BOLETIN TECNICO: DESCRIPCION Y

J

VENTAJAS DE LOS INTERLABORATORIOS

1 Introduccion

Los Interlaboratorios son estudios donde participa
activamente mas de un laboratorio®? y, en términos
generales, son utilizados a través de dos enfoques
principales: para valorar los “sistemas de medicion”
de los laboratorios (ver punto 2), o para evaluar el
cumplimiento de la precision establecida en un
método de ensayo. Por esta razén, pueden tener
diferentes usos especificos®’; entre ellos se tiene, la
caracterizacion de un método (estudio de
precision), la certificacién de un material (estudio
de certificacion) o para evaluar el desempefio de
un laboratorio comparado contra otros laboratorios
similares (ensayo de aptitud). En estos tipos de
interlaboratorios, el ndmero de participantes
deberia ser idealmente mayor a seis (6) **.

Paralelamente, se encuentran las comparaciones
estadisticas entre dos o mas laboratorios, las cuales
se basan en pruebas de hipotesis asociadas a la
correspondencia de resultados provenientes de un
mismo método de ensayo (Interlaboratorios y
Chequeos Cruzados), los cuales también son
llamados Round Robins; estos Ultimos, resultan
sumamente Utiles para el seguimiento continuo y
periddico del desempeno de un laboratorio (tanto
de control de calidad de una planta, como de
investigacién), donde ademas se calculan vy
comparan los intervalos de confianza de los datos,
para detectar tendencias que permitan identificar
posibles oportunidades de mejora a los
participantes. Estos tipos de estudio poseen la
ventaja de ser una herramienta eficaz para
mantener y mejorar la competencia de un
laboratorio. En este boletin, solo se describen los
estudios tipo Round Robins.

Un interlaboratorio exitoso estd basado en una
buena organizacion, inicialmente escogiendo la
propiedad a evaluar (preferiblemente de utilidad en
el mercado), seleccionando los participantes, los
especimenes, los niveles de ensayo a incluir! y el
numero de réplicas.

1 Nivel de ensayo: diferentes rangos de respuesta de una
misma propiedad.
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2 Posibles fuentes de Variabilidad en
los Sistemas de medicion

Un sistema de medicion (analista-equipo-muestra-
ambiente) puede ser impactado tanto por errores
aleatorios (sobre los que no hay control), como por
errores sistematicos (asociados a fallas que pueden
ser corregidas), y estas fuentes de variacion
ocurren por diversas causas que deben ser tomadas
en cuenta antes de realizar cualquier tipo de
comparacion entre laboratorios. Entre ellas se
encuentran:

1. La trazabilidad del equipo de medicién a
estandares nacionales o internacionales.

2. Las muestras de ensayo.
3. El equipo de medicion.

4. El personal analista y procedimiento seguido (ver
ejemplo en Figura 1).

5. Las condiciones ambientales.

6. El tiempo de ejecucion (necesario en especial

para los interlaboratorios asociados a estudios de
precision de métodos).

Variacion de la medicion por el analista

== Limite Superior

== imite Inferior

Propiedad XXX

Valor Real

# Analista

Figura 1 Ejemplo de la posible variabilidad inherente al
analista, sobre un mismo método de ensayo.

Un estudio interlaboratorio presenta la ventaja de
mostrar a los participantes la influencia que puede
tener cada una de estas fuentes, sobre sus datos.

Los datos evaluados estadisticamente en un
Interlaboratorio varian en funcion del tipo de
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estudio; por ejemplo, en los Chequeos Cruzados o
Round Robins se trabaja con el ndmero de
mediciones o “réplicas de ensayo2” (cada uno de
estos ensayos, con las réplicas de muestra3
establecidas en la normativa correspondiente).

3 Ventajas de los estudios

Interlaboratorios

Los laboratorios de analisis en una empresa
productiva deben suministrar informacion confiable
sobre el estado de materias primas, material en
proceso y productos, para permitir a una planta
operar dentro de una ventana de capacidad, calidad
y costos que mantenga la rentabilidad vy
competitividad del negocio, asi como la confianza
de los clientes en los productos y la marca que esta
empresa ofrece. En los casos donde se rechaza
erréneamente un producto o materia prima, o por
el contrario, se utiliza estando defectuoso, se
originaria indirectamente una disminuciéon en la
capacidad de operacién de la planta, y/o aumento
en sus costos, ya que habria en algin momento
problemas operacionales, generacion de desperdicio
(de productos y/o de materias primas),
devoluciones de material, el cual requiere ser
reprocesado, y mayor consumo de materias primas
o energia (vapor, electricidad). Adicionalmente,
pero no menos importante, los clientes perderan
satisfaccion y estaran tentados a migrar a otros
proveedores de mejor desempefio.

Con las mejoras introducidas por los
interlaboratorios, los participantes (que pueden
estar aguas arriba o aguas abajo de alglin proceso),
logran reducir pérdidas (monetarias) en su
produccion ya que consiguen mayor certeza en sus
resultados de ensayo, los cuales son los encargados
de aprobar o reprobar un producto o materia prima.

2 Réplicas de ensayo: reproduccion exacta del ensayo,
ejecutado sobre muestras similares y en el menor
tiempo posible entre cada una.

3 Réplicas de muestra: representan cierta cantidad de
especimenes evaluados en un ensayo, segun lo
establecido en la normativa.
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Los Interlaboratorios, en este aspecto, poseen
numerosas ventajas que permiten a los
participantes trabajar en pro de la mejora continua
de sus procedimientos:

o Son utiles para el seguimiento periddico del
desempefio y la autenticidad de un
laboratorio de control de calidad de una
planta, por lo que representan una
herramienta eficaz para mantener vy
mejorar la competencia del mismo.

o Al estar enfocados al proceso, permiten
lograr un dominio total sobre cada uno de
los procedimientos que comprenden los
ensayos, toda vez que muestran a los
participantes la influencia de la mayoria de
las fuentes de variabilidad sobre los datos
(ver punto 2).

o Mejoran la exigencia en el control de
calidad de sus plantas.

o Se comprueba el cumplimiento de las
especificaciones del material utilizado, en
caso de haberlas.

o Los Chequeos cruzados e Interlaboratorios,
generalmente estan referenciados a alguna
normativa nacional o internacional. Al
cumplir con los requisitos de alguna norma
(como la ASTM E1601, por ejemplo), los
laboratorios cada vez dispondran de mayor
cantidad de operadores competentes y
familiarizados con sus métodos de ensayo.

o Tienen la garantia de ser comparaciones
imparciales, cuando los participantes siguen
lo establecido en el protocolo técnico.

o Comprueban si las muestras provienen de
poblaciones (de productos o de materias
primas) con la misma varianza, al construir
un andlisis de variabilidad comparativo.

3.1 Otras Caracteristicas®!?

Otra importancia principal de un interlaboratorio es
que buscan mantener el buen rendimiento del
laboratorio por un periodo de tiempo prolongado, y
sus resultados son la referencia del buen
desempefio, para posteriores usos.

Boletin Técnico de Poliolefinas Internacionales, C.A. (Ventajas de los estudios Interlaboratorio), Pdgina 2/7.



BOLETIN TECNICO: DESCRIPCION Y J
VENTAJAS DE LOS INTERLABORATORIOS

Un resultado insatisfactorio de un interlaboratorio,
puede ser ocasionado por un simple error, que
inevitablemente se produce en todos los
laboratorios alguna vez, pero eso no quiere decir
que no exista competencia para ejecutar el control
de calidad. Justamente, este tipo de ensayos
permite identificar errores e introducir las
correcciones de rigor.

4 Partes de un Interlaboratorio tipo
Round Robin®*?

En un interlaboratorio, el grupo de trabajo o
“panel” encargado de la organizacion del mismo,
debe seleccionar el numero de laboratorios
participantes, el material, la propiedad a evaluar y
el tipo de estudio o analisis estadistico que se
aplicara. Cada participante a su vez, debe
seleccionar el personal experto en los métodos de
ensayo y sus aplicaciones, antes de llevar a cabo las
determinaciones®®. A continuacién se muestran, en
orden cronoldgico, los pasos a seguir.

4.1 Seleccion de los laboratorios

participantes

Cualquier laboratorio que sea considerado calificado
para llevar a cabo el ensayo seleccionado, deberia
tener la oportunidad de participar en el estudio
interlaboratorio, siempre 'y cuando haya
equivalencia en los métodos de ensayo®’. Existen
diferentes opiniones acerca de esta seleccion:

Segun lo establecido en la norma ASTM E691%%, la

cual tiene como objetivo establecer la precision de
un método de ensayo, el personal que organiza el
interlaboratorio deberia evaluar la posibilidad del
laboratorio para participar, en funcion de la
existencia de equipos de ensayo operativos
disponibles, la  disposicion de operadores
competentes y familiarizados con el método de
ensayo, ademas de la existencia de tiempo e interés
suficiente por parte de los analistas. La Norma
recomienda como cifra dptima, la participacion de
30 laboratorios, y establece un minimo de 6
laboratorios para considerar valido el analisis de los
resultados.

Segun lo establecido en la norma ISO 5725%!, que
tiene como objetivo establecer la veracidad y
precision de un método de ensayo, los laboratorios
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participantes no deben consistir exclusivamente en
aquellos que han ganado experiencia durante la
normalizacion del método. Por el contrario, deben
contener un grupo de laboratorios, donde uno funja
como ‘“laboratorio de referencia”, para poder
demostrar la exactitud para la cual el método puede
ser ejecutado, en manos expertas. A fin de
minimizar el riesgo de cualquier sesgo, es
importante incluir a todo tipo de laboratorios que
utilicen el método regularmente. La Norma exige
calcular la cifra 6ptima de laboratorios participantes
para minimizar la incertidumbre en la determinacion
de la precision, pero indica que el rango mas comdn
para interlaboratorios aceptables esta entre 8 y 15
laboratorios.

4.2  Selecciéon del método a evaluar®*
Comprende los siguientes aspectos:

o Detecciéon de la necesidad del estudio
interlaboratorio, en funcidon de la utilidad
del método para los participantes.

o Disponibilidad del material de ensayo
necesario.

o Habilidad, experiencia y disposicién por
parte del personal analista.

o Revision de la normativa de analisis por
parte de los encargados, para verificar que
el método se acople a los requisitos.

El inicio del interlaboratorio se lleva a cabo una vez
se llegue a un consenso por parte de todos los
participantes.

4.3 Seleccion de materiales a incluir en el
interlaboratorio

Niveles de ensayo

Los materiales que seran utilizados en el estudio
interlaboratorio deberian representar aquellos que
comunmente se evallan con el método de ensayo
y, en caso de tener posibilidad de incluir varios, se
espera que estos presenten valores extremos de la
propiedad a medir (denominados A, B, C, D en la
Figura 2). Los niveles a incluir se definen segutn lo
siguiente:

o Los diferentes tipos de materiales a evaluar.
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o La dificultad y costos asociados a Ia
obtencion, procesamiento y distribucion de
las muestras.

o La dificultad y el tiempo invertido para
llevar a cabo los ensayos.

o El fin dltimo de los resultados del ensayo,
en el caso que sean necesarios como un
requerimiento comercial y/o legal, para
algun participante.

En los ensayos de interlaboratorio que Polinter
organiza para sus clientes, se suele emplear
materiales de referencia cuyas propiedades basicas
(usualmente indice de fluidez y densidad) han sido
determinadas como homogéneas y estables de
acuerdo a la norma ISO 5725. Esto permite
descartar la variabilidad natural del material como
causa de las discrepancias en las mediciones entre
los diferentes laboratorios.

Carga

Elongacion
Figura 2 Diferentes niveles de ensayo (en este caso, de
resistencia a la tension).

4.4 Redaccion del Protocolo Técnico

Este protocolo es un documento donde el
encargado de organizar el interlaboratorio describe
las instrucciones claras del experimento que se
llevara a cabo. Principalmente consiste de los
siguientes puntos:

o Alcance del proyecto: donde se incluye la
cantidad de laboratorios que participaran, el
numero y descripcion total de las muestras,
y los métodos de ensayo a incluir (con la
normativa asociada).

o Tipo de Estudio: en este caso se describe
un resumen del interlaboratorio, la forma
gue tendra el reporte de resultados de cada
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participante y el tipo de analisis estadistico
a aplicar (comparacion de medias,
comparacion multiple de medias, etc).

o Diseflo Experimental (DOE - Design Of
Experiments)®?: el disefio de experimentos,
gque varia en funcion del tipo de
interlaboratorio. En el DOE se incluye el
numero de réplicas de ensayo que se
solicitaran para la comparacion
(generalmente se espera utilizar minimo
quince (15) datos). También se incluye
cualquier otra descripcion detallada de las
muestras y la forma en que se llevaran a
cabo las evaluaciones. Ver ejemplo de un
DOE en la Figura 3.

5 LOTES DE
MUESTRA

3 LABORATORIOS
PARTICIPANTES
—
CUATRO ANALISTAS
DIFERENTES (INCLUIR
¥ AMBOS TURNOS DE
TRABAJO)
sy CONDICIONES DE

REPETIBILIDAD MISMO
ANALISTAY DIA

Figura 3 Ejemplo de un DOE.

Se debe mantener el disefio tan simple como sea
posible, a fin de obtener estimaciones de la
variabilidad entre laboratorios, libres de efectos
secundarios.

o Contactos: en este punto se describen los
modos de comunicacion posibles entre el
coordinador y los participantes.

o Reporte de resultados: Este documento se
debe adaptar también al tipo de estudio, y
a las posibilidades de cada participante.

El protocolo técnico debe someterse a revision de
los participantes, para poder llegar a un consenso
sobre las reglas del estudio, antes de iniciar el
mismo.
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4.5 Entrega de muestras

Antes del despacho de las muestras, éstas deben
ser escogidas al azar, dentro de la poblacion
original disponible, utilizando cualquier método de
arreglo, como lo indica el esquema de la Figura 4.
En algunas ocasiones, una tercera entidad es la
responsable de realizar la seleccion de las muestras.

Los especimenes deben ser apropiadamente
embalados, para prevenir cualquier dafio, p. €j.
Impacto, sobrecarga o calentamiento, y para
proteger la estabilidad y caracteristicas del material
durante el transporte, en funcion del tipo de
muestra.

Tratamiento 1
/@—}—> Resultado
G
\G—M)_T_. Reslaco
Tratamiento 2

Figura 4 Arreglo de muestras.

4.6 Periodo de ejecucion de los ensayos

En un cronograma de trabajo, debe establecerse la
fecha limite de recepcion de los datos, de modo de
fijar ciertas pautas para los participantes, vy
garantizar la mayor equivalencia entre los tiempos
de ensayo.

4.7 Anadlisis Estadistico y estudio de
variabilidad

En este caso se desglosan las partes que
comprenden este andlisis, el cual representa el
corazon de las comparaciones interlaboratorios, de
modo de ofrecer al lector el soporte técnico
necesario para identificar las tendencias que
presentarian sus resultados.

4.7.1 Comparacion grafica.

Para facilitar la comprension de todos los
participantes, se suelen colocar en primer lugar los
promedios de las mediciones, para contrastarlos
visualmente, en bldsqueda de identificar patrones o
tendencias, que puedan incurrir en diferencias
estadisticas posteriores (ver ejemplo en Figura 5).
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Figura 5 Ejemplo de comparacion grafica.

4.7.2 Andlisis de Variabilidad®® e Intervalos de
Confianza.

En este caso, resulta necesario utilizar técnicas
estadisticas para comparar los promedios de los
resultados de cada laboratorio, tales como el
Analisis de Varianza (o ANOVA), las Pruebas de
Hipdtesis para Medias, la Comparacién Multiple de
Medias, la comparacion de Intervalos de Confianza
y otras herramientas. Este tipo de analisis permite
establecer si la variabilidad obtenida se debe
Unicamente a las mediciones (es decir, el error
normal del ensayo o proceso de medicién, en cuyo
caso se dice que no hay diferencias
estadisticamente significativas entre los promedios
de los laboratorios participantes), o si, por el
contrario, puede atribuirse a variabilidad introducida
por la ejecucion en uno o mas de los laboratorios
participantes, lo cual indica que si hay diferencias
estadisticamente significativas entre el conjunto de
laboratorios participantes.

Los intervalos de confianza para el promedio, por
ejemplo, permiten una comparacion visual rapida
para verificar equivalencia entre los promedios de
los laboratorios participantes, ya que representan el
rango de valores entre los que existe una
determinada probabilidad (nivel de confianza) de
que esté el valor verdadero del promedio (ejemplo
en Figura 6).
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Figura 6 Ejemplo de Intervalos de Confianza para el
promedio.

Otra técnica es la Comparacion Mdltiple de Medias,
disefiada para cotejar dos o mas muestras
reportadas, y verificar si presentan (o no),
diferencias estadisticamente significativas, mediante
la prueba de LSD (Least Significant Difference o
Menor diferencia significativa).

En aquellos casos donde existen mas de dos
laboratorios, esta técnica permite comparar los
diferentes pares de datos, efectuando wuna
permutacion automatica de los laboratorios
participantes y, al identificar aquellos pares que
pueden  considerarse  equivalentes, permite
determinar un porcentaje de consistencia de los
resultados del interlaboratorio.

# de parejas consistentes

% de consistencia = — X
# total de combinaciones

En cada par de laboratorios evaluado es posible
aplicar igualmente la prueba de Hipdtesis para
comprobar estas afirmaciones.

4.8 Entrega de resultados

Una vez concluido el analisis, el organizador entrega
los resultados a cada participante de acuerdo a lo
estipulado en el protocolo técnico. Usualmente,
cada laboratorio recibe informacidon sobre el
desempeiio particular que se compara contra la
totalidad de la informacion disponible del resto de
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los laboratorios, empleando promedios y rangos, a
fin de mantener la confidencialidad del mismo.

Estos informes sirven para definir acciones
correctivas y preventivas en los casos que se
identifiquen desviaciones significativas. Igualmente
pueden emplearse para mostrar evidencia de
cumplimiento ante clientes y auditores.

5 Conclusiones

Los estudios interlaboratorios son una herramienta
eficaz que permite analizar las competencias de
laboratorios de analisis, tanto de empresas
productivas como de centros de investigacion,
mediante la evaluacion de las propiedades a
acordar, efectuadas de modo sistematico vy
riguroso.

Los resultados sirven para reafirmar la capacidad de
ejecutar ensayos y para determinar acciones
correctivas y preventivas de ser necesario.
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Si desea hacer algin comentario o sugerencia, agradecemos nos escriba a la direccién electronica: info@polinter.com.ve, la cual pueden acceder a través de nuestra
pégina web www.polinter.com.ve o a través de nuestro agente comercial: Corporacién Americana de Resinas, CORAMER, C.A. (http.//www.coramer.com)

La informacién descrita en esta documento es, segun nuestro mejor conocimiento, precisa y veraz. Sin embargo, debido a que los usos particulares y condiciones de
transformacion estan enteramente fuera de nuestro control, el ajuste de los parametros que permiten alcanzar el maximo desempefio de nuestros productos para una
aplicacion especifica, es potestad y responsabilidad del usuario y confiamos en que la informacion contenida en el mismo sea de su méximo provecho y utilidad.

Para obtener informacion mas detallada de los aspectos de seguridad relativos al manejo y disposicién de nuestros productos, le invitamos a consultar las hojas de
seguridad (MSDS) de los Polietilenos Venelene®.
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