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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacion (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracién de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacion. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacion NC/CTN 48 de Industria del
Petrdleo, integrado por representantes de las siguientes entidades:

— Unién Cupet

— Unién Eléctrica

— Oficina Nacional de Normalizacion
— Instituto de la Aeronautica Civil

— Ministerio del Transporte

— Ministerio del Interior

— Ministerio de las Fuerzas Armadas
Revolucionarias
— Ministerio de la Construcciéon

e Constituye una adopcion idéntica por el método de traduccion de la Norma ASTM D 7372-07
Standard Guide for Analysis and Interpretation of Proficiency Test Program Results.

¢ Incluye el Anexo X1 (Informativo).

© NC, 2012

Todos los derechos reservados. A menos que se especifique, ninguna parte de esta
publicacién podra ser reproducida o utilizada en alguna forma o por medios
electronicos o mecanicos, incluyendo las fotocopias, fotografias y microfilmes, sin
el permiso escrito previo de:
Oficina Nacional de Normalizacion (NC)
Calle E No. 261, El Vedado, La Habana, Habana 4, Cuba.

Impreso en Cuba.
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INDUSTRIA DEL PETROLEO — GUIA ESTANDAR PARA El ANALISIS E
INTERPRETACION DE RESULTADOS DE UN PROGRAMA DE ENSAYO DE APTITUD

1 Alcance

1.1 Esta guia cubre el andlisis e interpretacion de los resultados de un programa de ensayo de
aptitud (EA). Para los participantes en programas interlaboratorio de ensayo de aptitud (o chequeo
cruzado, esquema de chequeo), esta guia describe los procedimientos para la evaluacion de los
resultados de los participantes relativos a los resultados del programa de EA y potencialmente
mejora el desempefio de ensayo del laboratorio basado en los resultados de la evaluacion y de los
hallazgos (vea 6.1).

Para los comités responsables por los métodos de ensayo incluidos en los programas de ensayos
de aptitud interlaboratorio, esta guia describe los procedimientos para la evaluacion de la
capacidad de la industria para realizar métodos de ensayo, y para potencialmente identificar las
necesidades para la mejora del método de ensayo (vea 6.2).

1.2 Esta guia no abarca todas las medidas de seguridad asociadas con su uso. Es responsabilidad
del usuario de esta norma establecer las practicas de salud y seguridad apropiadas y determinar la
aplicabilidad de las regulaciones antes del uso.

2 Documentos de referencia

Los siguientes documentos de referencia son indispensables para la aplicacion de este
documento. Para las referencias fechadas, sélo es aplicable la edicion citada. Para las referencias
no fechadas, se aplica la Ultima edicién del documento de referencia (incluyendo cualquier
enmienda).

2.1 Normas Cubanas

NC-ASTM D 6792 Practica Estandarizada para Sistemas de Calidad en Laboratorios de Ensayos
de Productos del Petréleo y Lubricantes.

2.2 Normas ASTM

ASTM D 6299 Practica para Aplicacion de Técnicas Estadisticasde Aseguramiento de la Calidad
para Evaluar el DesempefiodeSistemas AnaliticosdeMedicién.

ASTM E 177 Préctica para el Uso del os Términos Precision y Sesgo en Métodos de Ensayo

ASTM E 456 Terminologia Relacionada a la Calidad y estadisticas
3 Terminologia
3.1 Definiciones

3.1.1 exactitud, n - grado de concordancia existente entre el resultado del ensayo y un valor
aceptado como referencia. E 177, ASTM E 456

3.1.2 causa asignable, n — factor que contribuye a la variacion y que es factible de detectar e
identificar. E 456
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3.1.3 sesgo, n — error sistematico que contribuye a la diferencia entre una media de poblacion de
las mediciones o resultados de ensayo o los resultados de ensayo y un valor verdadero o de
referencia aceptado. E 177, E 456

3.1.4 limites de control, n — limites en un grafico de control que son usados como criterio para
sefialar la necesidad para la accién o para juzgar si un conjunto de datos indican o no un estado
de control estadistico. E 456

3.1.5 en control estadistico, adj — proceso, sistema de medicién, o funcién que exhibe
variaciones que solamente son atribuibles a causa comun. D 6299

3.1.6 ensayo de aptitud, n - determinacién de la capacidad de ensayo de un laboratorio
(competencia) mediante la participacién en un programa de ensayos interlaboratorio. D 6299

3.1.7 puntuacion Z, n — medida estandarizada y adimensional de la diferencia entre un resultado
individual en un conjunto de datos y la media aritmética del conjunto de datos, vuelta a expresar en
unidades de desviacion estandar del conjunto de datos (mediante division de la diferencia real de
la media por la desviacion estandar para el conjunto de datos). D 6299

3.1.8 puntuacién Z’, n — medicién similar a la puntuacion Z excepto que la desviacién estandar del
programa EA es reemplazada por una que toma en cuenta la precision in situ del laboratorio. Z" es
un enfoque valido cuando la desviacion estandar de la precision in situ del laboratorio es menor
que el programa de EA (que es, la desviacion estdndar de estos datos) o declarada de otra
manera cuando el IDE > 1.

7' (X i X )

) Y S estosdatos ’
\/ ((s') + (f))

donde

Z = puntuacién Z ajustada a la precisién in situ,

Xi = resultado del laboratorio,

X =valor promedio de EA,

S’ = estimado de la desviacién estandar de la precision insitu, y

S estos datos = estimado de la desviacién estandar del Programa de EA.

3.2 Definiciones de términos especificos de esta norma:

3.2.1 causa comun (al azar, aleatoria), n — para programas de aseguramiento de la calidad, uno
de los generalmente numerosos factores, individualmente de importancia relativamente pequefia,
que contribuye a la variacién, y que no es factible de detectar o controlar. ASTM D 6299

3.2.2 estos datos de ensayo, n - término usado por el Programa EA ASTM Internacional D 02
para identificar los resultados estadisticos calculados de los datos sometidos por los participantes
en el programa.

3.2.3 precision in situ (R"), n — valor por debajo del cual puede esperarse que se encuentre la
diferencia absoluta entre dos resultados experimentales individuales obtenido bajo las condiciones
de precision in situ con una probabilidad de aproximadamente 0,95 (95 %). Es definido como 2,77
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veces la desviacion estandar de resultados obtenidos bajo las condiciones de precision in situ.
ASTM D 6299

3.2.4 condiciones de precisién in situ, n — condiciones bajo las cuales los resultados de ensayos
0 no obtenidos por uno 0 mas operadores en una localizacion in situ Gnica practicando el mismo
método de ensayo en un sistema de medicion Unico el cual puede comprender multiples
instrumentos, usando muestras de ensayo tomadas aleatoriamente desde la misma muestra del
material, en un periodo de tiempo que se expande en al menos un intervalo de 15 dias.
ASTM D 6299

3.3 Simbolos

3.3.1 | — observacion individual (como en el grafico ).
3.3.2 CC — control de calidad.

3.3.3 R’- precision in situ.

4 Sumario de la Guia

4.1 Las muestras de petr6leo y productos del petréleo son analizadas regularmente por métodos
de ensayos estandar especificos como parte de un programa de ensayo de aptitud. Esta guia
proporciona a un laboratorio las herramientas y los procedimientos para evaluar sus resultados
desde un programa de EA. Las técnicas son presentadas para analizar, plotear e interpretar los
resultados de ensayo en correspondencia con las practicas aceptadas en la industria.

5 Significado y uso

5.1 Esta guia puede ser usada para evaluar el desempefio de un laboratorio o grupo de
laboratorios participantes en un programa de EA interlaboratorio que incluya petroleo y productos
del petroleo.

5.2 Los datos acumulados, usando las técnicas incluidas en esta guia, proporcionan la habilidad
para monitorear la precision del sistema analitico de medicion y el sesgo. Estos datos son Utiles
para actualizar los métodos de ensayo, también como para indicar areas de mejora potencial del
sistema de medicién para la accién por el laboratorio.

5.3 En esta norma se hace referencia al Programa de Chequeo Cruzado Interlaboratorios
Internacional de la ASTM en Productos del Petréleo y Lubricantes. Los reportes de programa que
contengan igualmente resultados declarados y tratamientos estadisticos pueden estar disponibles
en otros programas de EA.

6 Procedimiento

6.1 Andlisis e Interpretacion por el Laboratorio Participante — El laboratorio debe revisar los
resultados publicados para cada programa de ensayo de aptitud y para cada método de ensayo o
parametro para el cual el laboratorio sometié datos. Esta seccion cubre las evaluaciones y los
andlisis que el laboratorio deberia considerar durante su revision de los resultados de ensayo de
aptitud.
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6.1.1 Datos Sometidos contra Reportados — Chequee para verificar que los valores atribuidos al
laboratorio en el reporte de Ensayo de Aptitud (EA) concuerden con los valores registrados por el
laboratorio en sus registros de EA. Verifiqgue que las unidades para los datos reportados por su
laboratorio sean las mismas que aquellas requeridas por el programa de EA. Reporte las
discrepancias a los contactos del programa de EA. Investigue para determinar la causa principal
del problema.

6.1.2 Datos omitidos — Si los datos y los resultados correspondientes no estan presentes
cuando se esperan claramente, entonces investigue para determinar la causa. En algunos casos
esto podria ser un error dentro del sistema de entrada de datos del programa de EA, o podria ser
una omisién en la parte del laboratorio.

6.1.3 Datos Rechazados — Realice una investigacion para cada caso donde los datos del
laboratorio son rechazados por el proceso de tratamiento de datos del programa de EA. Intente
determinar la causa raiz del problema y tome acciones correctivas segln sea necesario.
Documente todas las investigaciones y resultados. Las causas deberan ser compartidas con el
personal del laboratorio que realiza el ensayo. Las directrices para la conduccion de estos tipos de
investigaciones estan disponibles en la Practica ASTM D 6299.

6.1.4 Advertencias/Alertas en Datos — Los programas de EA D02 de ASTM Internacional
proporcionan comentarios (en cada Tabla de Resultados que son, de las Notas 1 a la 3) que
alertan a los participantes cuando su resultado es:

Nota 1 — Fuera del rango de 3 sigmas para estos datos de ensayo
Nota 2 — Fuera del rango de 3 sigmas para la reproducibilidad ASTM
Nota 3 — Cuando la puntacion Z esta fuera del rango de —2 a + 2

También deberan ser conducidas investigaciones cuando cualquiera de estas situaciones ocurra.
La prioridad para conducir las investigaciones deberan ser para Nota 1>Nota 2>Nota 3. La Nota 1
indica que el laboratorio esta fuera de control con respecto al conjunto de datos (con los datos
rechazados eliminados), lo cual es una situacién potencialmente seria con respecto al desempefio
del control de calidad del correspondiente método de ensayo normalizado. Un argumento similar
podria también ser dispuesto para la Nota 2. La Nota 3 es una situacibn menos severa, pero
deberia ser investigada desde un punto de vista de mejora continua.

Nota 1 — Si el usuario nota que la mayoria de los laboratorios han sido citados con una Nota 2, entonces una
investigacion puede no producir ninguna accion correctiva significativa. Esta situacién puede ser el resultado de que la
declaracion de precisién no refleja exactamente la variabilidad del método de ensayo y debera ser tratada por el
subcomité responsable del método. También, si el estadigrafo Anderson-Darling es >1,3; entonces la sefial "Nota 2"
puede no ser valida.

6.1.5 Puntuacién Z — La puntuacién Z calculada para cada dato sometido por el laboratorio
debera ser revisado con respecto a lo siguiente:

6.1.5.1 Signo y Magnitud de la puntuacién Z — El signo ("+'0™-") del estadigrafo refleja el sesgo
relativo del resultado individual contra la media del grupo de muestra. Los valores de puntuacién Z
que caen en los rangos de £ 0-1, 1 a 2, 2 a 3, y >3 pueden ser comparados con los valores del
gréfico de control que caen en los rangos entre la media y 1 sigma, 1 a 2 sigma, 2 a 3 sigma, y >3
sigma. Para los datos distribuidos normalmente existe una probabilidad que alrededor del 68 % de
los datos estén dentro del rango de -1 sigma a +1 sigma, alrededor del 95 % en el rango de -2
sigma a +2 sigma, 99 % en el rango de -3 sigma a +3 sigma. Mientras mas distante la puntuacién
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Z de un laboratorio esté de cero, mayor es el sesgo relativo y menor la probabilidad que los datos
sean considerados en control estadistico. Realice investigaciones para determinar la causa de
cualquier sesgo detectado seglin sea necesario.

6.1.5.2 Tendencia de la puntuacion Z de Rondas Previas — Registre los valores de la
puntuacién Z para cada método de ensayo (parametro) para sucesivas rondas de programas de
EA en un gréafico de control para mostrar la tendencia en el tiempo. El laboratorio puede usar las
reglas de corrida promulgadas en la Practica ASTM D 6299 para evaluar cualquier tendencia
observada. Realice las investigaciones para determinar las causas segln sea necesario.

6.1.5.3 Puntuacion Z Promedio — Calcule la puntuacion Z promedio para una serie en un periodo
de tiempo seleccionado. El signo y la magnitud de este resultado es una indicacién del sesgo
relativo a largo plazo. Realice las investigaciones para determinar las causas de cualquier sesgo
segun sea hecesario.

6.1.6 Puntuacion Z" - El analisis de cualquier Z" calculada por el laboratorio debe ser evaluada
como se describi6 en 6.1.5.3 para la puntuacion Z.

6.1.7 IDE (Industria) — Considere el valor del IDE (Industria) reportado para el conjunto de datos
junto con la correspondiente puntuacién Z para el resultado del laboratorio (La Guia de referencia
es NC ASTM D 6792).

6.1.7.1 Conclusiones Generales — Considere lo siguiente para la interpretacion del IDE
(Industria):

>1,2 El desempefio del grupo que proporciona los datos es probablemente
satisfactorio relativo a la correspondiente precisién publicada del ASTM.

08alz2 El desempefio del grupo que proporciona los datos puede ser marginal. Cada
laboratorio deberia considerar la revision de los procedimientos del método de
ensayo para identificar las oportunidades de mejora.

<0,8 El desempefio del método de ensayo como se practicd por el grupo no es
consistente con la precisién publicada por ASTM y la ejecucién del método de
laboratorio. Las mejoras deben ser investigadas para todos los laboratorios.

6.1.7.2 Conclusiones Especificas del IDE (Industria) y la puntuacion Z — Un IDE (Industria)
< 0,8 asociado con una puntuacién Z > 3 ( 0 < -3) implica que el laboratorio es probablemente un
contribuyente significativo al pobre desempefio del grupo. Esta situacion justifica una investigacion
para buscar las causas potenciales del sesgo aparente. Cuando el IDE (Industria) < 0,8 y la
puntuacién Z esta entre 2 y 3 (0 entre -2 y -3), entonces el laboratorio debera considerar la
situacién como una advertencia y tomar en consideracion la realizacion de una investigacion para
encontrar la causa raiz.

6.1.8 Precision — Compare la desviacion estandar para los resultados del EA contra el valor de
precision in situ derivado del correspondiente grafico de control de calidad del laboratorio. La
expectativa es que en la mayoria de los casos el valor de la precision in situ debe ser menor que la
desviacion estandar del EA. Si la precisién in situ del laboratorio es mayor que la desviacién
estandar del EA, entonces el laboratorio debe investigar para determinar la causa.
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6.2 Analisis e Interpretacién mediante Grupo de Control — Este conjunto cubre el andlisis
e interpretacion de los datos de ensayo de aptitud mediante un comité o grupo de trabajo
encargado de la determinacién de todas las implicaciones que los resultados publicados tienen
con respecto al correspondiente método de ensayo o al grupo de trabajo de los participantes como
un todo. Esta seccién cubre las evaluaciones y los analisis que el grupo de trabajo debe considerar
durante su revision.

6.2.1 El IDE y las Tendencias de Precision — Compare las precisiones obtenidas sobre un
namero razonable de rondas para un método de ensayo de programa de EA(o parametro).Tales
series de datos podrian ser ploteadas para mostrar mas claramente las tendencias. Los estimados
de precisibn seguidos pueden incluir IDE (Industria), desviaciones estdndar, o desviaciones
estandar relativas (sigma/media).

6.2.2 Influencia de Variables Incontroladas en Desviaciones Estandar Robustas — Use
informacién auxiliar o datos para crear subconjuntos del conjunto de datos de EA vy recalcule las
precisiones y otras estadisticas para cada subconjunto. Evalle estos resultados con la expectativa
de identificar la causa raiz y los pasos de acciones correctivas potenciales.

6.2.3 Evaluaciones de Normalidad para Secuencias Histéricas — Plotee los resultados de EA
usando un Grafico Q-Q y considere el estadigrafo Anderson-Darling correspondiente. Observe los
graficos similares para los conjuntos de datos histéricos de un método de ensayo dado
(parametro). Investigue las situaciones de datos no normales .

6.2.4 Contribucion del Sesgo de un Laboratorio Individual a la Pobre Reproducibilidad —
Identifigue los laboratorios que son contribuyentes a la pobre reproducibilidad (por ejemplo,
aquellos laboratorios con puntuaciones Z > *= 3), y evalle los factores que pueden estar
contribuyendo a este desempefio. Esto puede implicar la revision estos laboratorios con
cuestionarios para recoger informacién conveniente. La consulta con expertos del método de
ensayo es generalmente Util en la interpretacion de los resultados de estas investigaciones.

7 Reporte

7.1 Los laboratorios y los grupos de trabajo deben documentar sus investigaciones. Con el espiritu
de mejora continua, los laboratorios y los grupos de trabajo son alentados a compartir los
hallazgos de sus investigaciones y analisis.

8 Palabras claves

8.1 ensayo de aptitud; control de calidad; indice de desempefio de ensayo; puntuacién Z.
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Anexo X1
(Informativo)
Lista de chequeo parainvestigar la causa raiz del desempefio analitico no satisfactorio

X1.1 Para identificar por qué los datos de un laboratorio pueden haber sido considerados
estadisticamente anémalos o para mejorar la precision o ambos, las siguientes acciones son
sugeridas (no necesariamente en el orden de preferencia). Pueden ser vias adicionales para
mejorar el desempefio.

X1.1.1 Chequee los resultados para detectar errores de impresion, errores de calculo y errores
de trascripcion.

X1.1.2 Reanalice la muestra; compare la precision in situ, o si no esta disponible, la repetibilidad
del método de ensayo.

X1.1.3 Chequee la muestra para comprobar la homogeneidad, contaminacion, o que haya sido
analizada una muestra representativa.

X1.1.4 Revise el método de ensayo, y asegurese que la ultima versién del método ASTM esta
siendo usada. Chequee el procedimiento paso por paso con el analista.

X1.1.5 Chequee la calibracion del instrumento.
X1.1.6 Chequee el grafico de control para ver si el problema se desarroll6 anticipadamente.

X1.1.7 Chequee la calidad de los reactivos y patrones usados y si estdn o no vencidos o
contaminados.

X1.1.8 Chequee el equipamiento para la operacion correcta contra el manual de operacion del
vendedor.

X1.1.9 Realice mantenimiento o reparaciéon, o ambos, en el equipamiento siguiendo las guias
establecidas por el vendedor.

X1.1.10 Después que el problema haya sido resuelto, analice un material de referencia certificado,
si no esta disponible, una muestra de control de la calidad del laboratorio, para comprobar que la
operacion analitica esta bajo control.

X1.1.1 Proporcione capacitaciéon a los nuevos analistas y, si fuese necesario, recapacite a los
analistas experimentados.

X1.1.12 Documente el incidente y las experiencias para uso en el futuro si un problema similar
ocurre.
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