciones deben ser realizadas bajo las mismas

condiciones de repetibilidad (Jesus et al, 2020). Entre las condiciones que tenemos:

* Mismo principio.
*«  Mismo método.
* Mismo observador.

¢ Mismo instrumento.

Figura 2.2. Repetibilidad (Paisan & Moret, 2010).

La reproducibilidad se define como la concordancia entre mediciones sucesivas del
mismo mensurando. En este las mediciones deben ser realizadas bajo diferentes

condiciones. (Jesus et al., 2020). Entre las variables podemos tener:



* Principio.
* Método.

» Observador.
* Instrumento.(INEN/ISO, 1996)

Figura 3.3. Reproducibilidad (Paisan & Moret, 2010).

Método de analisis de varianzas ANOVA

El método de analisis de varianzas ANOVA es un método mediante el cual se puede

realizar un estudio de repetibilidad y reproducibilidad, este se basa en la

metodologia estadistica utilizada en el disefio de experimentos.

Tanto el método de rangos como el método ANOVA ambos son adecuados para

cualquier sistema de medicion, la diferencia entre los dos métodos radica en que el

método ANOVA permite comprobar la existencia de una interaccién operador

muestra como una nueva fuente de incertidumbre (Barrentine, 2003).

La tabla ANOVA para un sistema de medicion es la siguiente, mediante sus

elementos podemos calcular la incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y la

posible interaccion:

Tabla 1.1. Tabla ANOVA (Barrentine, 2003).

GRADOS
FUENTES DE | SUMA DE DE  |CUADRADOS
VARIACION |CUADRADOS | LIBERTAD| MEDIOS F P
OPERADOR SSA a-1 MSA MSA/MSE P(Fa,a-1,ab(n-1))
PARTES SSB b-1 MSB MSB/MSE P(Fg,b-1,ab(n-1))
INTERACCION|  SSAB (a-1)(b-1) MSAB | MSAB/MSE | P(Fas,(a-1)(b-1),ab(n-1))
ERROR SSE ab(n-1) MSE
TOTAL SST N-1




Donde:

» aes el nUmero de operadores.

* bes el nUmero de partes 0 muestras.

* nes el nUmero de medidas de cada operador por cada parte
» Nes el nimero total de observaciones.

* Fes el estadistico correspondiente a la distribucion F.

» Pes el factor P obtenido mediante F y los grados de libertad.

Incertidumbre de medida

Segun la norma ISO 2056 la incertidumbre de medida: “Es un parametro que se encuentra
asociado al resultado de una medida, que caracteriza la dispersion de los valores que
podrian razonablemente ser atribuidos al mensurando” (INEN/ISO, 1996).

Identificacion de fuentes de incertidumbre

Las fuentes de incertidumbre son los factores relacionados con la medicion que

provocan variacion en la medida como, por ejemplo:

» Calibracion del instrumento

* Incertidumbre del patrén

* Repetibilidad de medidas

* Reproducibilidad por variacion en operarios, instrumentos, etc.

* Resolucién (Lisintuna, 2018).
Evaluacion de incertidumbre
Existen dos tipos de métodos mediante los cuales podemos evaluar la incertidumbre
» Evaluacion tipo A

Esta se estima mediante el analisis de mediciones repetidas, en esta podemos hallar
la media de los resultados con la siguiente formula:

Ecuacion 1.1. Media (Rendén, 2018).

Donde:



» X eslamedia de las observaciones.
* n es el nUmero de observaciones.
* X; son las observaciones realizadas.

* Y la dispersion mediante:

La dispersién:

n
1
s(x)? = mZ(Xi - %)?
i=1
Ecuacién 1.2. Dispersién (Rendén, 2018).

Donde:

* s(x) es la dispersion de las observaciones.
* nes el niumero de observaciones.
* X; son las observaciones realizadas.

» X eslamedia de las observaciones.
Y la incertidumbre estandar:

e = 3

vn

Ecuacidn 1.3. Incertidumbre estandar (Rendén, 2018).
Donde:

* u(x) es laincertidumbre estandar.
* s(x) es la dispersion de las observaciones.
* nes el niumero de observaciones.

* La evaluacion tipo B

Estas se obtienen del andlisis de informacion externada la cual es pueden ser
especificaciones de fabricante, experiencia o conocimiento del operador, la

incertidumbre de factores obtenidas en libros 0 manuales como, por ejemplo:

o Incertidumbre del patrén: Esta es una incertidumbre proveniente de un
certificado de calibracién y se lo calcula mediante la formula



U
u(p) = %

Ecuacién 1.4. Incertidumbre del patréon (Rendon, 2018).
Donde:

* u(p) es laincertidumbre del patron.
» U(p) incertidumbre expandida normalmente dada en el certificado de
calibracion.
» kfactor de cobertura dado en el certificado de calibracion.
o Incertidumbre debido a la resolucién: esta es propio del instrumento y
se basa en la medida mas pequena que el dispositivo puede realizar la
podemos calcular con la siguiente formula

(d)—&
u _\/ﬁ

Ecuacion 1.5. Incertidumbre de resolucion (Rendén, 2018).
Donde:

» u(d) es la incertidumbre de resolucion.

* dx resolucién del instrumento de medicion .
Incertidumbre combinada

Esta resulta de la combinacién del aporte de todas las fuentes de incertidumbre
identificadas, la contribucion de cada una de las fuentes se da mediante la
incertidumbre estandar u(x) y el coeficiente de sensibilidad ¢ el coeficiente de
sensibilidad lo podemos obtener mediante la ecuacion:

_df(x)

Ci
dXi

Ecuacion 1.6. Coeficiente de sensibilidad (Renddn, 2018).

Donde:

* ¢ es el coeficiente de sensibilidad.
» f(x) funcién que define al mesurando.

* X; son las observaciones realizadas.
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La incertidumbre combinada finalmente se calcula

N

W) = ) e+ u(x)?

i=1

Ecuacioén 1.7. Incertidumbre combinada. (Rendén, 2018).

Donde:

* uc(y) es laincertidumbre combinada.
* ¢ es el coeficiente de sensibilidad.
* u(x;) es laincertidumbre estdndar de cada fuente de incertidumbre.

* N es el nimero de fuentes de incertidumbre identificadas,
Factor de cobertura, k

Es un valor numérico el cual multiplica a la incertidumbre combinada con el fin de
obtener la incertidumbre expandida. Esto se realiza debido a que la incertidumbre
combinada representa el intervalo de variacion correspondiente a una desviacion
estandar y dependiendo de la distribucidn con la cual se esté trabajando y el nivel
de confianza que se desee se puede seleccionar el valor de k (Navidi, 2006).

Incertidumbre expandida

Este es el intervalo en el cual se encontrara el resultado de la medicién con un nivel

de confianza y se la calcula con la siguiente ecuacion:
U=k*ucy)
Ecuacion 1.8. Incertidumbre expandida. (Rendén, 2018).
Donde:

» U es la incertidumbre expandida.
* uc(y)eslaincertidumbre combinada.

» kfactor de cobertura.

Estimacion de la incertidumbre

Al inicio la estimacién de la incertidumbre es poco compleja, a continuacion, se describe de

forma resumida los pasos a realizar para tener una estimacion de la incertidumbre de

medida la misma asociada a un resultado de medida.
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Paso 1. Detallar el mensurando. Especificar de manera ordenada sobre qué sera
medido, el mismo debe incluir la relacién que hay entre el mensurando y las
magnitudes de entrada correspondientes. Ademas, se debe colocar si es posible,
las correcciones necesarias para los efectos sistematicos. Mediante del
procedimiento normalizado de trabajo o a través de otra descripcidn se debe dar la

informacién de la especificacion

Paso 2. Seleccionar las fuentes de incertidumbre y escribir las consideradas. Las
diferentes fuentes que aporten a la incertidumbre de los parametros que se explican
en el Paso 1, juntamente con otras fuentes como las que son resultados de

suposiciones quimicas.

Paso 3. Cuantificar los respectivos componentes de la incertidumbre. Es necesario
evaluar la magnitud que tendran los elementos de la incertidumbre asociada a cada
posible fuente para la incertidumbre. Con las diversas fuentes separadas por medio
de datos de estudios de validacion y otros, se puede estimar una contribucion ideal
a la incertidumbre, asi es posible facilitar la evaluacién de la incertidumbre ya que
son necesarios datos verdaderos experimentales para la estimacion confiable de la
incertidumbre. Para poder considerar correctamente las fuentes de incertidumbre es
necesario tener en cuenta los datos utilizados para las fuentes de incertidumbre y

organizar experimentos juntamente con estudios adicionales.

Paso 4. Calcular la incertidumbre combinada. La informacion del paso 3 sera
considerada en diferentes contribuciones cuantificadas a la incertidumbre global, ya
sea en conjunto con otras fuentes individuales o con efectos combinados de
diversas fuentes. Para poder dar una incertidumbre estandar combinada, se unen
segln las normas necesarias desviaciones estandar que es la forma en la que se
expresan las contribuciones. Para la incertidumbre expandida, es necesario aplicar
el factor de cobertura apropiado (Eurolab, 2012).

Distribucion normal

También llamada distribuciéon de Gauss es la que describe de mejor manera los procesos
de medicion de lo observado; siendo la misma continua en vez de discreta, lo cual muestra
a la funcién de la densidad de probabilidad con una grafica simétrica en forma semejante a

una campana.
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La distribucion normal tipificada o estandar es la distribucién normalde p=0yo =1, las
mismas representan la media y la varianza respectivamente. Para el céalculo de esta se

puede utilizar tablas que facilitan este proceso, su funciéon de densidad es:

1 _G-w?
e 20?2
oVan

Ecuacion 1.9. Funcion de densidad de la distribucién normal.

f(x) =

Donde:

* ¢ es la desviacién estandar.
* ¢?eslavarianza.
* u media de la poblacion.

* x esla abscisa.

La tipificacion es la forma por la cual se obtienen los intervalos de confianza. Donde una
variable o magnitud Y que tiene una distribucion segin N(u, o), es una variable normal
tipificada. El &rea bajo la curva significa la probabilidad que existe de encontrar un resultado

en el intervalo obtenido.

Por la distribucién normal tipificada de las tablas N(0,1) se pueden obtener los intervalos de

confianza (Seijas Macias, 2020).

= 99.7%
= 95%
/ = 68% \
- 1 \,,
‘ p—30 p—-20 p-lo In pt+loe pu+20 p+3e

Figura 4.4. Distribucion normal (Millones et al, 2018).

Distribucion t-Student

La distribucion t representa fendmenos que no siguen una distribuciéon normal estandar
debido a que el nimero de observaciones es pequefio, por lo cual un pardmetro muy

importante en ella son los grados de libertad,
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Es una distribucion util cuando se quiere hacer una inferencia en una media poblacional y
no se posee la desviacién estandar poblacional, pero con la condicién de que se considere

que la distribucion original se aproxima a la normalidad (Millones et al, 2018).

La distribucion t es simétrica por lo cual guarda similitudes con una distribucién normal

estandar.

Distribution Plot

Figura 5.5. Distribucién t-Student (Millones et al, 2018).

Distribucion F

Es una distribucién con mucha relevancia en la aplicacién de inferencias en la estadistica
como en el analisis de varianzas. Presenta asimetria a la derecha y es parecida a la
distribucién ji-cuadrado, pero centrada a uno y no puede tomar valores negativos. Esta tiene
dos parametros principales que son los grados de libertad del numerador y denominador.

F= X1/v1
X, /v,

Ecuacion 1.10. Distribucién F.
Donde:

* X; y X, son variables independientes
* v, son los grados de libertado den numerador.

* v, son los grados de libertado del denominador.

La razén entre dos variables que siguen la distribucion ji cuadrada con sus grados de

libertad sigue una distribucion estandar.
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Distribution Plot
F

Figura 6.6. Distribucion F de Fisher-Snedecor (Millones et al, 2018).

Prueba T para dos poblaciones

La prueba T es utilizada para comparar dos poblaciones, asumiendo que las ambas
poblaciones son normales es decir que siguen una distribucién normal por lo tanto son
simétrica y se puede determinar una prueba de hipotesis y la distribucion de esta.

Esta prueba paramétrica es muy Util para determinar si las medias de poblaciones son
iguales o no. Por lo cual es aplicada cuando los valores de los datos son independientes,
de dos poblaciones normales que seran elegidos de forma aleatoria (Navidi, 2006).

La férmula estadistica que se utiliza es:

_(Z-uy)
T s(2)

Ecuacién 1.11. Prueba T para dos poblaciones (Navidi, 2006).

Donde:

* tes el estadistico t calculado.
» z media de la primera poblacién.
* u, media de la segunda poblacién.

* s(z) es lavarianza de las poblaciones.
Prueba T para dos muestras relacionadas

La prueba T para muestras relacionadas se utiliza cuando es estudio se analiza dos
observaciones dentro del mismo elemento de manera arbitraria, esta normalmente

sirve para analizar si existen diferencias entre las mediciones.
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Para esta prueba analizamos la diferencia entre las mediciones.

Tabla 2.2. Tabla para prueba T de muestras relacionadas (Fuente: propia)

NUMERO DE a b d
MEDICIONES
1 al bl dl=al-bl
2 a2 b2 d2=a2-b2
n an bn dn=an-bn

Para calcular el estadistico t ocupamos la formula:

d
Sd/\/ﬁ

Ecuacion 1.12. Estadistico t.(Devore, 2010)

t =

Donde:

d es la media de las diferencias.

sq4 es la desviacidn estandar de las diferencias.
n es el nimero de observaciones realizadas.

Como podemos observar el andlisis se realiza sobre la diferencia que existe entre
las observaciones y no sobre las observaciones realizadas directamente.(Devore,
2010)

NTE INEN-ISO/IEC 17025: Requisitos generales para la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracion

El objetivo de la presente normativa es el generar confianza en los laboratorios, esta esta
principalmente conformada con los requisitos mediante los cuales los laboratorios pueden
demostrar su competencia y la validez de sus resultados.

Esta norma exige a los laboratorios que planifiqguen e implementes actividades con el fin de
abordar sus riesgos y oportunidades, creando una buena base para mejorar la eficacia de
su sistema de gestion, mejorar sus resultados y evitar efectos negativos, la aplicacién de la
norma facilita el trabajo entre un laboratorio y otras instituciones con la transferencia de
informacién y experiencia asi como con normalizacién de procedimientos para facilitar la

aceptacion de resultados entre laboratorios que cumplen con la norma.
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Dentro del texto encontramos el objetivo y campos de aplicacién, referencias normativas,
términos y definiciones, requisitos generales, requisitos relativo a la estructura, requisitos

relativo a los recursos, requisitos del proceso y requisitos del sistema de gestién.

Dentro de los requisitos técnicos podemos encontrar la evaluaciéon de incertidumbre de
medicion la cual nos dice que cada laboratorio debe poder identificar y evaluar todas las
fuentes que contribuyen con la incertidumbre de medicién.

Asi mismo como otro requisito técnico se encuentra el aseguramiento de la validez de los
resultados la cual indica que el laboratorio debe contar con un procedimiento para validar
los resultados con la aplicacion de diferentes técnicas estadisticas, entre la que tenemos
ensayos interlaboratorio que sirven para analizar, controlar y si es posible mejorar los
procesos dentro del laboratorio. De ser el aso que los resultados estan fuera de criterios
predefinidos se debe tomar las acciones correspondientes para evitar que el laboratorio
produzca resultados incorrectos (INEN/ISO, 2018).

ASTM E1251-17a: Analisis de aluminio y aleaciones de aluminio por espectrometria
de emision atomica por chispa.

Esta norma describe el método que los laboratorios deben utilizar para analizar muestras
de aluminio y sus aleaciones mediante espectrometria de emisién atémica por chispa. Las
posibles especimenes a utilizar pueden tener forma de disco, lamina, placa, extrusién o
cualquier otra forma la cual tenga una superficie apta para el andlisis. Se tiene que tomar
en cuenta que la muestra a analizar sea adecuada para evitar calentamientos y que se

puedan obtener superficies planas y limpias.

En este documento podemos encontrar el alcance de la norma, los documentos los cuales
son mencionados dentro de esta norma, la terminologia utilizada, un resumen acerca del
método y demas informacion referente al método (ASTM, 2015).

ASTM E716-16: Practicas estandarizadas para muestro y preparacion de muestras de
aluminio y aleaciones de aluminio para la determinacion de la composicion quimica
por espectrometria de emision atomica por chispa.

La presente norma describe las practicas y procedimientos a tomar para producir muestras
adecuadas en aluminio o aleaciones de aluminio para poder obtener analisis cualitativos en

el andlisis de composicion quimica por espectrometria de emisién atémica por chispa.

La probeta depende del estado en el que se tenga el material estos pueden ser fundiciones,

productos fabricados o fundiciones de aluminio silicio hiper eutectoide.
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Dentro de las muestras obtenidas de productos ya fabricados podemos encontrar el analisis
directo el cual no requiere realizar un probeta mediante fundicién, para obtener la muestra

se debe seguir las siguientes condiciones:

» La muestra debe tener suficiente masa para evitar sobrecalentamientos y una
superficie suficientemente amplia.

* Se recomienda maquinar un minimo de 0.8 mm o un cuarto del espesor de la
probeta si este es menor a 0.8 mm.

» La superficie obtenida debe ser lo suficientemente amplia y plana para poderse
alinear de manera correcta con la mesa de trabajo del espectrémetro (ASTM,
2013).

Espectrometria

La espectrometria es una técnica analitica la cual mide las masas moleculares de
compuestos individuales o atomos convirtiéndolos en iones cargados, mediante esta se
puede obtener la estructura de las moléculas ademas de proveer de informacién extra como
la energia de ionizacion, entalpia de las reacciones, entre otras (Dass, 2007).

Espectro electromagnético

Las ondas electromagnéticas se pueden caracterizar por longitud de onda y
frecuencia, el espectro electromagnético es una representacién donde podemos
apreciar la variacion entre estas dos caracteristicas de manera secuencial, en la
siguiente figura podemos apreciar la zona mas comun del espectro (YOUNG et al,
2009).

Longitudes de onda en m
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Figura 1.7. Espectro electromagnético (YOUNG et al, 2009).

Principio de funcionamiento del espectrometro de chispa

El espectrémetro de chispa funciona en base a la absorcion de energia y la emision de
luz dado el modelo atémico de Bohr en el cual se describen diferentes niveles de
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energia donde pueden estar ubicados los electrones y la configuracion electrénica de

cada elemento.

La absorcion se da mediante el aumento de temperatura, esta energia térmica es
absorbida por el atomo lo que produce un movimiento de electrones a niveles superiores

de energia, lo que produce un estado excitado del &tomo.
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Figura 1.8. Absorcion (Thomsen, 1996).

Un electrén excitado es inestable lo que significa que volvera a su estado inicial, al

momento que este vuelve libera energia en forma de luz.

— = /-f'"_’ T
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Figura 1.9. Emision (YOUNG et al, 2009).

La energia absorbida y la luz emitida se relacionan mediante la ley de Planck:

B E(i) = hc
(0~ EQ) =~
Ecuacion 1.13 Ley de Planck (Thomsen, 1996).

Debido a la configuracion electronica de cada elemento la cantidad de energia de
excitacion sera diferente y mediante la absorcion y emisién se la podra relacionar la

luz que emita con su composicién quimica (Thomsen, 1996).

Espectrometro de chispa Q2 ION

El espectrémetro de chispa BRUKER Q2 ION versién de escritorio funciona mediante una

descarga eléctrica por medio de una chispa, esta evapora la superficie de las muestras

energizando atomos y estos a su vez emitiendo luz, esta pasa a través de un canal de luz

que lo guia a un sistema éptico, aqui la luz se dispersa y es analizada a través el espectro
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atémico de los elementos. Finalmente, este reporta los datos al computador

g
:
’ = [ 2]
= ﬁ
o
)
- &

conectado.(Elemental, n.d.)

Figura 1.10. Espectrémetro de chispa Q2 ION (Elemental, n.d.)

Tabla 3.3. Partes del espectrémetro (Elemental, n.d.)

Z

Descripcién

Panel de control, PC

Botdn de inicio/pausa

Cubierta de la cdmara de chispa

Platina de soporte de chispa

Abrazadera para la muestra

Entrada de argén

Entrada del cable de poder

Boton de encendido de la maquina

©| O N| O O | WO V| —

Puerto ethernet
Puerto USB

—_
o
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2. METODOLOGIA

En el presente trabajo se utilizara un enfoque cualitativo con una investigacion experimental
ya que el objetivo principal se relaciona con el requisito de la norma ISO 17025
correspondiente a la estimacién de la incertidumbre en la condicién actual del
espectrémetro de chispa del laboratorio de fundicion de la Escuela Politécnica Nacional.

2.1 Probetas

El espectrémetro de chispa tiene la capacidad de identificar 22 elementos: Si, Fe, Cu, Mn,
Cr, Ni, Zn, Ti, Pb, Sn, V, Sr, Zr, Cd, Co, B, Ag, Bi, Ca, Li y Al. El funcionamiento del
espectrémetro nos dice que cada elemento produce un espectro de luz diferente el cual
permite al espectrémetro identificarlo mediante el sistema éptico interno.

Debido a la disponibilidad de materiales en el laboratorio se ha decidido realizar probetas
de aluminio a partir de un eje circular que se encontraba almacenado en el laboratorio de
fundicién por lo que el muestreo utilizado es por conveniencia, esto es posible debido a que
el objetivo del trabajo es el andlisis del laboratorio mas no de las caracteristicas del material.

El eje tiene un didmetro de cincuenta milimetros y es de un largo aproximado de cuarenta

centimetros por lo que se procede a realizar probetas de quince milimetros de espesor.

Para la fabricacién de las probetas se utilizé la norma ASTM E716-16, inicialmente se retiré
quince milimetros del extremo del eje y posteriormente se procede a recortar diez probetas

de diecisiete milimetros en la sierra de cinta horizontal.

Figura 2.1. Elaboracion de las probetas (Fuente: propia).

Finalmente se maquina un milimetro por cada lado de la superficie obteniendo un acabado
superficial adecuado. Cada probeta fue identificada con un ndmero del uno al diez, en el
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ensayo de repetibilidad y reproducibilidad se codifico los reportes con las iniciales del

operador el numero de medida y finalmente el nimero de probeta.

Por ejemplo, el codigo OS1_M7 corresponde a Oscar Sotomayor medida uno probeta
siete.

Mientras que para el ensayo interlaboratorio de utilizo como cédigo el numero de muestra,
el lado superior corresponde al nimero uno e inferior al numero dos, mientras que la
medicion realizada en el lado corresponde a una letra mayuscula siendo A el primer la
primera medicion, B la segunda, C la tercera y D la cuarta.

Por ejemplo, el cédigo M4-1-B corresponde a la probeta nimero cuatro lado superior
segunda medicion.

Figura 2.2. Probetas de aluminio (Fuente: propia).

2.2 Diagrama de Flujo

Basandonos en los objetivos del presente proyecto se estructuré una serie de

actividades detalladas en el siguiente diagrama de flujo:
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Definicion del mesurando

v

Modelo fisico

.

Modelo matematico

.

Identificacion de fuentes de incertidumbre

v

Estimacion de fuentes de incertidumbre

.

Calculo de la incertidumbre combinada

v

Calculo de la incertidumbre expandida

!

Reporte de la incertidumbre estimada

Figura 2.3. Diagrama de flujo para la estimacién de la incertidumbre del espectrémetro
de chispa (Fuente: propia).

2.3 Definicion del mesurando

El espectrémetro de chispa del laboratorio de fundicién analiza metales en estado sélido y

reporta la composicion quimica de la muestra.

Bruker Analysis Report BRUKER
Sample: MM1-M1
Analysis Time: 24.11.2022 11:17:03 Method: AI100
Si [%] Fe [%] Cu [%] Mn [%] Mg [%]
1,147 0,220 0,049 0,383 0,908
Cr [%] Ni [%] Zn [%] Ti [%] Pb [%]
@ 0,096 <0,0050 0,019 0,028 <0,050
Sn [%] V [%] Sr [%] Zr [%] Cd [%]
[%] <0,0050 0,0054 0,0021 0,0071 <0,0050
Co [%] B [%] Ag [%] Bi [%] Ca [%]
[%] <0,0030 <0,0010 <0,0010 0,0072 <0,0010
Li [%] Al [%]
%] <0,300 97,10
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Figura 2.4. Reporte de la composicién de una probeta de aluminio (Fuente: propia).

Las muestras analizadas son de aluminio por lo que son los componentes principales para
analizarse, elementos como hierro, cobre , manganeso y magnesio son elementos

secundarios y contaminantes por lo que son de interés también.

Como conclusién podemos definir al porcentaje de aluminio, silicio, magnesio y hierro como

el mesurando.

2.4 Modelo fisico

Debido al funcionamiento previamente analizado sabemos que la medicién del porcentaje
de concentracion depende directamente de las propiedades de la luz emitida por los &tomos

posterior a que hayan sido excitados por lo que podemos establecer el modelo fisico como:
wy = f(Iy)
Ecuacién2.1. Modelo fisico del espectrémetro de chispa (Avila et al , 2018).
Donde:
wxes el porcentaje de concentracién del elemento analizado.

Ixes la intensidad de luz emitida.

2.5 Modelo matematico

La concentracion de los elementos en estudios elaborados en el laboratorio son el resultado

de técnicas estadisticas realizadas a un numera n de observaciones.

m
WX=W_x+Zui
i=1

Ecuacién2.2. Modelo matematico de medicion (Avila et al, 2018).
Donde:
wy €s el porcentaje de concentracion del elemento analizado.
w, es la media de las observaciones realizadas

Y™, u; es la suma de todas las variaciones existentes en el proceso.
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2.6 Identificacion de fuentes de incertidumbre

A partir del método de mediciéon y el modelo utilizado podemos identificar fuentes de
incertidumbre a tener en consideracion.

Modelo de medicion

Como se analiz6 en el punto 2.5 el modelo de medicion se basa en la repeticion de
medicion se basa en la realizacion de multiples observaciones y el reporte de la
media con la incertidumbre adecuada, basandonos en este modelo podemos

encontrar fuentes de incertidumbre como:

* Homogeneidad de la muestra: el muestreo utilizado fue a conveniencia,
partimos de un eje de aluminio por lo que la homogeneidad de la muestra no
es un factor considerable en la incertidumbre.

» Variaciones en la superficie de la muestra: puede existir variaciones en la
superficie, aun asi en el método utilizado se diferencia las variaciones en las
partes, aun asi esta incertidumbre no es de importancia en el presente
estudio.

» Variaciones debido al analista: al tener observaciones repetidas los datos
pueden variar debido al operador encargado de las mediciones por lo que
esta es una variable muy importante, esta se puede cuantificar mediante la
reproducibilidad.

Método de ensayo

Con el método de ensayo nos referimos al proceso el cual se utiliza para obtener
informacién de la muestra, en este caso el método se encuentra establecido en el
manual de usuario del espectrémetro de chispa, a continuaciéon, mencionaremos de
manera simplificada el proceso utilizado:

1. Se encienden el espectrémetro asi como el computador conectado a
este y se abre el taque de argon.
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Figura 2.5. Tanques de argén (Fuente: propia).

2. Se purga el equipo tres veces realizando la conexiones adecuadas

en el espectrémetro.

Si [%] Fe [%] Cu [%]

V [%] Sr [%] Zr [%]

Figura 2.7. Boton de purga activado (Fuente: propia).

3. Se realiza un analisis al patron del material a utilizar, este debe
marcar un porcentaje mayor al 95% de caso contrario no se puede

realizar el analisis.
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Figura 2.9. Medida del patrén de aluminio (Fuente: propia).

Se selecciona el método adecuado dentro del software en el

computador dependiendo del material, de no conocer este, se puede
utilizar la orientacion en el programa.

AMF Groups

Al Orientation Albase Al100

al-si

al-cu

Al-Mg

Figura 2.10. Métodos para muestras de aluminio (Fuente: propia).
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5. Se limpia el electrodo y la superficie de la mesa y se ubica la probeta
la cual debe tener su superficie limpia, se pone la abrazadera sobre
la muestra y se inicia el proceso de medicion.

Figura 2.11. Preparacion del equipo (Elemental, n.d.)

6. Se identifica el reporte obtenido mediante un cédigo el cual puede
estar conformado por la identificacion de la muestra, el operador y
cualquier otra informacién necesaria y se exporta al computador.

Bruker Analysis Report BE%R
Sample: I LH3-M3 |
Analysis Time: 24.11.2022 18:02:21 Method: Al100

Figura 2.12. Codigo de identificacion de la muestra en informe.
(Fuente: propia).

Dentro de las fuentes de incertidumbre dentro del método de ensayo podemos

encontrar:

» Variaciones debido al instrumento de medida: efectos debido al estado fisico
asi como la calibracion del equipo produciran variaciones por lo que es
importante tomar en cuenta estas dentro de la incertidumbre, estas las
podemos calcular mediante la reproducibilidad.

» Variaciones debido a factores ambientales: el funcionamiento del
espectrémetro involucra altas temperaturas y la evaporacién de la superficie
de la probeta y de una atmosfera inerte de argén ademas de que el

28



espectrémetro de chispa se encuentra dentro del laboratorio de fundicién
dentro del cual no existen variaciones considerables en los factores
ambientales por lo que no se los tomara en cuenta como una fuente de
incertidumbre.

Interaccion

Al momento de realizar las mediciones es posible que exista una interaccion ente la
muestra y el operador, esta se puede dar debido a que el operador identificar la
muestra que esta midiendo, de manera voluntario o involuntaria puede tomar
acciones que afecten a la medida y que produzcan variacion en el resultado, para
saber si existe interaccion y de ser el caso calcularla se debe realizar un estudio de
repetibilidad y reproducibilidad por el método ANOVA.

Error de resolucion

En el informe que reporta el espectrometro dependiendo de la concentracion del
elemento el valor tiene diferentes resoluciéon por lo que se debe calcular de manera

adecuada para cada elemento.

2.7 Estimacion de fuentes de incertidumbre

De la identificacion de fuentes de incertidumbre del punto 2.6 se obtuvo que las fuentes a
cuantificar son la repetibilidad, la reproducibilidad, interaccion de existir y la resolucion. Para
cuantificar la repetibilidad y reproducibilidad se realizara un estudio con el método ANOVA
y para cuantificar la incertidumbre de resolucion se utilizara un analisis del tipo B
mencionado previamente en el punto 1.4
Se utilizara un nivel de significancia de 95% para considerar si la interaccién es relevante o
no en el estudio.
Método de analisis de varianza ANOVA
En el estudio de repetibilidad y reproducibilidad por el método ANOVA inicialmente
debemos tabular los datos obtenidos y realizar las sumatorias de la siguiente
manera, sumamos las tres medidas tomadas por cada operador de cada muestra
totales Tij, sumamos los diez totales Tjk de cada operador para obtener totales xi y
finalmente sumamos las nueve medidas que se realizaron a cada muestra por parte

de los tres operadores para obtener totales Tik.
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Muestra Totales
Operador Medida 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 Tik

1 97,06 96,86 96,97 97,06 97,06 96,98 97,03 97,08 97,05 97,06
2 97,07 97,03 97,12 97,05 97,08 97,07 97,14 97,09 97,11 97,05
3 97,07 97,05 97,04 97,11 97,02 97,10 97,03 97,06 97,05 97,01

1 Totales Tij 291,20 290,94 291,13 291,22 291,16 291,15 291,20 291,23 291,21 291,12 2911,56
1 97,02 97,04 96,97 97,03 97,09 97,00 97,02 97,02 97,03 97,00
2 97,01 97,05 97,06 97,05 97,02 96,98 97,02 97,05 97,02 97,05
3 96,99 97,03 97,01 97,01 97,02 97,00 96,98 97,02 97,05 97,01

2 Totales Xij 291,02 291,12 291,04 291,09 291,13 290,98 291,02 291,09 291,10 291,06 2910,65
1 96,88 96,98 96,85 96,94 96,90 97,00 96,96 96,94 96,95 96,89
2 96,99 97,06 97,03 96,96 97,00 97,04 97,01 97,05 97,06 96,99
3 97,03 96,98 97,00 97,03 97,00 97,03 96,98 97,02 97,01 97,06

3 Totales Xij 290,90 291,02 290,88 290,93 290,90 291,07 290,95 291,01 291,02 290,94 2909,62

Totales Tik 873,12 873,08 873,05 873,24 873,19 873,20 873,17 873,33 873,33 873,12 8731,83

Figura 2.13.Datos obtenidos tabulados (Fuente

: propia).

Después realizamos la tabla ANOVA calculado la suma de cuadrados con las

siguientes formulas.

Tabla 2.1. Tabla ANOVA (Barrentine, 2003).

FUENTES DE
VARIACION

SUMA DE
CUADRADOS

GRADOS
DE
LIBERTAD

CUADRADOS
MEDIOS

F

P

OPERADOR

SSA

a-1

MSA

MSA/MSE

P(Fa,a-1,ab(n-1))

PARTES

SSB

b-1

MSB

MSB/MSE

P(Fs,b-1,ab(n-1))

INTERACCION

SSAB

(a-1)(b-1)

MSAB

MSAB/MSE

P(Fas,(a-1)(b-1),ab(n-1))

ERROR

SSE

ab(n-1)

MSE

TOTAL

SST

N-1

Donde:

» aes el nUmero de operadores.

* bes el nUmero de partes 0 muestras.

* nes el nUmero de medidas de cada operador por cada parte

Primero calculamos la suma total de todos los datos:

Ecuacion 2.3. Suma total (Botero et al, 2007).

Donde

*  Xjkson todos los datos obtenidos.

Después calculamos la suma del cuadrado de todos los datos:
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Ecuacion 2.4. Suma de cuadrado de todos los datos (Botero et al, 2007).

Donde
Xikson todos los datos obtenidos.
Después calculamos la suma de los cuadrado de los totales de las combinaciones:
a b
1=y )
i=1j=1
Ecuacion 2.5. Suma de cuadrados de las combinaciones (Botero et al, 2007).
Donde
T; son la suma de los datos de cada parte por cada operador.

Después calculamos la suma de los cuadrados de los totales del factor 1:

Ecuacién 2.6. Suma de cuadrados de los totales del factor 1 (Botero et al, 2007).
Donde
Tk son la suma de los datos de cada operador.
Después calculamos la suma de los cuadrados de los totales del factor 2:
2 1 o\ 2
= ), ) Th
i=1k=1
Ecuacion 2.7. Suma de cuadrados de los totales del factor 2 (Botero et al, 2007).
Donde
T son la suma de los datos de cada parte o muestra.

Finalmente calculamos las sumas de los cuadrados:
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T
SSA=T! 5

Ecuacion 2.8. Suma de cuadrados del factor 1 (Botero et al, 2007).

T
%B:ﬁ—ﬁ

Ecuacion 2.9. Suma de cuadrados factor 2 (Botero et al, 2007).
T
Sm3=ﬁ+ﬁ—ﬁ—ﬁ
Ecuacion 2.10. Suma de cuadrados de la interaccién (Botero et al, 2007).

SSE =T2 —T?

Ecuacidn 2.11. Suma de cuadrados del error (Botero et al, 2007).

T
SST=T¢ -

Ecuacidn 2.12. Suma de cuadrados total (Botero et al, 2007).

Una vez completada la tabla Anova procedemos a comparar el factor P de la
interaccion con la significancia para saber si esta se la considerara como una fuente
de incertidumbre o no tomando ce cuenta los siguientes casos:

Si P > 0.05 (significancia)

La interaccion no serd tomada en cuenta como una fuente de incertidumbre,
entonces la incertidumbres se calcularan con las siguientes formulas:

SSE + SSAB

MSPOO[:N—a—b+1

Ecuacidn 2.13. Media de combinacién de cuadrados (Hicks, 1982).

La repetibilidad o incertidumbre por el equipo:

Uequipo = +/ MSpoo1

Ecuacion 2.14. Incertidumbre del equipo (Hicks, 1982).

La reproducibilidad o incertidumbre por operador:
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MSA — MSpy0;
Uoperador = T

Ecuacidn 2.15. Incertidumbre por operador (Hicks, 1982).

Si P<0.05 (significancia)

La interaccién si serd tomada en cuenta como una fuente de incertidumbre,
entonces la incertidumbres se calcularan con las siguientes formulas:

La repetibilidad o incertidumbre por el equipo:
Uequipo = VMSE
Ecuacion 2.16. Incertidumbre del equipo (Botero et al, 2007).

La reproducibilidad o incertidumbre por operador:

MSA — MSAB
Uoperador = T

Ecuacion 2.17. Incertidumbre por operador (Botero et al, 2007).

La incertidumbre por la interaccion operador parte:

MSAB — MSE
Uinteraccion = #

Ecuacion 2.18. Incertidumbre por interaccion.(Botero et al, 2007).

Incertidumbre por resolucién

Se calcula tomando en cuenta la resolucién de las medidas, es decir la unidad mas
pequeia que el equipo es capaz de medir.

(d)—g
u _\/ﬁ

Ecuacion 2.19. Incertidumbre por resolucion (Pérez, 2012).

2.8 Calculo de incertidumbre combinada

Una vez que se estimaron las fuentes de incertidumbres se obtiene la incertidumbre
combinada mediante la formula:
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N

U = ) e rulx)?

i=1
Ecuacidn 2.20. Incertidumbre combinada (Pérez, 2012).

Para poder aplicar la formula debemos calcular los coeficientes de sensibilidad para cada
fuente de incertidumbre, mediante el modelo matematico expresamos la relacion funcional

de las medidas:
m
Wy = Wy + Z u;
i=1

Ecuacidn 2.21. Modelo matematico de la medicién (Botero et al, 2007).

Entonces analizamos los coeficientes

_df(x)

C
! dXi

Ecuacion 2.22. Coeficientes de sensibilidad (Morales et al, 2012).

Tabla 2.2. Coeficientes de sensibilidad (Fuente: propia).

u_i c_i

u_operador
u_equipo
u_interaccion

R R

u_resolucion

Entonces podemos calcular la incertidumbre combinada como:

— 2 2 2 2
Ue = \/uoperador + uequipo + Uinteraccion + Uresolucién

Ecuacién 2.23. Incertidumbre combinada de la medicion (Morales et al, 2012).

2.9 Calculo de incertidumbre expandida

Finalmente, para poder expresar como resultado un rango donde se pueda encontrar la
parte deseada de la distribucion de las medidas atribuidas al mesurando debemos calcular

la incertidumbre expandida.
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U=kx*uc(y)
Ecuacion 2.24. Incertidumbre expandida (Pérez, 2012).

Como podemos notal necesitamos multiplicar la incertidumbre combinada por un factor de
cobertura k el cual depende de la parte deseada de la distribucion que se desea abarcar,
para este estudio se abarcara el 95% por lo que k sera 1,96.

U =196 *u.(y)

Ecuacion 2.25. Incertidumbre expandida para un 95%de certeza.

2.10 Ejemplo de calculo

Elaboraremos el procedimiento del calculo para el elemento principal de las probetas que
es el aluminio.

e Tabulamos los datos medidos.

Muestra Totales
Operador Medida 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 Tik

1 97,06 96,86 96,97 97,06 97,06 96,98 97,03 97,08 97,05 97,06
2 97,07 97,03 97,12 97,05 97,08 97,07 97,14 97,09 97,11 97,05
3 97,07 97,05 97,04 97,11 97,02 97,10 97,03 97,06 97,05 97,01

1 Totales Tij 291,20 290,94 291,13 291,22 291,16 291,15 291,20 291,23 291,21 291,12 2911,56
1 97,02 97,04 96,97 97,03 97,09 97,00 97,02 97,02 97,03 97,00
2 97,01 97,05 97,06 97,05 97,02 96,98 97,02 97,05 97,02 97,05
3 96,99 97,03 97,01 97,01 97,02 97,00 96,98 97,02 97,05 97,01

2 Totales Xij 291,02 291,12 291,04 291,09 291,13 290,98 291,02 291,09 291,10 291,06 2910,65
1 96,88 96,98 96,85 96,94 96,90 97,00 96,96 96,94 96,95 96,89
2 96,99 97,06 97,03 96,96 97,00 97,04 97,01 97,05 97,06 96,99
3 97,03 96,98 97,00 97,03 97,00 97,03 96,98 97,02 97,01 97,06

3 Totales Xij 290,90 291,02 290,88 290,93 290,90 291,07 290,95 291,01 291,02 290,94 2909,62

Totales  Tik 873,12 873,08 873,05 873,24 873,19 873,20 873,17 873,33 873,33 873,12 8731,83

Figura 2.14. Datos de concentracion de aluminio tabulados
(Fuente: propia).

Tabla 2.3. Parametros y totales (Fuente: propia).

Parametros del Totales
. Valor Valor
estudio calculados

a 3 T 8731,830

b 10 TX2 847165,306

n 3 TC2 847165,161

N 90 T12 847165,120
T22 847165,066
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Tabla 2.4. Tabla ANOVA (Fuente: propia).

FUENTES DE | SUMA DE s GRADOS DE | CUADRADOS MS . >
VARIACION | CUADRADOS LIBERTAD MEDIOS
OPERADOR SSA 0,062806666 | 2,0000000 MSA 0,0314 12,98254471 0,0000206
PARTES SSB 0,009245555 | 9,0000000 MSB 0,0010 0,424692478 | 0,916768454
INTERACCION SSAB 0,031904444 | 18,0000000 MSAB 0,0018 0,732761696 | 0,764371755
ERROR SSE 0,145 60,0000000 MSE 0,0024
TOTAL SST 0,24909 89,0000000
Comparamos P de la interaccién:
P =0.7643

Si P > 0.05 (significancia) por lo que la interaccion no sera tomada como una fuente de

incertidumbre y calculamos.

Tabla 2.5. Incertidumbres calculados por el método Anova (Fuente: propia).

ANOVA

EV (u_equipo)

0,047641527

AV (u_operador)

0,031162808

Calculamos la incertidumbre por resolucion

Uresolucién

Uresolucion =

dx
V12

0,01

Calculamos la incertidumbre combinada:

—— =0,0028
Viz

— 2 2 2
Ue = \/uoperador + uequipo + Uresolucion

Ecuacidn 2.26. Incertidumbre por resolucion para aluminio (Pérez, 2012).

Ecuacion 2.27. Incertidumbre combinada. (Fuente: propia).

U = \/0,031162 +0,047642 + 0,00282

u. = 0,0256
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Finalmente calculamos la incertidumbre expandida:
U=k*ucy)
Ecuacion 2.28. Incertidumbre expandida (Rendén, 2018).
U= 1.96 = 0.0256

U =0.0501

2.11 Ensayo interlaboratorio

Para realzar el ensayo interlaboratorio se realizara una pruebat de Student, se utilizan cinco
probetas de las diez fabricadas, se tomara cuatro lecturas por cada lado de cada probeta
para tener un total de cuarenta datos. Los laboratorios a comparar con el Laboratorio de
Fundicién de la Facultad de Ingenieria Mecanica con el laboratorio de Departamento de
Metalurgia Extractiva de la Escuela Politécnica Nacional.

Planteamos una hipétesis nula la cual es que las mediciones realizadas en los laboratorios

son iguales.
Ho:ug =0
Ecuacion 2.29. Hipétesis nula.(Devore, 2010)
Donde:
H, es la hipétesis nula
Uq es la diferencia entre las mediciones.

Y una hipétesis alternativa la cual es que las mediciones realizadas en los laboratorios NO

son iguales.
Hy:ipg #0
Ecuacion 2.30. Hipétesis alternativa.(Devore, 2010)
Donde:
H, es la hipdtesis alternativa

uq €s la diferencia entre las mediciones.
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Se establecerd el valor de significancia de la prueba, en este caso se desea una

confiabilidad de 95% por lo que la significancia sera de 0.05
Posteriormente aplicaremos la férmula de la prueba t de Student muestras relacionadas.
d
sa/\n

Ecuacion 2.30. Estadistico t.(Devore, 2010)

t =

Donde:

d es la media de las diferencias.

sq4 es la desviacién estandar de las diferencias.

n es el nimero de mediciones realizadas en cada laboratorio, en el estudio 40.

Con el factor ty los grados de libertad que en el estudio son 39 obtendremos p, el cual sera
comparado con la significancia, si esta es menor se rechazara la hip6tesis nula y se
aceptara la hipotesis alternativa, de caso contraria se fallara en rechazar la hipétesis nula.

Ejemplo de calculo

Tabla 2.6. Concentracion de Aluminio en las probetas (Fuente: propia).

MEDICIONES
ot | aomwomo | "B lorsrenc

DE FUNDICION
1 97,090 97,090 0,000
2 97,090 97,090 0,000
3 97,150 97,030 -0,120
4 97,080 97,080 0,000
5 97,120 97,110 -0,010
6 97,070 97,110 0,040
7 97,050 97,100 0,050
8 97,040 97,100 0,060
9 97,160 97,140 -0,020
10 97,070 97,050 -0,020
11 97,020 97,080 0,060
12 97,080 97,080 0,000
13 97,100 97,090 -0,010
14 97,080 97,130 0,050
15 97,050 97,100 0,050
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16 97,090 97,090 0,000
17 97,070 97,060 -0,010
18 97,030 97,090 0,060
19 97,060 97,100 0,040
20 97,100 97,010 -0,090
21 97,110 97,100 -0,010
22 97,080 97,080 0,000
23 97,120 97,070 -0,050
24 97,070 97,070 0,000
25 97,070 97,050 -0,020
26 97,050 97,080 0,030
27 97,110 97,090 -0,020
28 97,090 97,600 0,510
29 97,080 97,050 -0,030
30 97,110 97,060 -0,050
31 97,020 97,030 0,010
32 97,090 97,080 -0,010
33 97,080 97,050 -0,030
34 97,090 97,060 -0,030
35 97,010 97,100 0,090
36 97,020 97,050 0,030
37 97,080 97,090 0,010
38 97,090 97,110 0,020
39 97,050 97,090 0,040
40 97,050 97,070 0,020
= 201 _ 123903
£T oooNa

=DISTR.T.2C(1,123903;39)

Figura 2.15. Célculo de la estadistica p en Excel (Fuente: propia).
P=0,2679

Como P es mayor que 0,05 se falla en rechazar la hipétesis nula, por lo que concluimos
que la evidencia sefiada que las mediciones realizadas en los dos laboratorios son iguales.
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3. RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
3.1 Resultados

En esta seccién vamos a presentar los resultados de la estimacién de incertidumbres y de
los ensayos interlaboratorio, para ambos estudios se utilizd Excel para realizar los céalculos
correspondientes.

Dentro de los resultados de la estimacién de incertidumbre presentaremos tres tablas, en
la primera encontraremos los parametros del estudio mencionados previamente los cuales
son el numero de operadores a, el nUmero de muestras b y numero de medidas por muestra
ny el numero de medidas totales N. En la misma tabla presentaremos el resultado de los
totales obtenidos para los datos de cada elemento.

La segunda tabla correspondera a la tabla ANOVA en la cual encontraremos las fuentes de
variacién, la suma de cuadrados y sus valores, los grados de libertad de cada fuente los
cuadrados medios con sus valores y finalmente el estadistico F y P.

Finalmente, en la tercera tabla encontraremos los valores de cada incertidumbre
calculados, asi como, de la incertidumbre combinada y expandida. El resultado de la
estimacién de incertidumbre se lo representara de dos formas, como una incertidumbre
expandida y como un porcentaje de incertidumbre respecto a la media obtenida

Para los resultados del ensayo interlaboratorio presentaremos una tabla donde se detallan
dos caracteristicas de las poblaciones como lo son la meda y su varianza, también se
encuentra el estadistico t del estudio, el valor Py la conclusién de rechazar o fallar en
rechazar la hipétesis nula de que las dos poblaciones son estadisticamente iguales.

También se presentard una gréfica de caja y bigotes representando las mediciones
realizadas en cada uno de los laboratorios.

Resultados obtenidos en la estimacion de la incertidumbre
Aluminio

Tabla 3.1. Parametros y totales del estudio de repetibilidad y reproducibilidad para aluminio.

Parametros del Totales
. Valor Valor
estudio calculados

a 3 T 8731,830

b 10 TX2 847165,306

n 3 TC2 847165,161

N 90 T12 847165,120
T22 847165,066
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Tabla 3.2. Tabla ANOVA para aluminio.

FUENTES DE SUMA DE ss GRADOS DE | CUADRADOS MS F p
VARIACION | CUADRADOS LIBERTAD MEDIOS
OPERADOR SSA 0,062806666 2,0000000 MSA 0,0314 12,98254471 0,0000206
PARTES SSB 0,009245555 9,0000000 MSB 0,0010 0,424692478 0,916768454
INTERACCION SSAB 0,031904444 18,0000000 MSAB 0,0018 0,732761696 0,764371755
ERROR SSE 0,145 60,0000000 MSE 0,0024
TOTAL SST 0,24909 89,0000000

« El valor p de la interacciéon nos permite concluir que la incertidumbre producida

por este fator no es relevante en la estimacién de la incertidumbre.

Tabla 3.3. Incertidumbres para aluminio

Resultado Valor
Incertidumbre del equipo 0,0476
Incertidumbre del operador 0,0312
Incertidumbre de resolucién 0,0029
Incertidumbre combinada 0,0570
Factor de cobertura, k 1,9600
Incertidumbre expandida 0,11
Media 97,02
% de incertidumbre 0,12%

Alumino

0,05

0,04

0,03

0,02

0,01

Incertidumbre del equipo

Incertidumbre del
operador

1

Incertidumbre de
resolucién

Figura 3.1. Incertidumbres relacionadas al aluminio.
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* La composicion de aluminio en las probetas tiene una media de 97,02%.

* La incertidumbre estimada del espectrémetro de chispa con un 95% de
confiabilidad es de 0.11% en aluminio.

» El porcentaje de incertidumbre estimado en relacion con la concentracion media

del material analizado es de 0.12%.

Silicio
Tabla 3.4. Parametros y totales del estudio de repetibilidad
y reproducibilidad para silicio.
Parametros del Totales
. Valor Valor
estudio calculados
a 3 T 103,9730
b 10 TX2 120,1781
n 3 TC2 120,1380
N 90 T12 120,1272
T22 120,1205
Tabla 3.5. Tabla ANOVA para silicio.
FUENTES DE SUMA DE s GRADOS DE | CUADRADOS MS . b
VARIACION | CUADRADOS LIBERTAD MEDIOS
OPERADOR SSA 0,011834156 | 2,0000000 MSA 0,0059 8,838788382 0,0004322
PARTES SSB 0,005123789 | 9,0000000 MSB 0,0006 0,850421392 0,57351906
INTERACCION SSAB 0,005626511 | 18,0000000 MSAB 0,0003 0,466930383 | 0,962515787
ERROR SSE 0,040 60,0000000 MSE 0,0007
TOTAL SST 0,062751122 | 89,0000000

» El valor p de la interaccién nos permite concluir que la incertidumbre producida
por este fator no es relevante en la estimacién de la incertidumbre.

Tabla 3.6. Incertidumbres para silicio

Resultado Valor
Incertidumbre del equipo 0,0242
Incertidumbre del operador 0,0133
Incertidumbre de resolucién 0,0003
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Incertidumbre combinada 0,0277
Factor de cobertura, k 1,9600
Incertidumbre expandida 0,05
Media 1,16
% de incertidumbre 4,69%
Silicio
0,025
0,02
0,015
0,01
0,005
0
Incertidumbre del Incertidumbre del Incertidumbre de
equipo operador resolucion

Figura 3.2. Incertidumbres relacionadas al silicio.

» La concentracién de silicio en las probetas tiene una media de 1,16%.

* La incertidumbre estimada del espectrometro de chispa con un 95% de
confiabilidad es de 0.05% de silicio.

» El porcentaje de incertidumbre estimado en relacién con la concentracion media
del material analizado es de 4,69%

» Se puede observar que la incertidumbre estimada es menor que la del aluminio,

pero el porcentaje con relacién a su media es mayor.

Magnesio

Tabla 3.7. Parametros y totales del estudio de repetibilidad

y reproducibilidad para magnesio.

Parametros del Totales
. Valor Valor
estudio calculados
a 3 T 85,4170
b 10 TX2 81,1714
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n 3 TC2 81,1422
N 90 T12 81,1280
T22 81,0711

Tabla 3.8. Tabla ANOVA para magnesio.

FUENTES DE SUMA DE ss GRADOS DE | CUADRADOS MS F P
VARIACION CUADRADOS LIBERTAD MEDIOS
OPERADOR SSA 0,060598489 2,0000000 MSA 0,0303 62,25872146 2,3090E-15
PARTES SSB 0,003713122 9,0000000 MSB 0,0004 0,8477448 0,575840569
INTERACCION SSAB 0,010512844 18,0000000 MSAB 0,0006 1,200096398 0,290299959
ERROR SSE 0,029 60,0000000 MSE 0,0005
TOTAL SST 0,104024456 | 89,0000000

» El valor p de la interacciéon nos permite concluir que la incertidumbre producida
por este fator no es relevante en la estimacién de la incertidumbre.

Tabla 3.9. Incertidumbre para magnesio.

Resultado Valor
Incertidumbre del equipo 0,0226
Incertidumbre del operador 0,0315
Incertidumbre de resolucién 0,0003
Incertidumbre combinada 0,0388
Factor de cobertura, k 1,9600
Incertidumbre expandida 0,08
Media 0,95
% de incertidumbre 8,00%
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Hierro

0,035
0,03
0,025
0,02
0,015
0,01

0,005

Incertidumbre del equipo

Magnesio

Incertidumbre del

operador

Incertidumbre de
resolucion

Figura 3.3. Incertidumbres relacionadas al magnesio.

La concentracion de magnesio en las probetas tiene una media de 0,95%.
La incertidumbre estimada del espectrometro de chispa con un 95% de
confiabilidad es de 0.08% de silicio.

El porcentaje de incertidumbre estimado en relaciéon con la concentracién media

del material analizado es de 8,00%

Podemos observar que a pesar de que la concentracién de magnesio es menor
que la de silicio su incertidumbre expandida asi como el porcentaje de

incertidumbre es mayor por lo que podemos inferir que en las mediciones de

magnesio tendremos mayor variacion que en las de silicio.

Tabla 3.10. Parametros y totales del estudio de repetibilidad

y reproducibilidad para hierro.
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Parametros Valor Totales Valor
del estudio calculados
a 3 T 22,5970
b 10 TX2 5,7224
n 3 TC2 5,6986
N 90 T12 5,6903
T22 5,6761




Tabla 3.11. Tabla ANOVA para hierro.

FUENTES DE SUMA DE ss GRADOS DE | CUADRADOS MS F P
VARIACION CUADRADOS LIBERTAD MEDIOS
OPERADOR SSA 0,016744156 2,0000000 MSA 0,0084 21,13034578 1,1305E-07
PARTES SSB 0,002461567 9,0000000 MSB 0,0003 0,690307262 0,714786318
INTERACCION SSAB 0,005774067 18,0000000 MSAB 0,0003 0,809622629 0,681679202
ERROR SSE 0,024 60,0000000 MSE 0,0004
TOTAL SST 0,048752456 | 89,0000000

» El valor p de la interaccién nos permite concluir que la incertidumbre producida
por este fator no es relevante en la estimacién de la incertidumbre.

Tabla 3.12. Incertidumbre para hierro.

Resultado Valor
Incertidumbre del equipo 0,0195
Incertidumbre del operador 0,0163
Incertidumbre de resolucién 0,0003
Incertidumbre combinada 0,0254
Factor de cobertura, k 1,9600
Incertidumbre expandida 0,05
Media 0,25
% de incertidumbre 19,83%

Hierro

0,02

0,015

0,01

0,005

Incertidumbre de
resolucion

Incertidumbre del
operador

Incertidumbre del
equipo

Figura 3.4. Incertidumbres relacionadas al hierro
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» La concentracién de magnesio en las probetas tiene una media de 0,25%.

» La incertidumbre estimada del espectrometro de chispa con un 95% de

confiabilidad es de 0.05% de silicio.

» El porcentaje de incertidumbre estimado en relacién con la concentracion media

del material analizado es de 19,83%

« Podemos observar que a pesar de que la incertidumbre expandida similar a la

de los elementos anteriores, el % de incertidumbre es alto por lo que existe

mayor variacion al medir la concentracion de hierro que de otros elementos.

Incertidumbre en relacién con la concentracion

20,00%

15,00%

10,00%

5,00%

0,00%

Relacion de la incertidumbre con respecto a la

concentracion
97,02% 19,83%

8,00%
4,69% "
0,12% " 0,95% 0,25%
= 1,16% o— )
Alumino Silicio Magnesio Hierro

b==|nceridumbre ==@==Concentracion

100,00%

80,00%

60,00%

40,00%

20,00%

0,00%

Figura 3.5. Incertidumbre con relacion con la concentracion de material.

El aluminio el cual tiene una concentracion alta tiene un porcentaje de incertidumbre bajo,

mientras que en el resto de los materiales los cuales tienen una concentracion baja poseen

un porcentaje de incertidumbre mayor.

Podemos observar una tendencia de que a menor sea la concentracién del materia el

porcentaje de incertidumbre de medida es mayor.
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Resultados obtenidos en los ensayos interlaboratorio

Aluminio
Tabla 3.13. Resultados del ensayo interlaboratorio para aluminio.
Prueba t para medias de dos muestras emparejadas (Al)
Valores estadisticos Lab. Fundicion DEMEX
Media 97,076750 97,092750
Varianza 0,001115 0,007482
Numero de mediciones 40 40
Grados de libertad 39 39
Nivel de significancia a 0,05
Estadistico t 1,123903
Probabilidad p (dos colas) 0,267924716
Fallamos en rechazar la Hipétesis

p >a nula

Aluminio
97,16

—T1—97,1500

97,14 —T—97,1400
97,12
97,10 7,1000

97,0900 X97,0928
97,08 %97,0768 7,0800
97,06 97,0600

97,0500
97,04
97,02

—L—97,0100 —L1—97,0100

97,00

DATOS LABORATORIO DE FUNDICION

Figura 3.6. Diagrama de caja y bigotes para el ensayo interlaboratorio para aluminio.

» Existe suficiente evidencia para concluir que los datos medidos por el espectrometro
de chispa del laboratorio de fundicion y los datos medidos en el laboratorio de

DATOS LABORATORIO DEMEX

metalurgia extractiva son estadisticamente iguales.

» Lavarianza de los datos medidos por el laboratorio de fundicién es mayor por lo que

existe mayor dispersion en la medida.
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Silicio

Tabla 3.14. Resultados del ensayo interlaboratorio para silicio.

Prueba t para medias de dos muestras emparejadas (Si)
Valores estadisticos Lab. Fundicion DEMEX
Media 1,190650 1,334625
Varianza 0,000438 0,000692
Numero de mediciones 40 40
Grados de libertad 39 39
Nivel de significancia a 0,05
Estadistico t 27,904470
Probabilidad p (dos colas) 2,20955E-27
p<a Rechazamos la Hipétesis nula
Silicio
1,40
—|—1,3860
1,35 1,3563
x1,3346. 1,3305
1,3130
1130 J—1,2850
©1,2600
1,25
1,2310
1,20 I 11,2013

1,1907.

l1,1785

[N
[N
v

1,1500

DATOS LABORATORIO DE FUNDICION DATOS LABORATORIO DEMEX

Figura 3.7. Diagrama de caja y bigotes para el ensayo interlaboratorio para silicio.

» Existe suficiente evidencia para concluir que los datos medidos por el espectrometro
de chispa del laboratorio de fundicién y los datos medidos en el laboratorio de
metalurgia extractiva no son estadisticamente iguales.

 Podemos observar que la media obtenida en los laboratorios difiere de manera
considerable.

» La dispersion de datos del laboratorio de fundicién es menor que la del laboratorio

del departamento de metalurgia extractiva.
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Magnesio

Tabla 3.15. Resultados del ensayo interlaboratorio para magnesio.

Prueba t para medias de dos muestras emparejadas (Mg)
Valores estadisticos Lab. Fundicién DEMEX
Media 0,91390000{ 0,64420000
Varianza 0,00048348  0,00010878
Numero de mediciones 40 40
Grados de libertad 39 39
Nivel de significancia a 0,05
|Estad|'stico t 73,739242
|Probabi|idad p (dos colas) 1,699E-43
p<a Se rechaza la hipétesis nula
Magnesio
0,97 qgem—r
0% |
0,8953 0,8830—1—
0,87
0,82
0,77
0,72
0,67 0,650 0,6640—T— .
0,62 P osas0—— o
DATOS LABORATORIO DE FUNDICION DATOS LABORATORIO DEMEX

Figura 3.8. Diagrama de caja y bigotes para el ensayo interlaboratorio para magnesio.

» Existe suficiente evidencia para concluir que los datos medidos por el espectrometro
de chispa del laboratorio de fundicion y los datos medidos en el laboratorio de
metalurgia extractiva no son estadisticamente iguales.

 Podemos observar que la media obtenida en los laboratorios difiere de manera
extremadamente considerable.

» El rango de los datos tomados en el laboratorio de fundicion difiere totalmente del

rango de los datos medidos en el departamento de metalurgia extractiva.
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Hierro

Tabla 3.16. Resultados del ensayo interlaboratorio para hierro.

Prueba t para medias de dos muestras emparejadas (Fe)
Valores estadisticos Lab. Fundicion DEMEX
Media 0,264750, 0,223625
Varianza 0,000277, 0,000104
Numero de mediciones 40 40
Grados de libertad 39 39
Nivel de significancia a 0,05
Estadistico t 14,068475
Probabilidad p (dos colas) 7,27061E-17
p<a Rechazamos la Hipétesis nula
Hierro

0,30 [ o,3000
0,29
0,28 ,2785
0,27

%0,2648 ,2655
0,26
0,25 ,2510
0’24 —0,2370 0,2350
0,23

i 0,2236 i:,zzso

0,22 ,2183
0’21 —|—0,2110
0,20

DATOS LABORATORIO DE FUNDICION DATOS LABORATORIO DEMEX

Figura 3.9. Diagrama de caja y bigotes para el ensayo interlaboratorio para hierro.

» Existe suficiente evidencia para concluir que los datos medidos por el espectrometro
de chispa del laboratorio de fundicion y los datos medidos en el laboratorio de
metalurgia extractiva no son estadisticamente iguales.

 Podemos observar que la media obtenida en los laboratorios difiere de manera
considerable.

» La dispersién de datos del laboratorio de fundicién es mayor que la del laboratorio
del departamento de metalurgia extractiva.
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3.2 Conclusiones

Se estimo la incertidumbre de medida del espectrometro de chispa del laboratorio
de fundicion para la medicién de concentracion de aluminio, silicio, magnesio y
hierro obteniendo porcentajes de incertidumbre en relacién con la media de 0.12%,
4,69%, 8% y 19,83% respectivamente con un 95% de confiabilidad.

La incertidumbre del aluminio el cual tenia una alta concentracién en las probetas
fue mucho menor que de los demés elementos los cuales tenian una concentracion
baja en comparacion con el material base

Las fuentes de incertidumbre consideradas en el proceso son incertidumbre del
equipo, del operador y de resolucion. La interaccion operador partes se desprecio
debido a los resultados del estudio RyR por el método Anova como una fuente de
incertidumbre aun asi, su efecto se consider6 al cuantificar la reproducibilidad.

La incertidumbre de medida producida por el equipo fue mayor a la producida por el
operador en las mediciones de aluminio, silicio y hierro. El caso contrario se dio
Unicamente en el magnesio. La incertidumbre debido al equipo puede deberse
ciertos factores como la concentracién del material o el estado fisico de elementos
internos del espectrometro que hacen que la incertidumbre del equipo sea diferente
para cada elemento y la del operador al método utilizado en la medicién.

El ensayo interlaboratorio nos indicé que unicamente las medidas de concentracion
de aluminio en las probetas son estadisticamente iguales en el laboratorio de
fundicion y de metalurgia extractiva. Las medidas de silicio, magnesio y hierro
difieren ya sea en su media o su dispersion al punto que no son estadisticamente
iguales.
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3.3 Recomendaciones

El espectrometro de chispa del laboratorio de fundicién tiene la capacidad de
analizar veinte y dos metales diferentes por lo que se recomienda realizar tanto la
estimacién de incertidumbre como analisis interlaboratorio con varios materiales
adicionales a los que se analizaron en este trabajo.

Dentro de los resultados de la estimacion de incertidumbres notamos cierta
variacién en la incertidumbre con relacién a la concentracion del elemento por lo que
se recomienda realizar los analisis del presente trabajo con diferentes
concentraciones de materiales.

En el ensayo interlaboratorio pudimos observar que las medidas de los laboratorios
no eran estadisticamente iguales en tres de los cuatro elementos por lo que se
recomienda realizar otro analisis interlaboratorio con un tercer equipo para levantar
cualquier ambiguedad.

Los materiales utilizados en el presente trabajo deben estar en buen estado para
poder realizar mediciones correctas por lo que se recomienda que se realice el
mantenimiento adecuado al equipo en los periodos de tiempo determinados por el
fabricante y la sustitucion de piezas como electrodos, brochas u otros que
conformen el equipo de ser necesario.
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5. ANEXOS

ANEXO I: Reportes del laboratorio de fundicion para el estudio
RyR

56



