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Resumen. El Gas Natural es una fuente de energia que en los ultimos afios ha incrementado
su importancia. Las reservas de gas natural demostradas en Venezuela y el desarrollo de los
proyectos de exploracion han corroborado recientemente la existencia de 14 trillones pies
cubicos de gas natural, ubica al pais en una posicién importante a nivel mundial. El reporte
de un valor cualitativo y cuantitativo del gas natural, utilizando la metodologia de
cromatografia de gases que demuestre confianza y validacion, debe estar sustentada en un
sistema de gestion de calidad basado en la Norma 1SO/ IEC 17.025:2005.

Para lograr los objetivos planteados, se procedid a estudiar la normativa que rige la
acreditacion del ensayo (Norma ISO/ IEC 17.025: 2005) y el procedimiento que se debe
llevar a cabo para realizar el andlisis del Gas Natural, mediante cromatografia de gases
correctamente (Norma ASTM N° D 1945-03. Método de Prueba Estdndar para el Analisis
de Gas Natural mediante Cromatografia de Gases.). Ademas; se realiz6 un estudio sobre los
procedimientos de validacion y de calculo de incertidumbre para asi, asegurar que los
resultados obtenidos son los mas precisos; y por lo tanto, competitivos.

En el presente Trabajo Especial de Grado se realiza una introduccion al desarrollo de un
Sistema de Gestion de Calidad para el analisis cualitativo y cuantitativo del Gas Natural,
mediante cromatografia de gases, siguiendo los lineamientos que se encuentran en la
Norma 1SO/ IEC 17.025: 2005, para obtener una acreditacion mediante el organismo
pertinente SENCAMER y que procedimientos se deben llevar a cabo para dicha
acreditacion. Asi mismo se desarrollan los procedimientos para la validacion y el calculo de
la incertidumbre del analisis antes mencionado.



Caracas, Noviembre de 2010

Los abajo firmantes, miembros del Jurado designado por el Consejo de Escuela de
Ingenieria Quimica, para evaluar el Trabajo Especial de Grado presentado por la Bachiller
Rosanna Popa, titulado:

“Introduccion al Desarrollo de un Sistema de Gestion de Calidad para el analisis
cualitativo y cuantitativo del Gas Natural mediante cromatografia de gases basado en
la Norma I1SO/ IEC 17.025:2005

Consideran que el mismo cumple con los requisitos exigidos por el plan de estudios
conducente al Titulo de Ingeniero Quimico, y sin que ello signifique que se hacen
solidarios con las ideas expuestas por el autor, lo declaran APROBADO.

Ig% Prof. Cesar Pefiuela

Jurado Jurado

P/ flfu r
Pro ? no Romero
A

Tutofr Académico



INDICE DE CONTENIDO

INTRODUCCION ... .. ettt et eee et et et e e eee e st e e eeesreeeeee e e enid
1. Planteamiento del Problema....... ..o 5
IS U O ] € Y701 7

1.1.1. ObjJetivo General... ..o e e e e 7
1.1.2. Objetivos ESPECITICOS. ... v ittt e e e e e e 7
N 01 (=000 T 8

07 2 = 1 110 1 PP 11
2. Desarrollo de Sistemas de Gestion de Calidad..............ccooveviiie i1l
20 I O 1 T F- o PP 11
2.2. El Sistema de Gestion de Calidad (SGC)......cvuniriiiii i e, 12

2.2.1. La Importancia de la Implementacion de un SGC.............ccoo i i iiiiennnn, 14
2.3. NOIMALIZACION. ... .cviiiiiiieiieieie ettt et see s resbenbesbeeneaneas 15
P NN o] 1 T PP 15
2.5. Norma ISO/ 1EC 17.025: 2005... ... eu it e eetee et ee e e et e e eeas 16
2.6. DOCUMENTACION. .. ... ettt e et et e e e e e et e e e e e e e e eeees 16

2.6.1. Manual de Calidad..........cccoouiiiiii il AT

2.6.2. Procedimientos técnicos y administrativos.............cvcevvvieviieninn e eenn. 19

2.6.3. INSTUCTIVOS . .. .t et ettt e e et e e e e e et e e e e e, 19

2.6.4. REOISIIOS. ..cuvieiieiiectiesie ettt ettt e st e et e e st e st e e teaneente et e eneenreeneeeneenneens 20
2.7. NOrma ASTM N° D 1945-03.......ccciiiiiiiie e saa e nrae e nrae e 21
2.8. La cromatografia de gaSES. ... . uuie e e ettt e e e e e 22

2.8.1. Partes de un Cromatografo..........c.uvrieriieie i i 23

2.8.2. Detector de Conductividad tErmiCa..........ovvuiiieiieie it e 25

2.8.3. Detector de lonizacion de lallama (FID).........ccccoeviiiiiiiii i el 26

2.8.4. Importancia del andlisis de 10S COMPONENtES. ........ccvvveiiviiiiiie e 27
2.9. Validacion de MELOUOS. .. ... ..e e et e e e e e e e e e, 28

2.9.1. Condiciones del analiSiS...........oovviiiiiiie i 029

2.9.1. Repetibilidad y Reproducibilidad...............ccoooiiiiiiii e 31
2.10. Incertidumbre de la mediCion............ooiiie i 0 32



3. Metodologia GeNeral..........ouie ittt e e e e e e 34
4. Resultados Y DISCUSION. .. ... it et et e e e e e e ee e e e e e eaeeeee202 3D
4.1. Implementacion del Sistema de Gestion de Calidad.....................................35
4.1.1. Generalidades. .. .....oove i e e e 3D
4.1.2. RequiSitos de GeStION......ovuueeiie e et e e e e e e nee a0 30
4.1.2. 0. OrganiZaCiOn. .. .....uie i ettt et e e e e e e 36
4.1.2.2. Sistema de geStiON... ... vu it e e e e e e 37
4.1.2.3. Control de dOCUMENTOS. .. ... eu ittt e e e e e e e e e, 39
4.1.2.4. Revision de los pedidos, ofertas y contratos.............c.vceveviieeniiennn. .39
4.1.2.5. Subcontratacion de ensayos y de calibraciones...............cccoevveiieinnnn. 40
4.1.2.6. Compra de servicios y de SUMINISTIOS. ... ....vvveves i e ee e aneeae s 40
4.1.2.7. Servicio al CHENTe. .. ... e 41
7 TR O 11 - T PR o I
4.1.2.9. Control de los trabajos de ensayos N0 CONfOrMES..........ccovvvvvevieineennnnnn. 41
Ot 7 0 R 1Y/ 1= T - 41
4.1.2.11. ACCIONES COMECTIVAS. .. ettt ettt ettt eieete et e e e et e e e e e e 42
4.1.2.12. ACCIONES PrEVENTIVAS. ...t it e e e et et e e e ee e et e ee e eaan, 42
4.1.2.13. Control de regiStroS. .. ... vue e e e e e e e e e e e e 42
4.1.2.14. AUCITOrTas INTEIMAS. .. .. vttt et et e e et e et e e e, 43
4.1.2.15. Revisiones por 1a direCCion.............coovevieviiiiiii i e 2043
4.1.3. REQUISITOS TECNICOS. .. v vin et e ettt et e e et e e e et e e e et ae e e 44
4.1.3.1. PerSONal. ... eeie e e e WA
4.1.3.2. Instalaciones y condiciones ambientales.............ccoooviiiiii i, 46
4.1.3.3. Métodos de ensayos y validacion de métodos.............cceevvviieieinnnnnn, 47
G 3 S o ] o PP ¥
4.1.3.5. Trazabilidad de 1as MediCIONeS. .........ovvii it 49
4.1.3.6. MUEBSIIBO ... ..u ettt et e e ee e e e e e e e e eneene e e nennen 2 49
4.1.3.7. Manejo de items de BNSAY0... ... cu vueeenetee et e ee e et e ae e e 50
4.1.3.8. Informe de los resultados............cooviiii i .D0



4.2. Desarrollo de 1a DOCUMENTACION. .. ... cuue it i ettt e e e e e, 51
4.2.1. Elaboracion del Manual de Calidad................cccoveiviiici il
4.2.1.1. Elaboracion de la Lista Maestra..........c.ooveveviiieineiiieiieeee e D3
4.2.1.2. Elaboracion de Instructivos Yy RegiStroS. ........ovveiviiiiiiiieiie e e e, 55
A.3.ValIJACION. ..o e 55
4.4. Incertidumbre de 1a MediCiON.........oooiii i 63
CONCLUSIONES. .. ..t e e e e e e e e e e e e e ene eanenaneeen (2
RECOMENDACIONES. ...ttt it e e e e e e e e e e een e (3
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS......ccouiiiieeii e T

Vil



Figura N° 1.
Figura N° 2.
Figura N° 3.
Figura N° 4.

Figura N° 5.
Figura N° 6.
Figura N° 7.

INDICE DE FIGURAS

Modelo de Calidad..........c.ooveiiiiiiieiee e 12
Piramide Estructural del Sistema de Gestion de la Calidad....................... 13
Modelo Conceptual del SGC de laFIUCV.........cooiiiiiiii e 17
Flujograma del proceso estandarizado a seguir para la implementacion del

............................................................................................ 20
Diagrama esquematico de un cromatdgrafo de gases..........covvvvvvveinnnnnn, 24
Cromatdgrafo A8 GASES ... .uuie ettt et et et e e e e e 24

Esquema del uso del Metano (CH,) para diversas industrias petroquimicas...28

Figura N° 8. Cromatograma de Gas Natural (Columna de Silicona 200/ 500)..................... 31
Figura N° 9. Pasos a seguir en una validaCion.............cooviieiie i i e e, 56
Figura N° 10. Parametros de desempefio de Un €nSay0...........ccceuvvrverinenreineeneennannnn. 57

Vil



INDICE DE TABLAS

Tabla N° 1. Componentes del Gas Natural y Rango de Composicion que cubren............ 21
Tabla N° 2. Tipos tipicos de detectores de la GC y sus aplicaciones................cceevnnen 22
Tabla N° 3. Necesidades analiticas y Desempefio para una Validacion........................ 56
Tabla N° 4. Valores del Analisis del Gas Natural mediante Cromatografia de Gases....... 60
Tabla N° 5. Promedios entre grupos y entre niveles............cooiiiiii i, 60
Tabla N° 6. Valores de la diferencia media diaria..............coovii i, 61
Tabla N° 7. Suma de diferencias CURAIatICaS. .. ......ovuvee it e e 62
Tabla N° 8. Fuentes de Incertidumbre asociadas a la Medicion.................................64



Lista de Simbolos y Unidades

A continuacion se presenta una lista de todos los simbolos y sus unidades para un mejor

entendimiento de las ecuaciones que se presentan en el presente trabajo:

R: factor de respuesta.

% mol: composicion del componente de la muestra (% mol).

Area: es el area del pico del componente de la muestra en el cromatograma (mm)
Xpi: Media de las mediciones del blanco.

Spi: Desviacion estandar de las mediciones del blanco.

K: Factor numerico, nivel de confianza deseado.

Lq: Limite de Cuantificacion.

oq: Desviacion estandar en el punto

ko: es el multiplicador cuyo reciproco es igual a la desviacion estandar relativa
seleccionada y cuantificada. Por omision de kQ es 10.

A: altura pico del componente en la muestra estandar, mm

B: Altura pico del componente puro, mm

Pa: presion a la que la mezcla estandar se corrio, KPa (mmHg)

Pb: Presion a la que cada componente es corrido, KPa (mmHg)

VT fraccion volumétrico del componente puro. Vf = 1000 si el componente de calibracion
esta libre de impurezas.

C : concentracién del componente en la muestra, % mol.

Ul : Unidades de ingenieria

Li : Medicion del instrumento (Ul)

Urep - Incertidumbre asociada a la repetibilidad

L: Promedio de las mediciones del instrumento

Ures : Incertidumbre asociada a la resolucion del instrumento

Resqigitar - Medicion instrumento digital

Ucar - Incertidumbre asociada a la calibracion del instrumento

Ua (Xi) : Incertidumbre asociada a la deriva

Xmax,» Xmin : Intervalos de valores mayor y menor respectivamente



Uc : Incertidumbre combinada

u(der): incertidumbre derivada.

K : Factor de cobertura

[ : Valor del mensurando (Ul)

U : Incertidumbre expandida

v : Grados de libertad

Re : Mediciones en uno o en diferentes niveles (nimero de términos)
T : Tiempos de estudio (Restricciones)

C; : Promedio diario de valores i en un mismo nivel y en un mismo tiempo
Cij: i = Tiempo; j =Repeticion; valor de medicion

C : Promedio general

SDC : Sumas de diferencias cuadraticas

SDCy, : Sumas de diferencias cuadraticas entre grupos
SDC,, : Sumas de diferencias cuadréaticas dentro de grupos
DMC : Diferencia cuadraticas medias

DCMg : Diferencia cuadraticas medias entre grupos
DMC,y : Diferencia cuadraticas medias dentro de grupos
S : Desviacion estandar de la repetibilidad

Sk : Desviacion estandar de la Reproducibilidad

S, : Desviacion estandar combinada

EMP : Error maximo permitido

Z; : Términos de la multiplicacion y divisién

Xl



INTRODUCCION

El gas natural es la fuente de energia fosil que ha conocido el mayor avance desde
los afios 70 y representa actualmente la quinta parte del consumo energético mundial. Esta
formado por un grupo de hidrocarburos: fundamentalmente metano con una baja cantidad
de propano y butano. El propano y el butano se separan del metano y se usan como
combustible para uso doméstico. EI metano, en general, se usa como combustible tanto en
industrias y viviendas y como materia prima para obtener diferentes compuestos en la
industria quimica. EI metano se distribuye normalmente por conducciones de gas a presion
mediante los gaseoductos. Otros componentes denominados impurezas del Gas Natural,
tales como el didxido de carbono (CO,), el helio (He), el sulfuro de hidrogeno (H,S) vy el
nitrégeno (N;) se encuentran en el gas natural. La composicion del gas natural no es
constante, sin embargo, se puede decir que su componente principal es el metano siendo de
70%. Posee una estructura de hidrocarburo simple, compuesto por un atomo de carbono y
cuatro atomos de hidrégeno (CH,). EI metano es altamente inflamable, se quema totalmente
y emite muy poca contaminacion. El gas natural no es ni corrosivo ni tdxico, su
temperatura de combustion es elevada y posee un estrecho intervalo de inflamabilidad, lo
que hace de él un combustible fosil seguro en comparacion con otras fuentes de energia.
Ademas, por su densidad de 0,60, inferior a la del aire (1,00), el gas natural tiene tendencia
a elevarse y puede, consecuentemente, desaparecer facilmente del sitio donde se encuentra

por cualquier grieta.

Gracias a sus ventajas economicas y ecoldgicas, el gas natural resulta cada dia méas
atractivo para muchos paises. Las caracteristicas de este producto, como por ejemplo su
reducido intervalo de combustién, hacen de esta fuente de energia una de las mas seguras
del momento. En la actualidad es la segunda fuente de energia de mayor utilizacién después
del petréleo. Segun EIA, Departamento Norteamericano de la Energia, la participacion del
gas natural en la produccion energética mundial era del 23% en 1999 y las perspectivas de
desarrollo de la demanda son excelentes. El gas natural es considerado como el combustible
fosil de este siglo, como lo fue el petrdleo durante el siglo pasado y el carbén hace dos

siglos.



El gas natural es considerado como uno de los combustibles fosiles méas limpios y
respetuosos con el medio ambiente. Su ventaja comparativa en materia ambiental en
comparacion con el carbén o con el petroleo reside en el hecho de que las emisiones de
diéxido de azufre son infimas y que los niveles de o0xido nitroso y de dioxido de carbono
son menores. Una mayor utilizacion de esta fuente de energia permitiria disminuir los
impactos negativos sobre el medio ambiente tales como: la lluvia &cida, la deterioracion de

la capa de ozono o los gases con efecto de invernadero.

El gas natural es igualmente una fuente de energia muy segura tanto en lo que

concierne su transporte y su almacenamiento como su utilizacion.

Aunque las reservas de gas natural sean limitadas y que se trate de una energia no
renovable, las reservas explotables son numerosas en el mundo entero y aumentan al mismo
tiempo que se descubren nuevas técnicas de exploracién y de extraccién, permitiendo una

perforacion mas amplia y profunda.

Las reservas actuales de Gas Natural en Venezuela se contabilizan en apenas 32
billones de pies cubicos (de un volumen total de reservas probadas de 140 billones de pies
cubicos). Tomando en consideracion un crecimiento sostenido del pais y de la propia
industria petrolera, un desarrollo acelerado en la industria petroquimica y la construccion
de plantas de mejoramiento de los crudos pesados que consumen bastante hidrogeno
generado con gas natural, el consumo para el afio 2010 apenas llegard a algo mas de 2
billones de pies cubicos por afo. Considerando el consumo puntual de Venezuela
proyectado para ese afio, contra las actuales reservas probadas que en su gran mayoria son
de gas asociado al petr6leo que se extrae del subsuelo, tenemos gas para 58 afios,
aproximadamente seis décadas, y para mas de 110 afios si tomamos en consideracion las

reservas totales, que duplican practicamente las actuales probadas.

Las exigencias con respecto a los servicios de calidad por parte del sector industrial,
requiere que las instituciones que los ofrecen desarrollen un Sistema de Gestion de Calidad
que le garanticen al cliente la confiabilidad, la rapidez de entrega y la veracidad del servicio
prestado. La confiabilidad y validacion de los resultados se soporta en el hecho de la

obtencion de la acreditacion de los ensayos ante entes como el Servicio Auténomo
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Nacional de Normalizacion, Calidad, Metrologia y Reglamentos Técnicos (SENCAMER),
mediante la aplicacion de la norma ISO/IEC 17025/2005. De esta manera se garantiza al
cliente la competencia técnica del laboratorio en la realizacion de un determinado ensayo,
sustentada en la alta experticia del personal profesional involucrado, el soporte técnico e
infraestructura disponible.(Romero y col., 2010).

La implementacion de un SGC conducen a beneficios que impactan la actividad
académica de la universidad, tales como:

e Elevar el prestigio de la universidad en su gestion técnica y administrativa.

e Capacidad de la universidad para apoyar la actividad productiva del pais.

e Apoyar a la actualizacion de equipos y la mejora continua de las instalaciones.

e Generacion de nuevos metodos de ensayos que impactan la calidad de productos.

e Generar recursos propios a la institucién, que redundan en el crecimiento
académico, mejora de su infraestructura, capacitacion del personal profesional y
garantiza el desarrollo de nuevas tecnologias mediante la investigacion y la
innovacion.

Los procedimientos que conducen a la acreditacion de ensayos sustentados en la
aplicacion de la Norma ISO/IEC 17025 exige la implementacion de un Sistema de Gestion
de Calidad (SGC), que garantice la continuidad, confiabilidad y validacion de los resultados
de los servicios prestados. Cuando un laboratorio logra la acreditacion de sus ensayos este
debe mostrar que:

e Tiene implementado un sistema de gestion de calidad.

e Es técnicamente competente para realizar el ensayo ofertado.

e Proporciona resultados validos.

En este trabajo se realizé un desarrollo preliminar para la implementacion de un sistema
de gestion de calidad en el Ensayo de Analisis cualitativo y cuantitativo del Gas Natural
mediante el método de Cromatografia de Gases basado en los parametros establecidos en la
Norma ISO/ IEC 17.025: 2005 y en la Norma ASTM N° D 1945-03.

Para ello, se estudiaron las bases teoricas pertinentes al Analisis del Gas Natural
mediante Cromatografia de Gases, las cuales se encuentran detalladas en la Norma ASTM
N° D 1945- 03 “Método de Prueba Estandar para el Analisis de Gas Natural mediante

3



Cromatografia de Gases”. Se elabord un procedimiento de validacion de acuerdo con la
norma ASTM antes mencionada y se explica la forma de utilizar los resultados obtenidos.

Asi mismo, se establecieron las ecuaciones para el célculo de la incertidumbre del
ensayo, el cual es una medida del error entre el valor real y el obtenido, causado por las
imperfecciones del ensayo y con la cual se puede determinar la precision y exactitud del
ensayo.

Finalmente, se desarrollaron los procedimientos que permitirian iniciar el proceso para
que el ensayo de Andlisis de Gas Natural mediante Cromatografia de Gases solicite su
acreditacion ante SENCAMER.



CAPITULO I

1. Planteamiento del Problema.

El gas natural es una fuente de energia que en los ultimos afios ha incrementado su
demanda por su impacto ambiental y econémico. Su uso domestico, como fuente de energia
y como insumo para la produccion de compuestos quimicos exento de contaminantes, lo
hace una sustancia atractiva a nivel industrial. Las reservas de gas natural demostradas en
Venezuela y el desarrollo de los proyectos de exploracion han demostrado recientemente la
existencia de 14 trillones pies cubicos de gas natural, ubica al pais en una posicion
importante a nivel mundial. La certificacion de la reserva de gas natural no tan solo estan
basadas en el volumen (pies cubicos), sino también en la calidad del gas natural, es decir en
su composicion en metano e hidrocarburos pesados y en el impacto de la presencia de
contaminantes, como: sulfuro de hidrogeno (H.S), sulfuro de carbonilo (COS), agua (H,0),
compuestos de azufre (R-SH). Es por ello, que se requiere de un valor técnico verdadero y
confiable de la composicion del gas natural, ya que esto representa costo segun la calidad
del mismo. El reporte de un valor cualitativo y cuantitativo del gas natural, utilizando la
metodologia de cromatografia de gases que demuestre confianza y validacion, debe estar
sustentada en un sistema de gestion de calidad basado en la Norma ISO/ IEC 17.025:2005.
La Norma 1SO/ IEC 17.025.2005 permite establecer procedimientos que norman la gestion
del resultado del andlisis, garantizando el resultado por competencia del analista, su
validacion y se determina la incertidumbre del calculo del resultado final. Esto muestra al

interesado un resultado o valor convencional verdadero y de alta confiabilidad.

Es de suma importancia que el analisis sea adaptado a la Norma ISO/IEC
17.025:2005, la cual permitird demostrar la capacidad que se tiene a nivel técnico y
confiabilidad de los resultados sobre la composicion del Gas Natural, siendo este un
producto de alto valor para el pais. Actualmente, en los laboratorios de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela, se estd desarrollando un Sistema de
Gestion de Calidad basado la Norma I1SO/ IEC 17.025:2005 mediante el soporte del
Proyecto LOCTI: Implementacion de un Sistema de Gestion de Calidad de los Laboratorios
de Servicios de la Facultad de Ingenieria de la UCV, con la finalidad de hacer que los
estudios que se realizan en dichos laboratorios sean mas eficientes y al mismo tiempo al

cumplir con las normativas de calidad hacerlos mas competitivos.



El aporte principal de este trabajo especial de grado es el desarrollo preliminar de
un sistema de gestion de calidad basado en la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005 para el ensayo
de determinacién de la composicion del Gas Natural por Cromatografia de Gases basado en
la Norma ASTM N° D 1945-03 de forma de garantizar que todos los resultados obtenidos
por dicho ensayo seran confiables y acreditados por cumplir con las normativas reconocidas
mundialmente. El ensayo serd llevado a cabo en el Laboratorio de Refinacion y
Petroquimica de la Escuela de Ingenieria Quimica.



1.1 Objetivos.
1.1.1  Objetivo General.

Desarrollar de forma preliminar y basica, un Sistema de Gestion de Calidad para la
determinacion de la composicion del Gas Natural utilizando la técnica de cromatografia de
gases, basado en la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005.

1.1.2  Objetivos Especificos.

1. Estudiar las bases tedricas que se requieren para el Desarrollo de un Sistema de
Gestion de Calidad mediante el analisis de Gas Natural basandose en la Norma
ISO/IEC 17.025:2005.

2. Desarrollar, de forma preliminar, los procedimientos y documentos requeridos por
la Norma ISO/IEC 17.025:2005, para la implementacion del Sistema de Gestion de

Calidad para el analisis de Gas Natural.

3. Explicar y redactar el procedimiento de la metodologia que se debe llevar a cabo
para que el andlisis cualitativo y cuantitativo del Gas Natural por Cromatografia de
Gases siga los parametros de la técnica ASTM N° D 1945-03, que permita

resultados validos y reproducibles.

4. Elaborar el procedimiento para la Validacion del analisis de la composicion del Gas

Natural mediante cromatografia de gases.

5. Elaborar el procedimiento para el Calculo de Incertidumbre del Anélisis de Gas

Natural mediante cromatografia de gases.

6. Establecer la documentacion que se debe llevar a cabo para la implementacion de un

Sistema de Gestion de Calidad para el Analisis de Gas Natural.



1.2 Antecedentes.

En el afio 2009, en la Facultad de Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela
se realizd un estudio sobre la importancia de la Implementacion de un Sistema de Gestion
de Calidad. En este estudio, se desarrolla la importancia de la implementacion de este tipo
de sistemas asi como la diferencia que haria en un laboratorio estar acreditado bajo la
Norma ISO/ IEC 17.025: 2005. (Romero y col., 2010). De alli surgieron las siguientes

conclusiones:

e La implementacién de un sistema de gestion de calidad en las universidades
venezolanas ha resultado un proceso complejo debido al cambio cultural de lo
académico a lo industrial.

e Dentro de los beneficios de implementar un Sistema de Gestion de Calidad se tiene:
- Capacidad de la universidad para apoyar la actividad productiva del pais.

- Elevar el prestigio de la Institucion.

- Favorecer la actualizacion de equipos y la mejora continua de las instalaciones.

-Generar recursos propios para la Facultad, que redundan en el crecimiento

académico, mejora su infraestructura y capacidad para el desarrollo de nuevas

tecnologias mediante la innovacion y la investigacion.

e Cuando un laboratorio logra la acreditacidn de sus ensayos este debe mostrar que:

- Tiene implementado un Sistema de Gestion de Calidad.

- Es técnicamente competente para realizar el ensayo ofertado.

- Proporciona resultados validos.

En el afio 2010, Felix Gonzalo en su trabajo especial de grado titulado “Disefio del
procedimiento para la validacion y estimacion de la incertidumbre del ensayo de
compresion de cilindros de concreto” desarrollo criterio de gestion de calidad para definir
el estudio de compresibilidad de cilindros de concreto mediante la aplicacion de la Norma
ISO/ IEC 17.025:2005 en la implementacion de los métodos a aplicar en los ensayos de

compresion de cilindros de concreto, llegando a las conclusiones siguientes:



o La aplicacion de la Norma Internacional ISO/ IEC 17.025: 2005, evidencia
confiabilidad del resultado y competencia técnica del ensayo de Compresion de

Cilindros de Concreto.

o Se requiere disefiar un procedimiento para la Validacion del Ensayo que permite el
cumplimiento de la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005, para la conformidad de sus

resultados.

o Se requiere el disefio de un procedimiento para la Estimacion de la Incertidumbre
que cumple con la Norma 1SO/ IEC 17.025: 2005.

En el afio 2010, Romero y colaboradores, realizaron un estudio sobre la
implementacion de un sistema de gestion de calidad en los laboratorios de servicio de la
Facultad de Ingenieria de la UCV, se llegaron a las siguientes conclusiones:

o La validacion y confiabilidad de los resultados esta concebido mediante la

obtencidn de la acreditacion del ensayo.

o La implementacion de un SGC conducen a beneficios que impactan la actividad

académica de la universidad.

o Los procedimientos que conducen a la acreditacion de ensayos sustentados en la
aplicacion de la Norma ISO/IEC 17025 exige la implementacion de un Sistema de
Gestion de Calidad (SGC), que garantice la continuidad, confiabilidad y validacion

de los resultados de los servicios prestados.

o Uno de los aspectos mas relevantes del SGC es la documentacion, la cual se
convierte en el medio de consenso de los resultados obtenidos, basandose en lo que

se debe hacer, lograr y cumplir.

o Teniendo como objetivo principal la elaboracion de los documentos y la ejecucion
de los correctivos pertinentes de la gestion administrativa y técnica, la cual se
discute en conjunto con el personal involucrado, se transfiere, aprueba e implementa

para garantizar el buen funcionamiento del SGC.



Los responsables de la elaboracion, revision y aprobacion de los documentos
constituyen la estructura del SGC, siendo los actores que implementan y mantienen

el sistema de calidad.

Para implementar un Sistema de gestion de Calidad se deben evaluar los aspectos

relacionados con la infraestructura de los laboratorios.

Para la implementacion del SGC se procede a la elaboracion de la documentacion
respectiva, la cual se discute, aprueba y trasfiere al personal involucrado, se generan
los registros, y se garantiza experticia del personal técnico y la infraestructura del

laboratorio.

La elaboracion de la documentacion: manual de calidad, procedimientos de gestion
técnica y administrativa, instructivos y registros, permitié determinar y corregir las
“no conformidades”, de manera de garantizar el proceso de acreditacion de los

ensayos.
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CAPITULO II
2. Desarrollo de un Sistema de Gestion de Calidad.

Un Sistema de Gestién de Calidad (SGC) consiste en una serie de actividades
orientadas a organizar, documentar, dirigir y controlar la gestion de una institucion. En el
mundo de la calidad, una organizacion puede implementar un SGC y alcanzar la
certificacion, mediante la implementacion de las Normas ISO 9001. Para el caso de los
laboratorios de ensayo y/o calibracion, se logra la acreditacion de los mismos, mediante la
aplicacion de la Norma 1SO/ IEC 17.025, la cual determina los requerimientos de la
competencia técnica y la validez de los resultados que se emiten. La implementacion de un
SGC en las universidades venezolanas ha resultado en un proceso complejo debido a que el
mismo implica un cambio cultural de lo académico a lo industrial. El acercamiento entre la
universidad y la industria plantea la necesidad de una integracion en pro del crecimiento

industrial nacional, basada en la calidad de los productos.

En la actualidad, la Facultad de Ingenieria se ha planteado como objetivo estratégico
tramitar la acreditacion de ensayos claves para prestar servicios técnicos especializados a

terceros y apoyar a la investigacion y desarrollo de la institucion.

Los procedimientos que conducen a la acreditacion de ensayos sustentados en la
aplicacion de la Norma 1SO/ IEC 17.025:2005 exige la implementacion de un SGC, que
garantice la continuidad, confiabilidad y validacion de los resultados de los servicios

prestados.

2.1. Calidad
Calidad es la propiedad o conjunto de caracteristicas de un elemento que le dotan
de una ventaja competitiva por lo que permiten apreciarlo como igual, mejor o peor que el
resto de objetos de los de su especie. Es la percepcion que el cliente tiene del producto.
Actualmente es muy importante tener bien controlada la calidad, porque ella involucra (Fig.
N°1):

o Satisfacer plenamente las necesidades del cliente.

o Cumplir las expectativas del cliente.
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o Despertar nuevas necesidades del cliente.

e Lograr productos y servicios de calidad.

e Hacer bien las cosas desde la primera vez.

« Disefiar, producir y entregar un producto de satisfaccion total.

e Producir un articulo o un servicio de acuerdo a las normas establecidas.
o Dar respuesta inmediata a las solicitudes de los clientes.

o Tendiente siempre a la excelencia.

e La calidad no como un problema sino como una solucion.

Productividad

Trazabilidad
L

Figura N° 1. Modelo de Calidad

2.2. Sistema de Gestion de Calidad (SGC)

Un Sistema de Gestion de la Calidad es una forma de trabajar, mediante la cual
una organizacion asegura la satisfaccion de las necesidades de sus clientes. Para lo cual
planifica, mantiene y mejora continuamente el desempefio de sus procesos, bajo un

esquema de eficiencia y eficacia que le permite lograr ventajas competitivas.

Las ventajas de un Sistema de Gestion de Calidad son:

e Mejora continua de la calidad de los productos y servicios que ofrece.
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e Transparencia en el desarrollo de procesos.

e Asegurar el cumplimiento de sus objetivos, con apego a leyes y normas vigentes.
e Reconocimiento de la importancia de sus procesos e interacciones.

e Integracion del trabajo, en armonia y enfocado a procesos.

e Adquisicion de insumos acorde con las necesidades.

e Delimitacién de funciones del personal.

A,

Manual de Gestién de la Calidad

fer—

Procedimientos i,

Figura N° 2. Piramide estructural del Sistema de Gestién de la Calidad.

En la Figura N° 2 se puede observar como esta distribuido el sistema de gestion de
calidad en cuanto a documentacion, siendo la cuspide de la pirdmide el desarrollo de un
Manual de Gestion de Calidad el cual estd basado en los procedimientos, instructivos y
registros que constituyen el resto de la piramide. Dichos documentos conforman la lista
maestra necesaria para que se implemente el sistema de gestion de calidad y se mantenga a
lo largo del tiempo mediante la actualizacion, modificacion y constitucion de los
procedimientos tanto técnicos como administrativos, los instructivos y los registros. Mas
adelante se profundizara en la importancia de estos documentos para obtener la acreditacion
del ente SENCAMER vy para la implementacion del sistema de gestion de calidad.
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2.2.1. La importancia de la Implementacion de un Sistema de Gestion de
Calidad.

Es de conocimiento del mundo practico de los laboratorios dedicados al analisis de
materiales y compuestos implementar un Sistema de Gestion de Calidad que les permita la
acreditacion de ensayos basado en la Norma ISO/IEC 17.025:2005, la norma Internacional
de mayor aceptacion. Hoy en dia existe una barrera comercial, ya no basta con que el
laboratorio trabaje bien, hay que mostrar evidencias. Los laboratorios que no cumplen con
este requisito pierden opciones de que sus resultados sean calificados, ya que hay otro
competidor que si cumple este requisito. Es por lo tanto un imperativo de mercado en lograr

la acreditacion del ensayo.

Se ha hecho necesario prestarle especial atencion al Control de la Calidad, pues este
se posiciona como una estrategia para asegurar el mejoramiento continuo de la
organizacion. El Control de Calidad es un programa que asegura la continua satisfaccién de
los clientes externos e internos, mediante el desarrollo permanente de la calidad de sus
servicios. Es, a la vez, un concepto que involucra la orientacion de la organizacion a la
calidad manifestada en sus servicios, desarrollo de su personal y contribucion al bienestar
general.

Para que se desarrolle el Sistema de Gestion de Calidad segin la Norma 1SO/ IEC
17.025: 2005 en su punto 4.1. sobre la Organizacion, se debe tener en cuenta lo siguiente:
e EIl laboratorio o la organizacion de la cual es parte, debe ser una entidad con

responsabilidad legal.

e Es responsabilidad del laboratorio realizar sus actividades de ensayo y de
calibracion de modo que se cumplan los requisitos de la Norma Internacional y se
satisfagan las necesidades de los clientes, autoridades reglamentarias u

organizaciones gue otorgan reconocimiento.

e EI Sistema de Gestion debe cubrir el trabajo realizado en las instalaciones
permanentes del laboratorio, en sitios fuera de sus instalaciones permanentes o en

instalaciones temporales 0 moviles asociadas.
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e Si el laboratorio es parte de una organizacion que desarrolla actividades distintas de
las de ensayo o de calibracion, se deben definir las responsabilidades del personal
clave de la organizacion que participa o influye en las actividades de ensayo o de
calibracion del laboratorio, con el fin de identificar potenciales conflictos de

intereses.

e La alta direccion debe asegurarse que se establezcan los procesos de comunicacion
apropiados dentro del laboratorio y que la comunicacién se efectlia considerando la

eficacia del Sistema de Gestion de Calidad.

2.3. Normalizacion.
La normalizacion es una actividad colectiva encaminada a establecer soluciones a
situaciones repetitivas. En particular, esta actividad consiste en la elaboracion, difusion y

aplicacion de normas.

La normalizacion ofrece importantes beneficios, como consecuencia de adaptar los
productos, procesos Yy servicios a los fines a los que se destinan, proteger la salud y el

medio ambiente, prevenir los obstaculos al comercio y facilitar la cooperacion tecnologica.
2.4. Normas.
Las normas son documentos técnicos con las siguientes caracteristicas:
e Contienen especificaciones técnicas de aplicacion voluntaria.
e Son elaborados por consenso de las partes interesadas:
- Fabricantes.
- Administraciones.
- Usuarios y consumidores.
- Centros de investigacion y laboratorios.
- Asociaciones y Colegios Profesionales.
- Agentes Sociales.

e Estan basados en los resultados de la experiencia y el desarrollo tecnolégico.
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e Son aprobados por un Organismo Nacional / Regional / Internacional de

Normalizacién reconocido.
e Estan disponibles al publico.

Las normas ofrecen un lenguaje comdn de comunicacion entre las empresas, la
administracion y los usuarios y consumidores, establecen un equilibrio socio-economico
entre los distintos agentes que participan en las transacciones comerciales, base de
cualquier economia de mercado, y son un patrén necesario de confianza entre cliente y

proveedor.

2.5. Norma ISO/IEC 17.025: 2005

La Norma Internacional ISO/ IEC 17.025: 2005 *“Requisitos generales para la
competencia de los laboratorios de ensayo y de calibracion” fue preparada por ISO/
CASCO, Comité de evaluacion de la conformidad, y contiene todos los requisitos que
tienen que cumplir los laboratorios de ensayo y de calibracion si desean demostrar que
poseen un sistema de gestion de calidad, son técnicamente competentes y son capaces de
generar resultados técnicamente validos.

La primera edicion hacia referencia a las Normas I1ISO 9001: 1994 e ISO 9002:
1994. Dichas normas han sido reemplazadas por la Norma I1SO 9001: 2000, lo que hizo
necesario alinear la Norma ISO/ IEC 17.025. En esta segunda edicion se han modificado o
agregado apartados s6lo en la medida que fue necesario para basarse en la Norma ISO
9001: 2000.

Es conveniente que los organismos de acreditacion que reconocen la competencia
de los laboratorios de ensayo y calibracion se basen en esta Norma Internacional para sus
acreditaciones.

2.6. Documentacion.
Uno de los aspectos mas relevantes del SGC es la documentacion, la cual se

convierte en el medio de consenso de los resultados obtenidos, basandose en lo que se debe
hacer, lograr y cumplir. Se establecié como estructura documental para el SGC, basdndose
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en la Norma ISO/IEC 17025 y en las necesidades de la Facultad de Ingenieria de la UCV,
la siguiente (Romero T. y col. 2010):

Documentacion
Manualde la Procedimientos I .
) _— - ) mplantacion de
Calidad ,(_—" (técnicos /administrativos), — T [ e
Lista Maestra Instructivos y Formularios. y,
SISTEMADE Generacién
e .
GESTION de registros
DE LA CALIDAD . d
_.-"
Laboratorio

Ensayo / Infraestructura

Figura N° 3. Modelo Conceptual del SGC de la FIUCV. (Romero y col., 2010)

2.6.1. Manual de Calidad.

Es un documento donde se especifican la misidn y visidn de una empresa con respecto
a la calidad asi como la politica de la calidad y los objetivos que apuntan al cumplimiento
de dicha politica, tiene por objeto el aseguramiento de la calidad en la empresa y en él se
describen las disposiciones generales para asegurar la calidad en sus servicios, para
prevenir la aparicion de no conformidades, para aplicar las acciones precisas para evitar su
repeticion, y para, a través de la gestion de sus procesos, alcanzar la mejora continua del

sistema asi como la satisfaccion de sus clientes.

El Manual de Calidad expone ademas la estructura del Sistema de Gestion de la Calidad
y es un documento publico, si el laboratorio lo desea, cosa que no ocurre con los manuales
de procedimientos o de instrucciones. Asi mismo, muestra a los involucrados en el proceso,
como deberia ser el producto esperado en términos de procedimientos, instructivos y

registros. (Romero y col., 2009)
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El Manual de la Calidad (MC) es la puerta de entrada al SGC, ya que el mismo contiene
la informacion requerida por la Norma ISO/IEC 17025 que garantiza la validacion y
confiabilidad del resultado del ensayo que realiza el laboratorio. EI MC contiene en esencia
la politica de la calidad, descripcion organizativa, responsabilidades y funciones del
personal de laboratorio, y la lista maestra que comprende los documentos: procedimientos

técnicos y administrativos, instructivos y registros.
Ademaés, también puede incluir:

o Las actividades del laboratorio.

« Las caracteristicas principales del SGC.

o Lapolitica de calidad y los objetivos a ella asociados.

o Declaraciones relativas a responsabilidad o autoridad.

e Una descripcion de la organizacion del laboratorio (por ejemplo, un organigrama)

e Como funciona la documentacion y dénde debe dirigirse el personal para encontrar
los procedimientos acerca de como hacer las cosas

e Una definicion de los términos que tengan un significado singular para el

laboratorio.

La elaboracion del Manual de la Calidad permite establecer la politica de la calidad,
conocer en detalle la organizacion, las funciones y responsabilidades del personal y
establecer la lista maestra clave para la elaboracion de la documentacion requerida y
establecida por la Norma ISO/IEC 17025:2005.

Cada capitulo del Manual debe incluir, como minimo:

e Objetivo del mismo

« Ambito de aplicacion
« Referencias

e Responsabilidades

o Desarrollo del proceso

o Documentacion y registros
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Lo debe elaborar el Jefe de Laboratorio junto con el Jefe administrativo, debe ser
revisado por el Supervisor Inmediato y el Comité de Calidad y debe ser aprobado por dicho
Comité.

2.6.2. Procedimientos técnicos y administrativos.

Es el modo de ejecutar determinadas acciones con una serie comun de pasos claramente
definidos, que permiten realizar la implementacion del SGC correctamente.

Las instituciones académicas como la Facultad de Ingenieria de la UCV, que estan
constituidas por varias dependencias, por lo general actia con un alto grado de autonomia
en sus funciones y se rigen por los reglamentos que norman a las universidades nacionales.

Los procedimientos genéricos, sobre todo en el &mbito de la gestion administrativa, se
basan en realizar el levantamiento de los procedimientos, segun los realiza cada ente en
particular, de manera de integrarlos para generar procedimientos unicos estandarizados,
como lo exige la Norma ISO/ IEC 17.025:2005, lo cual constituye un verdadero reto.
(Romero y col., 2009, 2010)

Con respecto a los requerimientos de los aspectos técnicos, el proceso de
documentacion se realiza de manera menos compleja, ya que se consideran procesos para
ensayos basados en procedimientos normalizados y que dependen solo de decisiones
internas personal del laboratorio. (Romero y col., 2010). Para el caso de este Trabajo
Especial de Grado se considera la Norma ASTM N° D 1945 3 como procedimiento
normalizado del Analisis del Gas Natural mediante Cromatografia de Gases.

Los debe elaborar el Jefe de Laboratorio junto con el Jefe administrativo, debe ser

revisado por el Supervisor Inmediato y debe ser aprobado por dicho Supervisor.

2.6.3. Instructivos.

Uno de los principales objetivos con los que se desarrolla cualquier tipo de
instructivo es el de permitir a su usuario lograr llevar a cabo determinadas acciones de la
mejor manera posible. Es por esto que, para obtener aquellos resultados esperados, debe

contar con algunas caracteristicas basicas que faciliten la accion en si. Entre estas
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caracteristicas podemos mencionar la importancia de que el instructivo sea claro y conciso.
Es preciso que las instrucciones sean dadas de manera accesible de modo que el que las lee
0 sigue pueda comprenderlas facilmente. En muchos casos, los instructivos pueden sumar
imagenes y otros elementos para ayudar a la comprensién. Finalmente, los instructivos no
deben ser demasiado extensos ya que se pueden volver confusos y hacer que los usuarios se
pierdan en el procedimiento

Lo debe elaborar el Personal Técnico, debe ser revisado por el Jefe de Laboratorio junto
con el Jefe administrativo y debe ser aprobado por dichos Jefes.

2.6.4. Registros.

Proporcionan detalles técnicos sobre como hacer el trabajo y se registran los resultados,
estos representan la base fundamental de la documentacion. El registro de la
documentacién es la evidencia de la operatividad del SGC. Cada registro cuenta con un
método o instructivo para completar, archivar y conservar los documentos.

Lo debe elaborar el Personal Técnico, debe ser revisado por el Jefe de Laboratorio junto
con el Jefe administrativo y debe ser aprobado por dichos Jefes.

__ Elaboracién § Aprobaciéne [ Generacién Dec!aracit?n
| ManualdecCalidad |l Implantacién [l deregistros Implantacion
del SGC

Procedimiento de Elsbsraciohiista Adecuacion
Elaboracion de > delab/

maestra
documentos Ensayos

Elaboracién
Procedimientos
Instructivos
Formularios

Figura N° 4. Flujograma del proceso estandarizado a seguir para la implementacién del SGC.
(Alberdiy col., 2010)
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La implementacion y validacion del SGC esta basada en el desarrollo de la
documentacién, la cual comprende la preparacion, presentacion y registro de los
documentos que lo definen, como: la elaboracion del Manual de Calidad, los
procedimientos de funciones o actividades de trabajo, los instructivos de acciones

especificas y los registros (Romero y col., 2010) (Fig. N° 4).

2.7. Norma ASTM N° D 1945-03. Método de Prueba Estandar para el Andlisis de

Gas Natural mediante Cromatografia de Gases.

Este método de prueba cubre la determinacién de la composicién quimica del Gas
Natural y mezclas similares de gases en el rango de composiciones mostradas en la Tabla
N° 1. Este método puede estar abreviado para el analisis de gas natural limpio que contenga
pequefias cantidades de hexanos y altas cantidades de hidrocarburos, o para la
determinacion de uno o0 mas componentes, como es requerido.

Los componentes en una muestra representativa son separados fisicamente por
cromatografia de gases (CG) y se compara con los datos de calibracion obtenidos bajo
condiciones de operacion idénticas de una mezcla de referencia estandar de composiciones
conocidas. Los numerosos componentes pesados de una muestra pueden ser agrupados en
picos irregulares al reversar la direccion del gas portador a través de la columna al mismo
tiempo que el grupo de pesados tales como Cs y mas pesados, o C; y mas pesados. La
composicion de la muestra es calculada comparando tanto los picos altos, o las areas de los

picos, o0 ambos, con los valores correspondientes obtenidos por la referencia estandar.

Tabla N° 1. Componentes del Gas Natural y Rango de Composicién que cubren.
(Norma ASTM N° D 1945-03)

Componente Composicion en Mol %
Helio 0,01a10
Hidrogeno 0,01a10
Oxigeno 0,01a20
Nitrdgeno 0,01 a100
Dioxido de Carbono 0,01a20
Metano 0,01 a100
Etano 0,01 a100
Sulfuro de Hidrégeno 0,3a30
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Propano 0,01 a100
Iso-Butano 0,01a10

n- Butano 0,01a10
Neopentano 0,0la?2
Iso-Pentano 0,01a?2
n-Pentano 0,01a2
Isdmeros de Hexano 0,01a2
Heptanos 0,0lal

2.8. La cromatografia de gases.

La cromatografia de gases es una técnica de separacion en la que la muestra se
volatiliza y se inyecta en la cabeza de una columna cromatografica. La elucion se produce
por el flujo de una fase movil de gas inerte. A diferencia de los otros tipos de
cromatografia, la fase maévil no interacciona con las moléculas del analito siendo su Unica

funcion el transportar el analito a través de la columna.

Existen dos tipos de cromatografia de gases (CG): la cromatografia gas-solido
(CGS) y la cromatografia gas-liquido (CGL), siendo esta Ultima la que se utiliza mas
ampliamente, y que se puede llamar simplemente cromatografia de gases (CG). En la CGS
la fase estacionaria es solida y la retencion de los analitos en ella se produce mediante el
proceso de adsorcion. Precisamente este proceso de adsorcion, que no es lineal, es el que ha
concluido que este tipo de cromatografia tenga aplicacion limitada, ya que la retencion del
analito sobre la superficie es semipermanente y se obtienen picos de elucién con colas. Su
Unica aplicacion es la separacion de especies gaseosas de bajo peso molecular. La CGL
utiliza como fase estacionaria moléculas de liquido inmovilizadas sobre la superficie de un
s6lido inerte. La CG se lleva a cabo en un cromatografo de gases. Este consta de diversos
componentes como el gas portador, el sistema de inyeccion de muestra, la columna

generalmente dentro de un horno, y el detector.

Tabla N°2. Tipos tipicos de detectores de la Cromatografia de Gas y sus aplicaciones.

Tipo Muestras aplicables Limite de deteccion tipico
lonizacion de la llama Hidrocarburos 1pg/s
Conductividad térmica Detector universal 500 pg/ mL

Captura de electron Compuestos halogenados 5pg/s
Espectrometro total (MS) Armonioso para cualquier pg 0,25 a 100
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especie

Termoionico

Compuestos de nitrogeno y
del fésforo

0,1 pa/s (P); 1pg/s (N)

Conductividad electrolitica

Compuestos que contienen
los halogenos, el sulfuro o el
nitrégeno

0,5 pgCl/s; 2pg S/s; 4pg N/s

Fotoionizacién

Los compuestos ionizaron
por la radiacion UV

2 pgCls

Fourier transforma IR

Compuestos organicos

0,2 a 40 ng

2.8.1. Partes de un Cromatografo:

Siguiendo los parametros de la Norma ASTM N° D 1945-03, las partes de un

Cromatografo son las siguientes:

e Detector

e Instrumentos de registro.

e Sistema de introduccion de la muestra.

e Control de temperatura de la columna.

e Controles del gas portador.

e Columna.

e Secador.

e Valvulas.

e Manometro.

e Bomba de vacio.

En la Figura N° 5 se puede observar un diagrama esquematico de un cromatdgrafo de

gases comun. Mientras que en la Figura N° 6 se presenta un cromatografo de gases que se

utiliza en la realidad para diversos andlisis, en dicha figura se puede observar el registrador

el cual es un ordenador y las valvulas de control de flujo de gas de arrastre.
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Figura N° 5. Diagrama esquematico de un cromatdgrafo de gases.

Figura N° 6. Cromatégrafo de gases.
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2.8.2. Detector de Conductividad Térmica.

El detector de conductividad térmica se utiliza en cromatografia de gases y es uno
de los primeros utilizados. Tiene una amplia aplicacion y su uso se basa en la diferencia de
conductividad térmica del gas portador cuando circula también analito. Este tipo de
detector se denomina también catarémetro. El sensor de un catarémetro consiste en un
elemento calentado eléctricamente, la resistencia. Esta resistencia, para una potencia
eléctrica constante, tiene una temperatura que depende del gas circundante. La resistencia
puede ser un hilo fino de platino, oro o tungsteno, o un termistor semiconductor. La
diferencia béasica entre los detectores de metal y el termistor semiconductor es que el
segundo tiene un coeficiente de temperatura negativo, en otras palabras, que su resistencia

disminuye conforme la temperatura aumenta.

Se emplean dos pares de elementos o sensores, uno de ellos en el flujo de efluente
de la columna y el otro en la corriente de gas previa a la camara de inyeccion de la muestra,
gas limpio. Mediante este montaje eléctrico, se consigue compensar el efecto de los
cambios de presién, caudal y potencia eléctrica, midiéndose Unicamente los cambios en la

conductividad del gas.

En la actualidad, se utilizan también los sensores de filamento Unico, los cuales
carecen de deriva en la linea base, se equilibran répidamente y son muy sensibles. El
funcionamiento de este sensor consiste en una cdmara daitbque contiene un pequio
filamento. Sobre €l se hacen pasar alternativamente el gas de referencia y el de salida de la
columna, con una frecuencia de 10 Hz, obteniéendose una sefal eléctrica de 10 Hz cuya
amplitud depende de la diferencia entre la conductividad térmica del gas de referencia y del
gas de salida. Otra ventaja de usar una sefial de 10 Hz es que de esta forma se elimina el

ruido térmico del sistema.

Los gases empleados como portadores permiten distinguir con facilidad cuando el
gas lleva analito, debido a que las conductividades del hidrégeno y helio son de 6 a 10
veces mayores que la mayoria de compuestos organicos. Este efecto no se da en otros gases
portadores como el nitrégeno, por lo cual el uso de este detector esta limitado a la

utilizacion de hidrégeno o helio como gas portador.
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e Ventajas de este detector:

- Simplicidad.
~ Amplio rango dindmico lineal, 10° unidades.
- Respuesta universal a compuestos organicos e inorganicos.

- Detector no destructivo.
e Desventajas:

_ Sensibilidad relativamente baja, 10 g de soluto/ml de gas portador.

- Imposibilidad de utilizarlo en columnas capilares (caudal de salida pequefio).

El detector de conductividad térmica debe ser suficientemente sensible para producir

una sefial de al menos 0.5 mV por 1 % mol de n- butano en una muestra de 0.25 ml.
2.8.3. Detector de lonizacion de la llama (FID).

Es un tipo de detector del gas utilizado en la cromatografia de gases. El primer
detector de la ionizacion de la Ilama fue desarrollado adentro 1957 por los cientificos que
trabajan para CSIRO en Melbourne, Australia.

La deteccion de compuestos organicos se hace lo mas eficaz posible con la
ionizacion de la llama. Los compuestos bioquimicos tales como proteinas, nucleotides, y
productos farmacéuticos se pueden estudiar con la ionizacién de la llama asi como otros
detectores, como la conductividad térmica, termoionica, o la conductividad electrolitica
debido a la presencia del nitrogeno, del fosforo, o de los atomos del sulfuro o debido a la
universalidad del detector de la conductividad térmica. Sin embargo, los compuestos
bioquimicos tienen tipicamente una mayor cantidad de presente del carbdén que otros
elementos. Esto significa que un compuesto particular se puede detectar mas facilmente al
usar, del excedente de la ionizacién de la llama, los otros meétodos, debido a una
concentracion del carbén y también una sensibilidad mas alta de las ionizaciones de la

llama.
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Sin embargo, se puede notar que el FID estd detectando los atomos de carbdn
oxidados en forma del ion. En las especies organicas que han oxidado ya los carbones por
la presencia del oxigeno, se da una sefial mas débil cuando la muestra entra en el detector
porque los carbones oxidados no se ionizan como con eficacia con respecto a compuestos
solamente del carbon y del hidrogeno. Los grupos funcionales tales como carbonyl,
alcohol, hal6geno, o aminas son fuentes de estos carbones oxidados. Esto precisa una de las
desventajas principales de usar un FID para detectar el efluente mientras que sale una
columna de la cromatografia de gas. Otra desventaja es que la muestra se destruye,
haciéndolo casi imposible hacer determinaciones sobre la estructura o la composicion. Por

esta razon el FID es tipicamente el detector o la etapa final en una serie de los instrumentos.

Algunas de las ventajas de un detector de la ionizacién de la llama son las
siguientes: el FID es insensible a H,O, CO,, TAN,, CO, NOx, y gases nobles porque no
pueden ser oxidados o ionizados por la llama. Esto permite que las muestras sean
estudiadas aunque estén contaminadas o si una cierta salida de los gases ambiente del sitio
ocurre a la hora de la inyeccion. Algunos detectores se pueden dafar si un efluente
concentrado también se analiza, haciéndolo necesario para darle vuelta apagado para
prevenir dafio. EI FID es rugoso, significando que los parametros de la columna se pueden
probar para encontrar la buena separacion de los componentes de una muestra en la

columna.

2.8.4. Importancia del analisis de los componentes.

La importancia del andlisis de los componentes en una mezcla multi-componentes
reside en que se desea tener una mezcla limpia, en este caso, un Gas Natural limpio. Para
ello se debe verificar las cantidades de diéxido de carbono y sulfuros que contenga dicho
gas, asi como la composicion de metano que posea debido a que es el componente principal

de la mezcla y es la materia prima principal para la produccion de, por ejemplo, metanol.

Los compuestos de azufre contenidos en el gas natural son muy venenosos, por lo
que se desea una cantidad de 0, 1 ppm o menos. Este proceso de hidrodesulfuracion esta
presente en las distintas plantas productoras donde el gas natural es la materia prima

principal para evitar dafios en el catalizador. El azufre en la alimentacion esta presente en

27



forma de compuestos de azufre, tales como: mercaptanos, tiofenos, COS, sulfuro de
hidrogeno (H,S), etc.

El Uso del Gas Natural, en particular del Metano (CH,), se puede observar en la
Figura N°7, por lo que se puede resumir que, la importancia de obtener la composicion del
gas natural se basa en la obtencion de la composicion del metano el cual sirve como materia
prima para muchas industrias y como impulso ante el desarrollo de industrias secundarias
las cuales proveen materias primas a otras empresas y cuyos productos son de uso directo

para los consumidores.
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Figura N° 7. Esquema del uso del Metano (CH,) para diversas industrias petroquimicas.

2.9. Validacién de Métodos.

La validacion de un método es la confirmacion mediante examen y suministro de
evidencia objetiva de que se cumplen los requisitos particulares para un uso especifico

previsto.

Es el proceso de definir una necesidad analitica y confirmar que el método en

cuestion tiene capacidad de desempefio consistente con lo que requiere la aplicacion.

28



Algunos factores que se deben considerar para plantear los objetivos de una

validacién es considerar cuando debemos realizarla y para ello se muestran los siguientes

puntos:

Se desarrolla un método nuevo.
Se revisa un método ya establecido para mejorar o extender a un nuevo problema.
El control de calidad indica que el método en uso esta cambiando con el tiempo.

Se usa un método ya establecido en un laboratorio diferente o con diferente analista

o con diferente instrumental.

Para demostrar la equivalencia entre 2 métodos, por ejemplo: Un método nuevo y

una norma.

En base a las necesidades de la validacion, los objetivos son los siguientes:

Evaluar las caracteristicas de desempefio del método.

Demostrar que el método desarrollado por un laboratorio es Util para la aplicacion

propuesta.

Demostrar que las modificaciones realizadas a un método no afectan su desempefio,

obteniendo resultados confiables.

Demostrar que un método es equivalente a otro.

2.9.1. Condiciones del Analisis.

Se debe mantener la columna cromatografica a una temperatura de 0,3°C, en
especial si se utiliza un sistema isotérmico. En caso contrario, la temperatura del
horno se debe mantener dentro de los valores permitidos debido a los materiales de
la columna (preferiblemente acero inoxidable).

La temperatura del detector debe mantenerse a una temperatura igual o mayor que la
maxima temperatura de la columna.

El gas de arrastre debe ser introducido en la columna antes de la muestra. El

volumen total, incluyendo el espacio muerto, del tubo fijo donde se inyecta la
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muestra, no debe exceder 0,5 ml a 1 atm de presion para obtener una mejor
respuesta en el detector y para que la columna sea mas eficiente.

Las columnas para ser utilizadas deben ser de adsorcion o de particion.

La columna de adsorcion debe separar completamente oxigeno, nitrégeno y metano.
Se usa una muestra de 25 ml y como gas de arrastre se utiliza Helio a un flujo de
30ml/min.

La columna de particion debe separar etano a través de pentano y didxido de
carbono. Se utiliza Helio como gas de arrastre a un flujo de 40 ml/min para un
tamano de muestra de 0,25 ml y un flujo de 75 ml/min para un tamafio de muestra
de 0,5 ml.

Tambiéen se puede utilizar una operacion multi-columna o una columna de
materiales empacados.

Para controlar la presion durante el ensayo, se utiliza un manémetro de tubo en
forma de U o de tipo de pozo inherente, este Ultimo es preferido debido a que ofrece
mejor precision.

Se debe utilizar Helio o Hidrogeno como gas de arrastre si se utiliza un detector de
conductividad térmica. En caso de utilizar otro detector, se debe seleccionar un gas
de arrastre apropiado, el cual sea preferiblemente un gas noble, tal como el Helio o
el Argon.

Para el analisis del Metano se debe usar una columna de particién si la columna
separara el metano del nitrogeno y el oxigeno (tal como la silicona 200/500 como es
mostrado en la Figura N° 8) y el tamafio de la muestra no excede 0,5 ml.

Tambiéen se puede utilizar una columna de adsorcion para el analisis de metano, el

tamafio de muestra no debe exceder 0,5 ml.
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Figura N° 8. Cromatograma de Gas Natural (Columna de Silicona 200/ 500)

2.9.2. Repetibilidad y Reproducibilidad.

La repetibilidad, se refiere a la concordancia entre los resultados de medicion de
sucesivas observaciones de la misma magnitud efectuados con la aplicacion de la totalidad
de las siguientes condiciones iguales: método de medida, analista, instrumento de medida,
lugar y condiciones de uso del instrumento, es decir, condiciones segun las cuales los
resultados independientes de una prueba se obtienen con el mismo método, sobre objetos de
prueba idénticos, en el mismo laboratorio, por el mismo operador, usando el mismo equipo

y dentro de intervalos de tiempo cortos.

La reproducibilidad, es la concordancia de los resultados de mediciones del mismo
mensurando, en el caso que las mediciones individuales son efectuadas haciendo variar las
condiciones de medicion tales como: método de medicion, observador, instrumento de
medicion, patron de referencia, lugar y condiciones de uso, es decir, condiciones segun las
cuales los resultados de prueba se obtienen con el mismo método, sobre objetos de prueba
idénticos, en diferentes laboratorios, por diferentes operadores, usando diferentes equipos.
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2.10. Incertidumbre de la medicion.

La incertidumbre es un término que tiene dos puntos de vista: cualitativo y
cuantitativo. Desde el punto de vista cualitativo, es un parametro asociado al resultado de
una medicion que caracteriza la dispersion de los valores que podrian razonablemente ser
atribuidos al mensurando. Desde el punto de vista cuantitativo, es el resultado de la
evaluacion orientada a la caracterizacion del intervalo dentro del cual se estima que esta el

valor convencionalmente verdadero, generalmente con una determinada probabilidad.
Existen dos métodos principales para evaluar las fuentes de incertidumbre:
e Método de Evaluacion Tipo A:
Esté basado en un anélisis estadistico de una serie de mediciones.

La incertidumbre de una magnitud de entrada obtenida a partir de observaciones
repetidas bajo condiciones de repetibilidad, se estima con base en la dispersion de los

resultados individuales.

Para una medicion que se realiza por un método bien caracterizado y bajo
condiciones controladas, es razonable suponer que la distribucion (dispersion) de los
valores obtenidos de una medicion no cambia, 0 sea se mantiene practicamente igual para
las mediciones realizadas en diferentes dias, por distintos metrologos (esto es, la medicion
estd bajo control estadistico). En este caso éste componente de la incertidumbre puede ser
mas confiablemente estimado con la desviacion estandar obtenida de un solo experimento,
gue con la desviacién estandar experimental obtenida por un nimero de mediciones, casi

siempre pequefio.

Otras fuentes de incertidumbre que se evallan con este método son la

reproducibilidad y las obtenidas al hacer una regresion lineal.
e Método de Evaluacion Tipo B:

Comprende todas las demas maneras de estimar la incertidumbre.
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Las fuentes de incertidumbre tipo B son cuantificadas usando informacion externa u

obtenida por experiencia. Estas fuentes de informacién pueden ser:

- Certificados de calibracion.

- Manuales del instrumento de medicidn, especificaciones del instrumento.

- Normas o literatura.

- Valores de mediciones anteriores.

- Conocimiento sobre las caracteristicas o el comportamiento del sistema de

medicion.
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CAPITULO Il

3. Metodologia General

Para el cumplimiento de los objetivos planteados en este Trabajo Especial de Grado
se llevo a cabo el siguiente plan:
3.1. Para cumplir con el objetivo principal, es necesario que se entienda la Norma ISO/ IEC
17.025: 2005 en la cual se basa el desarrollo del Sistema de Gestion de Calidad asi como
estudiar las investigaciones realizadas sobre este medio de certificacion, debido a que se
plantea la necesidad de desarrollar un Sistema de Gestion de Calidad en ciertos ensayos que
se llevan a cabo en los laboratorios de la Facultad de Ingenieria de la Universidad Central

de Venezuela.

3.2. Para que el anélisis de Gas Natural que se lleva a cabo en el cromatdgrafo de gases
sea valido a nivel Internacional, se deben seguir los patrones definidos en la Norma ISO/
IEC 17.025: 2005, la cual provee la informacion necesaria para desarrollar los
procedimientos que se deben seguir para que dicho analisis sea confiable y calificado

internacionalmente.

3.3. Se estudiard la Norma ASTM N° D 1945-03 para describir la técnica normalizada
para el analisis del Gas Natural mediante cromatografia de gases y asi poder entender el

procedimiento del andlisis para llegar a la acreditacion.

3.4. Se representara mediante pasos lo que se debe realizar desde el principio del ensayo
hasta la obtencion de los resultados del analisis de la composicion del Gas Natural para
saber lo que se debe realizar para poder implementar el Sistema de Gestion de Calidad para
asi obtener la acreditacion, para que los valores obtenidos sean de alta conformidad y

competitividad a nivel Internacional.

3.5. Luego de obtenidos los resultados, se deben validar y se les debe calcular la
incertidumbre la cual es una dispersion del valor obtenido. En esta oportunidad, solo se
describiran las ecuaciones pertinentes para dicho célculo y el procedimiento a llevar a cabo
para obtener los resultados del ensayo.
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CAPITULO IV
4. Resultados y Discusion.
Basado en la metodologia aplicada, a continuacion se presentan los procedimientos
a seqguir para implementar un sistema de gestion de calidad en el ensayo de analisis de Gas
Natural mediante cromatografia de gases basado en la Norma I1SO/ IEC 17.025: 2005 y la
Norma ASTM N° D 1945-03.

4.1. Implementacion del Sistema de Gestion de Calidad.

Durante el desarrollo de este Trabajo Especial de Grado se ha hecho énfasis en la
importancia del desarrollo e implementacion del sistema de gestion de calidad para obtener
la acreditacion del andlisis cualitativo y cuantitativo del gas natural. En los siguientes

puntos, se describiran los pasos necesarios a seguir para lograr dicha implementacion.

4.1.1. Generalidades.
En el proceso de implementacion de un SGC en la Facultad de Ingenieria de la UCV
se diagnosticaron brechas que deben ser abordadas desde un comienzo, tales como
(Romero T. y col., 2010):

e Diferentes procedimientos de gestion administrativa en las distintas instituciones
de la Facultad de Ingenieria.

e Diversidad y complejidad de los ensayos que se realizan.

e Procedimientos técnicos de ensayos no normados.

e Compromiso de apoyar al sector industrial basado en la gestion de calidad.

e Resistencia a la implementacion de un sistema de gestion de calidad.

e Necesidad de actualizar la infraestructura y equipos.

e Carencia de un responsable de la calidad.
Por lo tanto, para lograr la implementacion del sistema de gestion de calidad se

deben preparar los requisitos exigidos por la Norma 1SO/ IEC 17.025: 2005 para optar a la
acreditacion del ensayo.
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4.1.2. Requisitos de Gestion.

Dentro de los requisitos del laboratorio se pueden mencionar las condiciones de la

infraestructura, las condiciones del equipo a ser utilizado, entre otros. Basado en Norma

ISO/ IEC 17.025: 2005 con respecto a los Requisitos relativos a la Gestion se tiene:

4.1.2.1. Organizacion,

El personal directivo y técnico debe tener, independientemente de toda otra
responsabilidad, la autoridad y los recursos necesarios para desempefiar sus tareas,
incluida la implementacion, el mantenimiento y la mejora del sistema de gestion, y
para identificar la ocurrencia de desvios del sistema de gestion o de los
procedimientos de ensayo o de calibracidn, e iniciar acciones destinadas a prevenir

0 minimizar dichos desvios.

Tomar medidas para asegurarse de que su direccion y su personal estan libres de
cualquier presién o influencia indebida, interna o externa, comercial, financiera o de

otro tipo, que pueda perjudicar la calidad de su trabajo.

Tener politicas y procedimientos para asegurar la proteccion de la informacién
confidencial y los derechos de propiedad de sus clientes, incluidos los
procedimientos para la proteccion de almacenamiento y la transmision electronica

de los resultados.

Tener politicas y procedimientos para evitar intervenir en cualquier actividad que
pueda disminuir la confianza en su competencia, imparcialidad, juicio o integridad

operativa.
Definir la organizacion y la estructura de gestion del laboratorio, su ubicacion

dentro de una organizacion madre, y las relaciones entre la gestion de la calidad, las
operaciones técnicas y los servicios de apoyo.
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e Especificar la responsabilidad, autoridad e interrelacion de todo el personal que
dirige, realiza o verifica el trabajo que afecta a la calidad de los ensayos o

calibraciones.

e Proveer adecuada supervision al personal encargado de los ensayos y calibraciones,
incluidos los que estan en formacion, por personas familiarizadas con los métodos y
procedimientos, el objetivo de cada ensayo o calibracion y con la evaluacion de los

resultados de los ensayos o de las calibraciones.

e Tener una direccion técnica con la responsabilidad total por las operaciones técnicas
y la provisién de los recursos necesarios para asegurar la calidad requerida de las
operaciones del laboratorio.

e Nombrar un miembro del personal como responsable de la calidad (o como se
designe), quien, independientemente de otras obligaciones y responsabilidades,
debe tener definidas la responsabilidad y la autoridad para asegurarse de que el
sistema de gestion relativo a la calidad sera implementado y respetado en todo
momento; el responsable de la calidad debe tener acceso directo al mas alto nivel
directivo en el cual se tomen decisiones sobre la politica y los recursos del

laboratorio.

e Asegurarse de que su personal es consciente de la pertinencia e importancia de sus

actividades y de la manera en que contribuyen al logro del sistema de gestion.

4.1.2.2. Sistema de gestion.
e EIl laboratorio debe establecer, implementar y mantener un sistema de gestion
apropiado al alcance de sus actividades. Debe documentar sus politicas, sistemas,
programas, procedimientos e instrucciones tanto como sea necesario para asegurar

la calidad de los resultados de los ensayos o calibraciones.
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e Las politicas del sistema de gestion del laboratorio concernientes a la calidad,
incluida una declaracion de la politica de la calidad, deben estar definidas en un

manual de calidad. Como minimo debe incluir lo siguiente:

- El compromiso de la direccion del laboratorio con la buena préactica
profesional y con la calidad de sus ensayos y calibraciones durante el

servicio a sus clientes.

- Una declaracién de la direccidn con respecto al tipo de servicio ofrecido por

el laboratorio.
- El propdsito del sistema de gestion concerniente a la calidad.

- Un requisito de que todo el personal relacionado con las actividades de
ensayo y de calibracion dentro del laboratorio se familiarice con la
documentacion de la calidad e implemente las politicas y los procedimientos
en su trabajo.

- El compromiso de la direcciéon del laboratorio de cumplir la Norma ISO/

IEC 17.025: 2005 y mejorar continuamente la eficacia del sistema de

gestion.

e El manual de calidad debe contener o hacer referencia a los procedimientos de
apoyo, incluido los procedimientos técnicos. Debe describir la estructura de la

documentacién utilizada en el sistema de gestion.
e En el manual de calidad deben estar definidas las funciones y responsabilidades de
la direccidn tecnica y del responsable de la calidad, incluida su responsabilidad para

asegurar el cumplimiento de la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005.

e La alta direccion debe asegurarse de que se mantiene la integridad del sistema de

gestidn cuando se planifican e implementan cambios en éste.
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4.1.2.3. Control de documentos.

Todos los documentos distribuidos entre el personal del laboratorio como parte del
sistema de gestion deben ser revisados y aprobados, para su uso, por el personal
autorizado antes de su emision. Se debe establecer una lista maestra o un

procedimiento equivalente de control de la documentacion.

Los documentos del sistema de gestion generados por el laboratorio deben ser
identificados univocamente. Dicha identificacion debe incluir la fecha de emision o
una identificacion de la revision, la numeracion de las paginas, el nimero total de
paginas o una marca que indique el final del documento, y la(s) persona(s)

autorizada(s) a emitirlos.

4.1.2.4. Revision de los pedidos, ofertas y contratos.

El laboratorio debe establecer y mantener procedimientos para la revision de los
pedidos, las ofertas y los contratos. Las politicas y los procedimientos para estas
revisiones, que den por resultado un contrato para la realizacién de un ensayo o
calibracion, deben asegurar que:
- Los requisitos, incluidos los métodos a utilizar, estan adecuadamente
definidos, documentados y entendidos.
- EI laboratorio tiene la capacidad y los recursos para cumplir con los
requisitos.
- Se selecciona el método de ensayo o de calibracion apropiado, que sea capaz

de satisfacer los requisitos de los clientes.
Es conveniente que la revision del pedido, la oferta y el contrato se lleve a cabo de
manera practica y eficaz, y que se tenga en cuenta el efecto de los aspectos

financieros, legales y de programacion del tiempo.

Se debe informar al cliente de cualquier desviacion con respecto al contrato.
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4.1.2.5. Subcontratacion de ensayos y de calibraciones.

Cuando el laboratorio subcontrate un trabajo, ya sea debido a circunstancias no
previstas (por ejemplo, carga de trabajo, necesidad de conocimientos técnicos
adicionales o incapacidad temporal), o en forma continua (por ejemplo,
subcontratacion permanente, convenios con agencias o licencias), se debe encargar
este trabajo a un subcontratista competente. Un subcontratista competente es el que,
por ejemplo, cumple con la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005.

El laboratorio debe advertir al cliente, por escrito, sobre el acuerdo y, cuando

corresponda, obtener la aprobacion del cliente, preferentemente por escrito.

4.1.2.6. Compra de servicios y de suministros.

El laboratorio debe tener una politica y procedimientos para la seleccion y la
compra de los servicios y suministros que utiliza y que afectan a la calidad de los
ensayos Y calibraciones. Deben existir procedimientos para la compra, la recepcién
y el almacenamiento de los reactivos y materiales consumibles de laboratorio que se

necesiten para los ensayos y las calibraciones.

El laboratorio debe asegurarse de que los suministros, los reactivos no sean
utilizados hasta que no hayan sido inspeccionados, o verificados de alguna otra
forma, como que cumplen las especificaciones normalizadas o los requisitos

definidos en los métodos relativos a los ensayos o las calibraciones concernientes.

Los documentos de compra de los elementos que afectan a la calidad de las
prestaciones del laboratorio deben contener datos que describan los servicios y
suministros solicitados. Estos documentos de compra deben ser revisados y

aprobados en cuanto a su contenido técnico antes de ser liberados.
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4.1.2.7. Servicio al cliente.

e El laboratorio debe estar dispuesto a cooperar con los clientes o sus representantes
para declarar el pedido del cliente y para realizar el sequimiento del desempefio del
laboratorio en relacién con el trabajo realizado, siempre que el laboratorio garantice
la confidencialidad hacia otros clientes.

4.1.2.8. Quejas.

e El laboratorio debe tener una politica y un procedimiento para la resolucion de las
quejas recibidas de los clientes o de otras partes. Se deben mantener los registros de
todas las quejas asi como de las investigaciones y de las acciones correctivas
llevadas a cabo por el laboratorio.

4.1.2.9. Control de los trabajos de ensayo no conformes.

e El laboratorio debe tener una politica y procedimientos que se deben implementar
cuando cualquier aspecto de su trabajo de ensayo o de calibracion, o el resultado de
dichos trabajos, no son conformes con sus propios procedimientos o con los
requisitos acordados con el cliente.

e Se pueden identificar trabajos no conformes o problemas con el sistema de gestién o
con las actividades de ensayo o de calibracién en diversos puntos del sistema de
gestion y de las operaciones técnicas. Las quejas de los clientes, el control de la
calidad, la calibracién de instrumentos, el control de los materiales consumibles, la
observacién o la supervision del personal, la verificacion de los informes de ensayo
y certificados de calibracion, las revisiones por la direccion y las auditorias internas

0 externas constituyen ejemplos.

4.1.2.10. Mejora.

e EIl laboratorio debe mejorar continuamente la eficacia de su sistema de gestion
mediante el uso de la politica de la calidad, los objetivos de la calidad, los
resultados de las auditorias, el analisis de los datos, las acciones correctivas y

preventivas y la revision por la direccion.
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4.1.2.11. Acciones correctivas.

El procedimiento de acciones correctivas debe comenzar con una investigacion para
determinar la(s) causa(s) raiz del problema.

Las acciones correctivas deben corresponder a la magnitud del problema y sus
riesgos.

El laboratorio debe documentar e implementar cualquier cambio necesario que
resulte de las investigaciones de las acciones correctivas.

El laboratorio debe realizar el seguimiento de los resultados para asegurarse de la

eficacia de las acciones correctivas implementadas.

4.1.2.12. Acciones preventivas.

Se deben identificar las mejoras necesarias y las potenciales fuentes de no
conformidades. Cuando se identifiquen oportunidades de mejora o si se requiere una
accion preventiva, se deben desarrollar, implementar y realizar el seguimiento de
planes de accién, a fin de reducir la probabilidad de ocurrencia de dichas no
conformidades y aprovechar las oportunidades de mejora.

Los procedimientos para las acciones preventivas deben incluir la iniciacion de

dichas acciones y la aplicacion de controles para asegurar que sean eficaces.

4.1.2.13. Control de registros.

El laboratorio debe establecer y mantener procedimientos para la identificacion, la
recopilacion, la codificaciéon, el acceso, el archivo, el almacenamiento, el
mantenimiento y la disposicion de los registros de la calidad y los registros técnicos.
Todos los registros deben ser conservados en sitio seguro y en confidencialidad.

El laboratorio debe conservar, por un periodo determinado, los registros de las
observaciones originales, de los datos derivados y de la informacion suficiente para
establecer un protocolo de control, los registros de calibracion, los registros del
personal y una copia de cada informe de ensayos o certificado de calibracion

emitidos.
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Los registros correspondientes al Analisis cualitativo y cuantitativo del Gas Natural
deben contener suficiente informacion para facilitar, cuando sea posible, la
identificacion de los factores que afectan a la incertidumbre y posibilitar que el
ensayo sea repetido bajo condiciones lo mas cercanas posible a las originales. Los
registros deben incluir la identidad del personal responsable del muestreo, de la
realizacion de cada ensayo o calibracion y de la verificacion de los resultados.

Las observaciones, los datos y los célculos se deben registrar en el momento de
hacerlos y deben poder ser relacionados con la operacién en cuestion.

Cuando ocurran errores en los registros, cada error debe ser tachado, no debe ser
borrado, hecho ilegible ni eliminado, y el valor correcto debe ser escrito al margen.
Todas estas alteraciones a los registros deben ser firmadas o visadas por la persona

gue hace la correccion.

4.1.2.14. Auditorias internas.

El laboratorio debe efectuar periédicamente, de acuerdo con un calendario y un
procedimiento predeterminados, auditorias internas de sus actividades para verificar
gue sus operaciones contintan cumpliendo con los requisitos del sistema de gestion
y de la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005.

Se deben registrar el sector de actividad que ha sido auditado, los hallazgos de la
auditoria y las acciones correctivas que resulten de ellos.

Las actividades de la auditoria de seguimiento deben verificar y registrar la

implementacion y eficacia de las acciones correctivas tomadas.

4.1.2.15. Revisiones por la direccion.

La alta direccion del laboratorio debe efectuar periédicamente, de acuerdo con un
calendario y un procedimiento predeterminados, una revision del sistema de gestion
y de las actividades de ensayo o calibracién del laboratorio, para asegurarse de que
se mantienen constantemente adecuados Yy eficaces, y para introducir los cambios o

mejoras necesarios.
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4.1.3. Requisitos técnicos.

Muchos factores determinan la exactitud y confiabilidad de los ensayos o de las
calibraciones realizadas por un laboratorio. Estos factores incluyen elementos provenientes
de los factores humanos, de las instalaciones y condiciones ambientales, de los métodos de
ensayo y de calibracion y validacion de metodos, de los equipos, de la trazabilidad de las
mediciones, del muestreo, de la manipulacién de los items de ensayo y de calibracion.

4.1.3.1. Personal.

Para que se logre la implementacion del sistema de gestion de calidad es muy
importante que el personal encargado de realizar las calibraciones, los ensayos e incluso la
documentacidn, esté preparado, entrenado e instruido con respecto a la importancia de la
acreditacion del ensayo y de la certificacion del laboratorio. La capacitacion del personal
del laboratorio es base fundamental para que se implemente el sistema de gestion de calidad
y se mantenga a lo largo del tiempo, asi como para realizar las modificaciones necesarias en

términos de equipo, infraestructura, y métodos de ensayo.

e La direccion del laboratorio debe asegurar la competencia de todos los que operan
equipos especificos, realizan ensayos o calibraciones, evallan los resultados y
firman los informes de ensayos y los certificados de calibracion. Cuando emplea
personal en formacion, debe proveer una supervision apropiada. El personal que
realiza tareas especificas debe estar calificado sobre la base de una educacién, una
formacion, una experiencia apropiada y de habilidades demostradas, seglin sea
requerido.

e En algunas areas técnicas (por ejemplo, los ensayos no destructivos), puede
requerirse que el personal que realiza ciertas tareas posea una certificacion de
personal. El laboratorio es responsable del cumplimiento de los requisitos
especificados para la certificacién de personal. Los requisitos para la certificacion
del personal pueden ser reglamentarios, estar incluidos en las normas para el campo
técnico especifico, o ser requeridos por el cliente.

e Es conveniente que, ademas de las apropiadas calificaciones, la formacion, la

experiencia y un conocimiento suficiente del ensayo que lleva a cabo, el personal
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responsable de las opiniones e interpretaciones incluidas en los informes de ensayo,

tenga:

- Un conocimiento de la tecnologia utilizada para la fabricacion de los objetos,
materiales, productos, etc. ensayados, 0 su modo de uso o de uso previsto, asi
como de los defectos o degradaciones que puedan ocurrir durante el servicio.

- Un conocimiento de los requisitos generales expresados en la legislacion y las
normas.

- Una comprension de la importancia de las desviaciones halladas con respecto al
uso normal de los objetos, materiales, productos, etc. considerados.

La direccién del laboratorio debe formular las metas con respecto a la educacion, la
formacion y las habilidades del personal del laboratorio. El laboratorio debe tener
una politica y procedimientos para identificar las necesidades de formacion del
personal y para proporcionarla. El programa de formacion debe ser pertinente a las
tareas presentes y futuras del laboratorio. Se debe evaluar la eficacia de las acciones
de formacion implementadas.

El laboratorio debe disponer de personal que esté empleado por el laboratorio o que

esté bajo contrato con él. Cuando utilice personal técnico y de apoyo clave, ya sea

bajo contrato o a titulo suplementario, el laboratorio debe asegurarse de que dicho
personal sea supervisado, que sea competente, y que trabaje de acuerdo con el
sistema de gestion del laboratorio.

Los perfiles de los puestos de trabajo pueden ser definidos de muchas maneras.

Como minimo, es conveniente que se defina lo siguiente:

- Las responsabilidades con respecto a la realizacion de los ensayos o de las
calibraciones.

- Las responsabilidades con respecto a la planificacion de los ensayos o de las

calibraciones y a la evaluacion de los resultados.
- Las responsabilidades para comunicar opiniones e interpretaciones.

- Las responsabilidades con respecto a la modificacién de métodos y al desarrollo

y validacion de nuevos meétodos.

- Laespecializacion y experiencia requeridas.
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- Las calificaciones y los programas de formacion.

- Las obligaciones de la direccién.

La direccion debe autorizar a miembros especificos del personal para realizar tipos
particulares de muestreos, ensayos o calibraciones, para emitir informes de ensayos
y certificados de calibracidn, para emitir opiniones e interpretaciones y para operar
tipos particulares de equipos. El laboratorio debe mantener registros de las
autorizaciones pertinentes, de la competencia, del nivel de estudios y de las
calificaciones profesionales, de la formacion, de las habilidades y de la experiencia
de todo el personal técnico, incluido el personal contratado. Esta informacion debe
estar facilmente disponible y debe incluir la fecha en la que se confirma la

autorizacion o la competencia.

4.1.3.2. Instalaciones y condiciones ambientales.

Las instalaciones de ensayos o de calibraciones del laboratorio, incluidas pero no en
forma excluyente, las fuentes de energia, la iluminacion y las condiciones
ambientales, deben facilitar la realizacion correcta de los ensayos o de las
calibraciones.

El laboratorio debe asegurarse de que las condiciones ambientales no invaliden los
resultados ni comprometan la calidad requerida de las mediciones. Los requisitos
técnicos para las instalaciones y las condiciones ambientales que puedan afectar a
los resultados del analisis deben estar documentados.

El laboratorio debe realizar el seguimiento, controlar y registrar las condiciones
ambientales segun lo requieran las especificaciones, métodos y procedimientos
correspondientes, o cuando éstas puedan influir en la calidad de los resultados. Se
debe prestar especial atencion, por ejemplo, a la esterilidad biolégica, el polvo, la
interferencia electromagnética, la radiacion, la humedad, el suministro eléctrico, la
temperatura, y a los niveles de ruido y vibracion, en funcion de las actividades
técnicas en cuestion. Cuando las condiciones ambientales comprometan los

resultados de los ensayos o de las calibraciones, éstos se deben interrumpir.
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Se deben controlar el acceso y el uso de las areas que afectan a la calidad de los

ensayos o de las calibraciones.

4.1.3.3. Métodos de ensayo y validacion de métodos.

El laboratorio debe aplicar métodos y procedimientos apropiados para todos los
ensayos o las calibraciones dentro de su alcance. Estos incluyen el muestreo, la
manipulacion, el transporte, el almacenamiento y la preparacion de los items a
ensayar o a calibrar y, cuando corresponda, la estimacién de la incertidumbre de la
medicion asi como técnicas estadisticas para el analisis de los datos de los ensayos o
de las calibraciones.

Se deben utilizar preferiblemente los métodos publicados como normas
internacionales, regionales o nacionales.

El cliente debe ser informado del método elegido.

4.1.3.4. Equipos.

El equipo a ser utilizado debe poseer las caracteristicas necesarias para que los

resultados obtenidos sean vélidos y confiables incluyendo el muestreo, la preparacion de

los items de ensayo y el procesamiento y analisis de los datos de ensayo. En muchos

laboratorios de la Facultad de Ingenieria de la UCV, los equipos no son modernos y por lo

tanto ofrecen resultados cuya incertidumbre es muy alta. Para poder normalizar el ensayo,

es necesario que el equipo esté en buenas condiciones y que cumpla con los requisitos de la

norma internacional.

Los equipos y su software utilizado para los ensayos, las calibraciones y el muestreo
deben permitir lograr la exactitud requerida y deben cumplir con las
especificaciones pertinentes para los ensayos o calibraciones concernientes. Se
deben establecer programas de calibracion para las magnitudes o los valores
esenciales de los instrumentos cuando dichas propiedades afecten
significativamente a los resultados. Antes de poner en servicio un equipo (incluso el

utilizado para el muestreo) se lo debe calibrar o verificar con el fin de asegurar que
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responde a las exigencias especificadas del laboratorio y cumple las
especificaciones normalizadas pertinentes. El equipo debe ser verificado o calibrado
antes de su uso.

Los equipos deben ser operados por personal autorizado. Las instrucciones
actualizadas sobre el uso y el mantenimiento de los equipos (incluido cualquier
manual pertinente suministrado por el fabricante del equipo) deben estar disponibles
para ser utilizadas por el personal del laboratorio.

Cada equipo y su software utilizado para los ensayos y las calibraciones, que sea
importante para el resultado, debe, en la medida de lo posible, estar univocamente
identificado.

Se deben establecer registros de cada componente del equipamento y su software
gue sea importante para la realizacion de los ensayos o las calibraciones. Los
registros deben incluir por lo menos lo siguiente:

- Laidentificacion del equipo y su software.

- El nombre del fabricante, la identificacion del modelo, el namero de serie u
otra identificacién unica.

- Las verificaciones de la conformidad del equipo con la especificacion.

- Laubicacidn actual, cuando corresponda.

- Las instrucciones del fabricante, si estan disponibles, o la referencia a su
ubicacion.

- Las fechas, los resultados y las copias de los informes y de los certificados
de todas las calibraciones, los ajustes, los criterios de aceptacion, y la fecha
prevista de la préxima calibracion.

- El plan de mantenimiento, cuando corresponda, y el mantenimiento llevado
a cabo hasta la fecha.

- Todo dafio, mal funcionamiento, modificacion o reparacion del equipo.

El laboratorio debe tener procedimientos para la manipulacion segura, el transporte,
el almacenamiento, el uso y el mantenimiento planificado de los equipos de
medicion con el fin de asegurar el funcionamiento correcto y de prevenir la

contaminacion o el deterioro.
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Los equipos que hayan sido sometidos a una sobrecarga o a un uso inadecuado, que
den resultados dudosos, o se haya demostrado que son defectuosos o que estan fuera
de los limites especificados, deben ser puestos fuera de servicio. Se deben aislar
para evitar su uso o se deben rotular o marcar claramente como que estan fuera de
servicio hasta que hayan sido reparados y se haya demostrado por calibracion o
ensayo que funcionan correctamente. El laboratorio debe examinar el efecto del
defecto o desvio de los limites especificados de los ensayos o de las calibraciones
anteriores.

Se deben proteger los equipos de ensayo y de calibracion, tanto el hardware como el
software, contra ajustes que pudieran invalidar los resultados de los ensayos o de las

calibraciones.

4.1.3.5. Trazabilidad de las mediciones.

Todos los equipos utilizados para los ensayos o las calibraciones, incluidos los
equipos para mediciones auxiliares (por ejemplo, de las condiciones ambientales)
que tengan un efecto significativo en la exactitud o en la validez del resultado del
ensayo, de la calibracion o del muestreo, deben ser calibrados antes de ser puestos
en servicio. El laboratorio debe establecer un programa y un procedimiento para la
calibracién de sus equipos.

Es conveniente que dicho programa incluya un sistema para seleccionar, utilizar,
calibrar, verificar, controlar y mantener los patrones de medicion, los materiales de
referencia utilizados como patrones de medicién, y los equipos de ensayo y de

medicion utilizados para realizar los ensayos Y las calibraciones.

4.1.3.6. Muestreo.

El laboratorio debe tener un plan y procedimientos para el muestreo cuando efectue
el muestreo de sustancias, materiales o productos que luego ensaye o calibre. El
plan y el procedimiento para el muestreo deben estar disponibles en el lugar donde
se realiza el muestreo. Los planes de muestreo deben, siempre que sea razonable,

estar basados en métodos estadisticos apropiados. El proceso de muestreo debe
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tener en cuenta los factores que deben ser controlados para asegurar la validez de

los resultados de ensayo y de calibracion.

4.1.3.7. Manejo de items de ensayo.

El laboratorio debe tener procedimientos para el transporte, la recepcién, la
manipulacion, la proteccién, el almacenamiento, la conservacion o la disposicion
final de los items de ensayo o de calibracién, incluidas todas las disposiciones
necesarias para proteger la integridad del item de ensayo o de calibracion, asi como
los intereses del laboratorio y del cliente.

Cuando los items deban ser almacenados o acondicionados bajo condiciones
ambientales especificadas, debe realizarse el mantenimiento, seguimiento y registro

de estas condiciones.

4.1.3.8. Informe de los resultados.

Los resultados de cada ensayo, calibracion o serie de ensayos o calibraciones deben
ser informados en forma exacta, clara, no ambigua y objetiva.

Los resultados deben ser informados, por lo general en un informe de ensayo y
deben incluir toda la informacion requerida por el cliente y necesaria para la
interpretacion de los resultados del ensayo.

Deben incluir las desviaciones, adiciones o exclusiones del método de ensayo e
informacidn sobre condiciones de ensayo especificas, tales como las condiciones
ambientales, asi mismo, una declaracion sobre la incertidumbre de medicion
estimada, las opiniones e interpretaciones, la fecha de muestreo, una identificacion
inequivoca de la sustancia muestreada, el lugar de muestreo, una referencia al plan y
a los procedimientos de muestreo utilizados.

Las opiniones e interpretaciones deben limitarse a: una opinion sobre la declaracion
de conformidad o no conformidad de los resultados obtenidos, cumplimiento con
los requisitos contractuales, recomendaciones sobre la forma de utilizar los

resultados, recomendaciones a seguir para las mejoras.
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4.2. Desarrollo de la Documentacion.

Para lograr la implementacion del sistema de gestion de calidad se debe desarrollar
la documentacion que es uno de los aspectos mas relevantes del SGC, la cual se convierte
en el medio de consenso de los resultados obtenidos, basandose en lo que se debe hacer,
lograr y cumplir. (Romero y col., 2010).

El desarrollo de la documentacion comienza con la elaboracion del manual de
calidad en el cual se encuentra descrita la lista maestra que se debe llevar a cabo para la
implementacion del sistema de gestion de calidad, luego se elaboran los procedimientos
técnicos y administrativos los cuales se basan en el manual de calidad y se elaboran los
instructivos y formularios pertinentes con la realizacion del ensayo. Luego, se debe
implantar la documentacion, la cual debe ser la guia para la realizacion del ensayo para
obtener la acreditacion lo que genera una serie de registros de resultados que son el

indicativo de que el sistema de gestion de calidad se esta llevando a cabo (Figura N° 3).

4.2.1. Elaboracion del Manual de Calidad.

El manual de calidad permite establecer la politica de la calidad, conocer en destalle
la organizacidn, las funciones y responsabilidades del personal y establecer la lista maestra
clave para la elaboracion de la documentacion requerida y establecida por la Norma
ISO/IEC 17025:2005.

El manual de calidad debe contener las siguientes secciones:

e Alcance y Campo de Aplicacion.
- Control del manual de la calidad.
- Cambios del manual de la calidad.
e Informacion Introductoria.
- Actividades del laboratorio.

- Definiciones y terminologia.
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- Misidn y vision del laboratorio.

Politica y objetivos de la calidad.

- Descripcion de la organizacion.

- Funciones y responsabilidades.

Requisitos de Gestion.

- Organizacion.

- Sistema de gestion.

- Control de documentos.

- Revision de los pedidos, ofertas y contratos.
- Subcontratacion de ensayo.

- Compras de servicios y suministros.

- Servicio al cliente.

- Quejas.

- Control de los trabajos de ensayo no conformes.
- Mejora.

- Acciones correctivas.

- Acciones preventivas.

- Control de registros.

- Auditorias internas.

- Revisiones por la direccion.
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e Requisitos Técnicos.
- Generalidades.
- Personal.
- Instalaciones y condiciones ambientales.
- Métodos de ensayo y validacion de métodos.
- Equipos.
- Trazabilidad de las mediciones.
- Muestreo.
- Manejo de items de ensayo.
- Aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayo.

- Informe de los resultados.

En dichas secciones se deben tener los siguientes métodos de evaluacién: Concluido
y aprobado, En revision, En elaboracién y No elaborado.

4.2.1.1. Elaboracion de la Lista Maestra.

La lista maestra de documentos del ensayo debe contener los procedimientos de

gestion y los procedimientos técnicos.

e Procedimientos de Gestion.
- Elaboracién y codificacion de documentos.
- Proteccidn de la confidencialidad y derechos de propiedad de los clientes.
- Revision por la direccion.
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Control de documentos.

Revision de los pedidos, ofertas y contratos.

Compra de servicios y suministros.

Recepcidn y almacenamiento de los reactivos y materiales consumibles.
Quejas.

Control de los trabajos de ensayos no conformes.

Acciones correctivas.

Acciones preventivas.

Control de registros.

Auditorias internas.

Procedimientos técnicos.

Certificacion, evaluacion técnica y de aptitud del personal del laboratorio.
Manipulacion, transporte, almacenamiento y preparacion de los items a ensayar.
General de validacion de métodos analiticos.

Validacion/ confirmacion del método de ensayo.

General de estimacion de la incertidumbre.

Estimacion de la incertidumbre de la medicion.

Manejo, almacenamiento, transmision, resguardo y proteccion de datos.

Registro, manipulacién, almacenamiento, transporte, uso y mantenimiento de

patrones de calibracion, materiales de referencia y equipos.
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- Calibracion de instrumentos, equipos y patrones de referencia del laboratorio.

- Comprobaciones y verificaciones intermedias de los patrones, materiales de

referencia y equipos de calibracion.
- Manipulacién, conservacion y disposicion final de los items de ensayo.
- Método de ensayo.

- Aseguramiento de la calidad de los resultados de los ensayos.

4.2.1.2. Elaboracion de instructivos y registros.

Los instructivos permiten facilitar el desarrollo del analisis debido a que contienen
la informacidn necesaria para realizar el ensayo de manera simplificada, sencilla y facil de
entender.

La generacion de los registros o elaboracion de registros debe basarse en una
cantidad de informes donde se verifique la implementacion del sistema de gestion de
calidad asi como la implementacion de los procedimientos de gestion (administrativos) y
los procedimientos técnicos. Es la evidencia de que el sistema de gestion de calidad se esta
implementando asi como la verificacion de que los ensayos sean conformes y en caso
contrario, se deben tomar las medidas necesarias para no comprometer la calidad en el

servicio.

4.3. Validacion.

Para realizar la validacion de un método es muy importante saber ciertos aspectos que se
deben tener en cuenta:

e Quién o Quienes llevan a cabo la validacion.

El laboratorio puede llevar a cabo la validacion pero se tienen ciertas limitaciones tales

como: la cantidad de datos, comparacion.
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Necesidad
Analitica

Desarrollar
Metodo SI

Sl

Identificar Método
Existente.
Desarrollo de un

Factible
desarrollo?

Evaluar el Método,
Adecuado?

i NO
nuevo metodo

Sl Incapacidad?
Trabajo Analitico Sub contratar?

Definicion del alcance

Figura N° 9. Pasos a seguir en una validacion.

e Grado de validacion requerido.

Varia dependiendo si es un método nuevo se deben evaluar los costos Yy si es un método
normalizado se debe confirmar su aplicacion.

¢ Requisitos analiticos.

e Desarrollo del método.

e Parametros de desempefio.

Tabla N° 3. Necesidades analiticas y Desempefio para una Validacion.

Necesidades analiticas Desempefio

Confirmacién de la identidad,
Respuesta: Cualitativa o Cuantitativa selectividad / especificidad, Limite de

Deteccion, Limite de Cuantificacion

Analito: Disperso o Localizado

Analito presente en méas de una forma. ) . o y
) ) ] Confirmacion de identidad, recuperacion
Analito extraible, libre o total
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Analitos de interés y niveles probables

Confirmacién de identidad, limite de
deteccidn, limite de cuantificacion,

intervalo de trabajo y lineal

Grado de incertidumbre que se permite y

como debe expresarse

Recuperacidn, veracidad, repetibilidad,

reproducibilidad

Naturaleza de la matriz

Interferencia probadas

Selectividad / especificidad

Muestreo, disponibilidad de muestra

Personal, recursos, tiempo, equipos,

reactivos, infraestructura

Se requiere comparar con otros laboratorios

Robustez, reproducibilidad

Se requiere comparar con especificaciones

externas

Reproducibilidad, incertidumbre

Limite de Deteccidén

Limite de Cuantificacion

Identidad | Intervalo de Trabajo, Linealidad.
Selectividad, “Exactitud”
Especificidad,
Veracidad
Sesgo
Parametros Precisidn
de Repetibilidad
Desempeno
P Reproducibilidad
Sensibilidad Incertidumbre
Robustez
Recuperacidn

Figura N° 10. Parametros de desempefio de un ensayo.




La prueba de desempefio es la evaluacion periodica del desempefio de laboratorios
individuales y grupos de laboratorios que se realiza mediante la distribucion de materiales
tipicos por un organismo de prueba independiente, para que sean analizadas por los
participantes sin supervision.

o ldentidad: es la capacidad de demostrar que la sefial es motivada a la presencia del

analito a cuantificar.

e Selectividad: es la capacidad de un método para determinar exactamente vy
especificamente el analito de interés en presencia de otros componentes en una

matriz de muestra, bajo las condiciones de prueba establecidas.
- Cualitativa: determina hasta que punto otras sustancias interfieren.

- Cuantitativa: es el coeficiente o factor de respuesta de una sustancia en una

matriz.

El factor de respuesta para el anélisis de gas natural se halla de la siguiente manera:

I .
R = fme (Ecuacion N° 1)

Area

Se grafica tomando como eje X al % mol como eje Y el area. Luego se realiza una
aproximacion lineal. Este calculo se realiza para cada componente en la muestra y para

varias corridas de manera de poder realizar la tabla de datos correspondiente.
e Especificidad: es la capacidad de determinar el analito inequivocamente en
presencia de componentes los cuales se espera estén presentes.

e Limite de deteccion: se expresa como la concentracion C, o la cantidad q., se

deriva de la medida mas pequefia X, que puede detectarse con certeza razonable.
XI. = Xb.[ + .Iri:Sbll_' (EcuaCi()n N° 2)
Donde:
o X_.: limite de deteccién.

0 X Media de las mediciones del blanco.
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Spi: Desviacion estandar de las mediciones del blanco.

K: Factor numérico, nivel de confianza deseado.

Limite de cuantificacion: la habilidad para cuantificar se expresa generalmente en
términos de la sefial o valor (verdadero) del analito que producira estimaciones con

una desviacion estandar relativa especificada, cominmente del 10%.
Ly, = kg0, (Ecuacion N° 3)
Donde:

Lo: Limite de Cuantificacion.
oq: Desviacion estandar en el punto

ko: es el multiplicador cuyo reciproco es igual a la desviacion estandar relativa

seleccionada y cuantificada. Por omision de kq es 10.

Se consideran los pasos a seguir para la preparacion de las muestras, el nimero de

las muestras se preparan para el estudio de repetibilidad y reproducibilidad. Se debe

introducir la muestra a la columna cromatografica, el volumen no debe excede 0,5 mL a 1

atm, a una temperatura entre 20 a 50 °F; finalmente se prepara una tabla que considera

niveles, tiempo y nimero de repeticiones por nivel, teniendo 3 niveles, 3 tiempos y 3

repeticiones, para un total de 27 muestras para la validacion.

A continuacion se presenta el esquema de céalculo para el estudio de la Repetibilidad

y Reproducibilidad para la Validacion del Analisis del Gas Natural:

1) Se colocan en la Tabla N° 4 todos los valores del Analisis del Gas Natural

mediante Cromatografia de Gases:
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Tabla N° 4. Valores del Analisis del Gas Natural mediante Cromatografia de Gases.

Nivel Dia 1l Dia 2 Dia 3
C11 C21 C31
1 C12 C22 C32
C13 C23 C33
C11 C21 C31
2 C12 C22 C32
C13 C23 C33
C11 C21 C31
3 C12 C22 C32
C13 C23 C33
2) Luego se realiza el célculo de los promedios de las Mediciones por Niveles
de la siguiente manera:
Tabla N° 5. Promedios entre grupos y entre niveles.
Media Diaria| C; Ci
Resultado | 6, | _ LR U]
Media Diaria k. ke Re
Media —
General ¢
ot | 311
general
Donde:

Re : Mediciones en uno o en diferentes niveles (nimero de términos)

Cij: i = Tiempo; j =Repeticion; valor de medicion

Ci : Promedio diario de valores i en un mismo nivel y en un mismo tiempo

C: Promedio general
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3) Obtenidas las medidas anteriores, se desarrolla el siguiente esquema de

calculo para determinar

correspondientes:

3.1) Calculo de Varianzas:

Donde:

las varianzas vy

5 - —
SDCg = » 3(Ci - C)*
=1

las desviaciones estandar

(Ecuacion N° 4)

o0 SDCy : Sumas de diferencias cuadraticas entre grupos.

Los datos obtenidos de la Ecuacion N° 4 se tabulan como sigue:

(Cii-Ci)? Cada valor de la celda Cij menos la media diaria
Construir una tabla con esos valores
Tabla N° 6. Valores de la diferencia media diaria.
Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
(Cij-Ci)?

Tabla N° 7. Suma de diferencias cuadraticas.

¥(Cij-Ci)* Suma de cada una de las columnas de los cuadrados de

la tabla anterior

Resultados de
Y (Ci-Ci)2
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53 —
SDCy, = Z Z(C-‘j _C-‘)Z
1 (Ecuacion N° 5)

Donde:
o SDC,, : Sumas de diferencias cuadraticas dentro de grupos.

3.2)  Diferencias medias cuadraticas:

peM, = ¢ 5
4 (Ecuacion N° 6)
SDC
DCMy, = w
6 (Ecuacion N° 7)

Donde:

o DCMg : Diferencia cuadraticas medias entre grupos.

o DMCy : Diferencia cuadraticas medias dentro de grupos.

3.3) Desviaciones estandar de la Repetibilidad y Reproducibilidad:

s, = DCM,,
(Ecuacion N° 8)
2 DCMB _DCMH.’
SL = —
N®repeficiows (Ecuacién N° 9)

[.2 2
Sp =4/S,. +57

(Ecuacion N° 10)
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Donde:

0 S;: Desviacion estandar de la repetibilidad.
0 Sg : Desviacion estandar de la Reproducibilidad.

0 S; : Desviacién estandar combinada.

4) Fijando un valor de K = 2, para un 95% de confianza tenemos:

Uy =K xR,

(Ecuacion N° 11)

Finalmente, se obtiene el valor de la incertidumbre.
Los valores Sr y Si, se obtienen como resultado de la desviacion de la Repetibilidad
y la Reproducibilidad respectivamente, la cual sirve para determinar la exactitud del

método de ensayo.
4.4. Incertidumbre de la medicion.

La incertidumbre es un proceso de medicién y como tal tiene imperfecciones

asociadas, producto de que la incertidumbre no se calcula sino que se estima.

Una vez que se identifica el mensurando y el modelo matematico caracteristico de
todo ensayo o proceso, se proceden a identificar las fuentes de incertidumbre que afectan
los mismos. Estas provienen de los diversos factores involucrados en la medicion, ver
Tabla N° 8.
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Tabla N° 8. Fuentes de Incertidumbre asociadas a la Medicion.

Imperfecciones Asociadas Tipos de Incertidumbre

* Fl instrumento de medicion * Los resultados de la calibracion
del instrumento

e La repetibilidad de las lecturas
e Caracteristicas del propio
instrumento como  resolucidn,

deriva, entre otros

e Variaciones en las magnitudes de
influencia

e Inducidas por el operador e TLa reproducibilidad de las
mediciones por cambio de
observadores, instrumentos u
otros elementos

* Inducidas por el medio ambiente * Variaciones de las condiciones
ambientales
e Inducidas por otras magnitudes * La incertidumbre del patrén o del
de influencia material de referencia

e La  definicion del  propio
mensurando

e El modelo particular de la
medicién

La incertidumbre estandar combinada Uc representa un intervalo centrado en el
mejor estimado del mensurando que contiene el valor verdadero con una probabilidad P de
68% aproximadamente, bajo la suposicion de que los posibles valores del mensurando
siguen una distribucion normal.

Generalmente se desea una probabilidad mayor, lo que se obtiene expandiendo el
intervalo de incertidumbre por un factor K, llamado factor de cobertura. El resultado se
Ilama incertidumbre expandida U.

U=KXU,
(Ecuacién N° 12)

64



La incertidumbre expandida U indica entonces un intervalo que representa una
fraccion P (probabilidad) de los valores que puede probablemente tomar el mensurando. El
valor de P es el llamado nivel de confianza y puede ser elegido a conveniencia.

En el medio industrial, a menudo se elige el nivel de confianza de manera tal que
corresponda a un factor de cobertura como un namero entero de desviaciones estandar en
una distribucién normal. Por ejemplo, en una distribucion normal, K=1 corresponde a
P=68,27%, para un K=2 a P=95%.

- Proceso de Estimacién de la Incertidumbre:

La estimacion de la incertidumbre en un principio es bastante sencilla. Se debe como
minimo ejecutar lo siguiente: tener repetidas observaciones, emplear un instrumento de
resolucion finita y un instrumento calibrado. A continuacion se presentan los pasos a seguir

para obtener un estimado de la incertidumbre asociada al proceso de medicion:

Definir mensurando: se especifica aqui la variable que es objeto de medicion y se
incluye la relacion del mensurando y las magnitudes de entrada sobre las cuales éste
dependa.

Modelo matematico: se identifica aqui la ecuacion o modelo respectivo en relacion con
el mensurando, ésta ecuacion serd la que define el objeto de medicion para estimar
incertidumbre y su respectiva validacion. Esta ecuacion para en analisis de la composicion

de cada componente en la muestra de gas natural, siendo el mas importante el metano, es la

e~ aoorp(2) (2

a

siguiente:

(Ecuacion N° 13)

Donde:

o0 A: altura pico del componente en la muestra estandar, mm

0 B: Altura pico del componente puro, mm
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o0 Pa: presion a la que la mezcla estandar se corrid, KPa (mmHg)
0 Pb: Presion a la que cada componente es corrido, KPa (mmHg)

o Vf: fraccidn volumétrico del componente puro. Vf = 1000 si el componente de

calibracion esté libre de impurezas.

o C: concentracion del componente en la muestra, % mol.

Identificar fuentes de incertidumbre: se listan las posibles fuentes de incertidumbre,
éstas incluyen las fuentes que contribuyen a la incertidumbre del mensurando y ademas
puede incluir otras fuentes y las originadas de cualquier suposicion tomada.

Repetibilidad: puede emplearse la obtenida durante la verificacion del material o
considerar el Error Maximo Permitido (EMP o tolerancia), sabiendo que dicho material ya

fue verificado y se alcanzan valores por debajo de su EMP se mide con la Ecuacién N° 14.

s, EMP 1 |3Re(Li—Ly
u(rep) =—=06 — 6 —

Vno 43 n n—1

(Ecuacion N° 14)

Donde:

L; : Medicion del instrumento (UI)

L: Promedio de las mediciones del instrumento
u(rep) : Incertidumbre asociada a la repetibilidad

EMP : Error maximo permitido

O O O O O

n: cantidad de mediciones.

Resolucion del instrumento: parametro asociado al tipo de distribucion, estas
pueden ser triangulares, normales o rectangulares. Valor méas pequefio que puede mostrar el
equipo digital y aparece especificado por el fabricante del mismo. O en su defecto se
deduce de los valores mostrados en el visor del equipo.
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ReS jigita

u(res)=
'V{E (Ecuacion N° 15)

Donde:
o u(res) : Incertidumbre asociada a la resolucion del instrumento

0 Resgigital : Medicion instrumento digital

Calibracion del instrumento: se expresa en el certificado, generalmente distribucion
normal. Calibracion del equipo de ensayo (Incertidumbre obtenida en la calibracion /
verificacion de ser el caso). Igualmente puede emplearse el Error Maximo Permitido (EMP

o tolerancia), sabiendo que el equipo ya fue verificado.

U, . EMP
U(cal) = To «E

(Ecuacion N° 16)
Donde:

o u(cal) : Incertidumbre asociada a la calibracion del instrumento

Deriva: parametro de medicion generalmente a intervalos, de no disponerse de
datos historicos puede considerarse como la contribucion debida al equipo de ensayo y se
asume como méaximo valor el Error Maximo Permitido (EMP o tolerancia) de fabricacion.
Si se dispone de datos histdricos, se considera la contribucién a la incertidumbre por la
deriva y se puede estimar usando como criterio la maxima deriva historica entre dos
certificados de calibracion / verificacion consecutivos, para el intervalo de trabajo

adecuado.

EMP | Cal, - Cal, | ...
6

d =
TR N5

(Ecuacion N° 17)

Donde:

o u(der): es la incertidumbre derivada.

Calcular Uc: Esto se refiere a determinar la incertidumbre combinada, expresada de

la siguiente manera:

67



3O B )
J; 2 ’E JI_Z (Ecuacion N° 18)

Elegir el nivel de confianza: generalmente se elige un 95% de confianza.
Determinar el factor de cobertura K: generalmente 2, dependiendo de los grados de
libertad.
Calcular U= K x Uc, expandir nos da la cobertura de la incertidumbre combinada
asociada a la medicion.
- Reglas Basicas para Estimar la Incertidumbre:
Para el proceso de la Estimacion de la Incertidumbre existen tres reglas basicas a
considerar:
Regla Tipo 1: para modelos matematicos que involucran sélo la adicion o sustraccion

de los parametros.
A=B zC (Ecuacion N° 19)
Se desarrolla de la siguiente manera:

a. Laincertidumbre combinada de A es:

U, =J(BXxU,Z< (CxU,)?
A 8 ¢ (Ecuacion N° 20)

b. Luego se obtienen las derivadas de B y C con respecto a A:

dA db dC
db db dbB .
(Ecuacion N° 21)

Donde:
dc dB
dB y db
dA dB _ dC
dc dC dC (Ecuacion N° 22)
Donde:
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dC_O 4 r:if_'__l

c. Finalmente, se obtiene la Incertidumbre combinada de A:

v, = JWg) £ (V)2

(Ecuacion N° 23)
Regla Tipo 2: se usa para modelos matematicos que involucran un producto o un

cociente:

B
A=-—

C (Ecuacion N° 24)
Se desarrolla de la siguiente manera:

a. La Incertidumbre combinada de A es:

v, =ax (%) + (%)

}y (U—I_f) son las incertidumbres asociadas a los términos B y C

(Ecuacion N° 25)

Donde: (U—B

B
respectivamente.
Para llegar a esta expresion se realiza un paso similar con las derivadas de la regla
A.
Ley General: no es mas que una generalizacion de las dos incertidumbres anteriores,

se puede usar tanto para modelos matematicos de la Regla Tipo 1 como de la Regla Tipo 2.

BxC
D

A=
(Ecuacion N° 26)
Se desarrolla de la siguiente manera:

a. Laincertidumbre combinada de A es:

["'n:-__I - x.-"E:Li[zf X Uy)* »
(Ecuacion N° 27)

b. Se sustituye los términos de la Ecuacion N° 26 en la Ecuacion N° 27:

4

(Ecuacion N° 28)
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c. Luego se realiza un proceso similar a la obtencién de las derivadas en el paso b de la

Regla A:
dA 1\ d1/D BxC
2= BXCx(5) =Bxex 2=
(Ecuacion N° 29)
dA B _ (dC\ B
“_s, (& _ s
dc b dc D (Ecuacion N° 30)
dA C . €_dA ¢
—=—-X(A) = —-X—= =
dB D dA D

(Ecuacion N° 31)
d. Despues de obtener las derivadas, se sustituyen en la Ecuacion N° 28, quedando la

incertidumbre combinada asi:

T 2 2
U, = NI'(E xUp) +(5xUc) +(-5FxU,) (Ecuacion N° 32)

- Reporte de la Incertidumbre:
Una vez cumplido con el proceso de estimacion de la incertidumbre, se procede al
reporte de resultados, para la interpretacion y visualizacion de los resultados y apreciar las

tendencias y la linealidad de las experimentaciones. Finalmente, la ecuacion general para el

[l U

reporte del calculo de la incertidumbre estimada: (Ecuacién N° 33)
Debido a la forma del modelo matematico para el calculo de la composicion en la
muestra de gas natural, se debe utilizar la Regla N° 2 o la Ley General para el calculo de la

incertidumbre.

Para lograr la certificacion del laboratorio para el anélisis del gas natural por
cromatografia de gases, se debe realizar un trabajo en equipo que incluye tanto a los
técnicos del laboratorio como los jefes encargados para que se cumplan los requerimientos
de la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005. Los procedimientos de Validacion del Ensayo,

Estimacion de la Incertidumbre y Desarrollo preliminar del Sistema de Gestion de Calidad
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sirven de base para comenzar el proceso de acreditacion, el cual debe ser completado para
obtener la acreditacion ante SENCAMER.

El Trabajo de Grado presentado cubre dichos procedimientos pero para

profundizarlos y lograr la acreditacion se recomienda:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Entrenar al personal técnico encargado del ensayo para que se basen en la Norma
ISO/ IEC 17.025: 2005 en el desarrollo de sus actividades y orientarlos sobre la
importancia que tiene la acreditacion y la implementacion del Sistema de Gestion de

Calidad a nivel competitivo internacionalmente.

Ambientar el laboratorio bajo las condiciones exigidas en la Norma I1SO/ IEC
17.025: 2005 y modificar la infraestructura acorde con lo requerido. Asi mismo,
instalar equipos modernos, libres de fallas, donde se pueda proceder a realizar los

ensayos.

Realizar multiples ensayos con diferentes muestras para asegurar la calidad del
método y asi comparar los resultados obtenidos con otros laboratorios para los

mMismos ensayos.

Realizar un Manual de Calidad donde se describan los proveedores de la materia
prima, las funciones del personal, la forma especifica de llevar los registros de los
experimentos, todo esto basado en la Norma ISO/ IEC 17.025: 2005 para lograr el
desarrollo del Sistema de Gestion de Calidad asi como una posterior acreditacion.

Documentar todos los ensayos realizados y comparar con los resultados obtenidos
de otros laboratorios para promover la mejora y el desarrollo de la calidad en todo el

proceso.

Realizar un entrenamiento al personal encargado de desarrollar el ensayo para que
se guien por el método normalizado de la Norma ASTM N° D 1945-03 y, de esa
manera, educarlos para que modifiquen su metodologia de trabajo de lo regular a lo
normalizado para poder obtener la acreditacion.
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CONCLUSIONES

En el desarrollo preliminar del Sistema de Gestion de Calidad para el andlisis
cualitativo y cuantitativo de gas natural mediante la cromatografia de gases segun la
norma ASTM N° D 1945-03, se demostrd que este debe estar soportado en el
cumplimiento de los requerimientos de la Norma ISO/IEC 17.025 para la validacion y

confiabilidad del ensayo.

Mediante el desarrollo de un Sistema de Gestion de Calidad se garantiza un resultado
valido y confiable de la composicion del gas natural, lo cual es estratégico para el pais
debido al alto valor agregado que el mismo representa.

Para la implementacion de un Sistema de Gestion de Calidad se requiere desarrollar la
documentacion, la cual consiste en la elaboracion: del manual de la calidad, los
procedimientos técnicos y administrativos, los instructivos y registros. Ademas, de
garantizar la infraestructura del laboratorio y personal capacitado para realizacion del

ensayo seleccionado.

Para la implementacion del Sistema de Gestion de Calidad se requiere la validacién y
el célculo de incertidumbre del resultado del ensayo seleccionado, para ello se disefio
un procedimiento para la realizacion de la validacion y para el célculo de

incertidumbre del mismao.
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Para la implementacion del Sistema de Gestion de Calidad se requiere elaborar la
documentacién requerida para el ensayo de determinacion de composicién de gas natural
segun la norma ASTM N° D 1945-03 y requerida por la Norma ISO/IEC 17.025.

Para lograr la implementacion del Sistema de Gestion de Calidad se deben reparar las
fallas que tenga las instalaciones del laboratorio de forma de que sea un sitio apto para
realizar el ensayo de determinacion de composicion de gas natural.

Se debe entrenar al personal que manipulara las muestras y el equipo que sera utilizado
para evitar pérdidas del material o contaminacion y para evitar dafios o fallas las cuales
afectan el resultado del ensayo.

Se debe entrenar al personal para que implementen el método establecido en la norma
ASTM N° D 945-03 para el desarrollo del ensayo debido a que este es un requisito de la
Norma ISO/ IEC 17.025: 2005 para la implementacion del Sistema de Gestion de
Calidad.

Para la implementacién del Sistema de Gestion de Calidad se debe conformar un Comité
de Calidad, el cual lo conformarian los Responsables de la Calidad del laboratorio, de
la Escuela y de la Facultad, los cuales serian los que implementarian y posteriormente,
mantendrian el Sistema de Gestion de Calidad.

Para la implementacion del Sistema de Gestion de Calidad se debe adecuar la
infraestructura, para ello se debe: aislar el equipo, acondicionar el ambiente, adecuar las
tomas eléctricas, se debe incorporar al personal técnico que realizara el analisis del gas
natural a la realizacidn de cursos relacionados con la aplicacion del método establecido
por la Norma ASTM N° D 1945-03.
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