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RESUMEN: La estimacion de la incertidumbre en las mediciones caracteriza a la dispersion de los valores
atribuidos a un resultado de una magnitud que se ha medido. La medicion de la incertidumbre amplia la
informacion sobre un resultado analitico, que de manera comin se expresa como un valor absoluto; sin embargo
los analistas de los laboratorios conocen que € resultado de un ensayo, tiene un componente de variabilidad y
por elo es conveniente expresar € resultado como un intervalo de valores probables. Esta forma de expresion
se justifica plenamente bajo un enfoque estadistico, pero no se utiliza de forma regular para expresar los
resultados de una prueba, debido entre otras razones a la forma tradicional de expresar € resultado como
valor absoluto, sin tener que estimar previamente la incertidumbre del ensayo. Sin embargo, las regulaciones
vigentes para laboratorios acreditados establecen como requisito obligatorio, determinar la incertidumbre de
las mediciones de los ensayos. Por otra parte, los clientes pueden en sus contratos de servicio exigir un resultado
que contenga la incertidumbre del ensayo; también € laboratorio en ocasiones decide aportar mayor informacion
atil al cliente para fines de diagndstico o control de la calidad de productos terminados. En la actualidad, se
cuenta con varias normas internacionales que buscan armonizar los resultados y proponen la estimacion de la
incertidumbre por diferentes procedimientos con resultados comparables. Esta se puede determinar por desglose
de cada etapa del ensayo o de manera global y d procedimiento a seguir estara en correspondencia con la
necesidad que se tenga del conocimiento del ensayo y la complgidad del mismo. Este documento tiene como
objetivo actualizar € conocimiento para la estimacion de la incertidumbre de las mediciones por |os laboratorios
de ensayo de la rama agropecuaria.
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Uncertainty associated totheanalytical resultsof agricultural and livestock testing laboratories

ABSTRACT: Measurement uncertainty estimation characterizes the dispersion of the values attributed to a
result of a magnitude measured. Uncertainty measurement widens the information on an analytical result,
commonly expressed as an absolute value. However, laboratory analysts know that the result of a test has a
variability component, and therefore, it is convenient to express the result as a range of likely values. This
form of expression is completely justified in a statistical approach, but it is not regularly used to express test
results, due among other reasons, to the traditional way of expressing the result as a single value without
previously estimating the uncertainty of thetest. Nevertheless, the current regulations for accredited laboratories
establish the determination of uncertainty measurements of assays as a mandatory requirement. On the other
hand, regarding service contracts, customers can demand results containing the uncertainty of the test; also
sometimes, the laboratory decides to provide the client or laboratory a more useful information for diagnostic
purposes or the quality control of finished products. At present, there are several international standards seeking
to harmonize the results, and they propose uncertainty estimation by different methods with comparable results.
Each trial stage can be determined step by step or globally; and the procedure to follow will be in accordance
to the need of knowledge about the test and its complexity. This paper is aimed at updating the knowledge
about measurement uncertainty estimation for agricultural and livestock testing laboratories.
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INTRODUCCION

La aplicacion de la incertidumbre de las medicio-
nes en los métodos de ensayos, es una forma de au-
mentar la informacion sobre un resultado analitico, este
de manera comun se expresa como un valor absoluto;
sin embargo, los analistas de los laboratorios de ensa-
yo, conocen que un resultado siempre tiene un com-
ponente de variabilidad, por lo que resulta mas conve-
niente expresar un resultado como un intervalo de va-
lores probables (1, 2).

Esta forma de expresion aunque se justifica plena-
mente bajo un enfoque estadistico, no se utiliza de
formaregular para expresar los resultados de un ensa-
yo, debido entre otras razones, a la comoda forma tra-
dicional de expresar un resultado con un valor Gnico,
sin tener que realizar interpretacion de un intervalo de
resultados, aunque este aporte mayor informacion al
usuario.

Hay varias situaciones que justifican la no aplica-
cidn generalizada de la expresion de un resultado como
su valor y la variabilidad asociada o incertidumbre que
es el término que mas se ajusta, una situacion suce-
dié porque los métodos empleados para estimar la in-
certidumbre en sus inicios resultaron polémicos, si-
tuacion que ha sido resuelta. Otra situacién se mani-
fiesta en el uso practico de laincertidumbre en la mag-
nitud medida, que adquiere su mayor importancia cuan-
do el valor absoluto de la magnitud esta cercano alos
valores extremos de un intervalo de referencia o una
especificacion de un producto. Sin embargo, determi-
naciones donde el resultado tiene una implicacion juri-
dica o comercial, lainformacion de su variabilidad, pue-
de ser importante para una correcta decision o mejor
interpretacion del valor de una prueba.

En la actualidad, se cuenta con varias normas in-
ternacionales que buscan armonizar los resultados y
abordan la estimacion de la incertidumbre de los ensa-
yos por diferentes procedimientos con resultados com-
parables, y las estimaciones se realizan por el labora-
torio de manera individual o mediante estudios
colaborativos de varios laboratorios (2, 3, 4). La incerti-
dumbre del ensayo se puede evaluar por desglose de
cada etapa o de manera global y el procedimiento a
seguir estara en correspondencia con la necesidad que
se tenga del conocimiento del ensayo y la compleji-
dad del mismo (3, 5). Este documento tiene como ob-
jetivo actualizar el conocimiento para la estimacion de
la incertidumbre de las mediciones por los laboratorios
de ensayo de la rama agropecuaria.

Rev. Salud Anim. Vol. 35 No. 2 (2013)

PARTE ESPECIAL

LA INCERTIDUMBRE DE LAS MEDICIONES ENLOS
ENSAYOS

La incertidumbre de la medicion segun establece
el vocabulario internacional de metrologia (1), es un
parametro no negativo que caracteriza a la dispersion
de los valores atribuidos a un mensurando, a partir de
lainformacion que se utiliza. En esta definicion queda
implicito, que la incertidumbre es un valor que se de-
termina en métodos cuantitativos, como una medida
de dispersion que generalmente corresponde a la des-
viacion tipica o la raiz cuadrada de la varianza del
mensurando como la magnitud que se intenta medir.
Por otra parte se asume que la informacion de la medi-
cion solo permite la asignacion de valores razonables
al mensurando, basado en el supuesto que no se ha
cometido errores al realizar la medicion. De esta forma
el valor obtenido de una magnitud y suincertidumbre
presentan el resultado como un intervalo de valores
probables, que permite tomar decisiones mas preci-
sas sobre una base estadistica disponible.

Los conceptos de precision del ensayo e incerti-
dumbre de la medicién del ensayo se relacionan en
cuanto a la forma de expresién, que generalmente es
en forma de desviacion estandar o desviacion estandar
relativa; sin embargo no tienen igual significado, debi-
do a que la precision se relaciona con la variabilidad
del método analitico durante su ejecucién, mientras
que la incertidumbre es una variabilidad asociada al
resultado de la determinacién, donde la precisién del
ensayo es una fuente influyente de variabilidad, como
estambién la cristaleria de medicién utilizada o la pu-
reza del patron empleado (6).

El resultado de la evaluacién de una muestra se
puede expresar como el intervalo formado por el valor
obtenido del resultado (x), la incertidumbre asociada
(1x) y un factor de cobertura (k) para expresar la variabi-
lidad estadistica del resultado, la combinacién kux se
denomina incertidumbre expandida (Ecuaciones 1y 2).

Expresén de valor eincertidumbre asociada= X + kpx
(Ecuacion 1)

Concentracién de proteina(Ejemplo)=6,0g/L£ 0,11 k=2
(Ecuacion 2)

El valor k puede ser 2 6 3 de acuerdo con un nivel
de confianza de 95 y 99%.



El intervalo formado por el resultado obtenido y la
incertidumbre asociada aporta mayor informacion que
el valor absoluto, porque representa el resultado de la
muestra en las condiciones reales de trabajo, que in-
cluyen los efectos de fuentes de variacion, como el
ambiente del laboratorio, el operador, el equipo, el dia
y otras que se consideren en el laboratorio (3, 7).

ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA
MEDICION

Se emplean dos procedimientos esenciales para
estimar la incertidumbre, el primero modela el méto-
do analitico paso a paso (5), lo que permite una ca-
racterizacion de las fuentes de incertidumbre que in-
fluyen en el procedimiento analitico, esto permite con-
centrar las actividades de mejora en las etapas de
mayor variabilidad del ensayo. El segundo procedi-
miento realiza un estudio global de las fuentes
aleatoria y sistematica del ensayo (3), en este caso
se utilizan los datos del control interno de la calidad o
de la validacién del ensayo, también se puede llevar a
cabo a través de estudios interlaboratorios, cuando
se dispone de un grupo de laboratorios que realicen
las mismas determinaciones.

El procedimiento descrito en la norma EURACHEM/
CITAC (5) evalua las fuentes de incertidumbre paso a
paso en cada etapa del método analitico, este proce-
dimiento resulta laborioso pues requiere identificar to-
das las fuentes de incertidumbre, trabajo que requiere
de experiencia para identificar correctamente las fuen-
tes sin hacer omisiones o duplicar las mismas. Varios
autores plantean estimar solamente las de mayor in-
fluencia sobre el resultado del ensayo (5, 8). Este
método resulta conveniente para ensayos no comple-
jos basados en los principios de gravimetria, volumetria
y valoracion quimica, entre otros, donde se puede ob-
tener con facilidad la informacion de la incertidumbre
que ofrecen los fabricantes de los equipos de medi-
cion, la cristaleria de medicion exacta, las pipetas y
las buretas de piston.

La observacion de los resultados de las fuentes in-
dividuales utilizando graficos de barra, permite un ané-
lisis sencillo de las fuentes que provocan mayor varia-
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bilidad, lo que permite disponer acciones correctivas
para su disminucion como mejora de la calidad de los
resultados del ensayo.

El procedimiento paso a paso tiene la siguiente guia
de trabajo que se aplica en cada ensayo:

1. Seleccion de la magnitud a medir. El analisis parte
de la expresibn matematica para cuantificar el
mensurando, los diferentes componentes son las
principales fuentes de variacion.

2. ldentificacién de las fuentes de incertidumbre y para
ello se recomienda emplear un diagrama de causa -
efecto.

3. Estimar las incertidumbres de las fuentes identifica-
das. Se tienen en cuenta los tipos de incertidumbre
Ay B, vinculadas a datos experimentales e informa-
cién disponible en la literatura, respectivamente.

4. Calcular laincertidumbre combinada y expandida,
gue se realiza de acuerdo con la ley de propagacion
de laincertidumbre.

Laincertidumbre tipo A se determina de forma ex-
perimental por el laboratorio, como es la determina-
cion de la precisién del ensayo en condiciones inter-
medias o reproducibilidad interna. Por otra parte, la
incertidumbre tipo B se obtiene como informacién de
la literatura en manuales de equipos y catalogos de
reactivos de los fabricantes, certificados de calibracion
de los instrumentos de medicidn, certificados de ma-
teriales de referencia y otras fuentes disponibles. Se
debe resaltar la necesidad de unificar las unidades de
medida, cuando se combinan los resultados de las
diferentes fuentes de incertidumbre, una forma précti-
ca es el empleo de la desviacion estandar relativa (%6).

Las reglas para combinar las incertidumbres indivi-
duales segun la ley de propagacién, se basan en ope-
raciones matematicas que utilizan la desviacion
estédndar de la magnitud medida (Tabla 1).

El procedimiento de estimacién global de la incerti-
dumbre no posibilita identificar por separado las fuen-
tes de incertidumbre y por tanto el grado de influencia
sobre el resultado del ensayo; sin embargo, resulta un

TABLA 1. Operaciones mateméticas para estimar la incertidumbre combinada./ Mathematical operations to estimate

the combined uncertainty

Ecuacion Operaciones Incertidumbre combinada
1 adicién y sustraccion (z=x+y) uc(z)= Vui(x) + u(y)
2 multiplicacién y division (z=x*y) uc(z2)=z \/(u(x)/x)2+ (Ww(y)y)?
3 combinacion lineal (z=a*x+b*y) uc(z)= Varp(x)2 + b*u(y)?
4 logaritmo (z=a*ogx) uc(z)= Vu)/x) logx
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procedimiento simple para su ejecucion, en este caso
se evalla el conjunto de fuentes de incertidumbres in-
fluyentes sobre el resultado analitico. Se estima lain-
certidumbre total, combinando la varianza calculada
en el estudio de la precision del ensayo, con laincerti-
dumbre de la determinacion del sesgo o desvio del
material de referencia empleado. El uso de un material
de referencia puede ser un inconveniente, cuando no
se disponga de un material de referencia comercial o
resulte de alto costo su adquisicion; sin embargo, una
posible solucién es el empleo de materiales internos
fabricados por el laboratorio, que son validos siempre
que se demuestre su trazabilidad con materiales de
referencias certificados.

La determinacion global de la incertidumbre es un
procedimiento flexible, debido a que puede utilizar da-
tos disponibles en el laboratorio, como pueden ser los
datos de los gréficos de control interno de la calidad y
los resultados de la validacion de los ensayos. En es-
tos casos, como principio se debe comprobar que los
ensayos estan bajo control estadistico y entonces se
utilizan los datos disponibles de la desviacion estandar
o desviacion estandar relativa obtenidos en el estudio
de la precision del ensayo en condiciones intermedias
[S(TO)], lo que incorpora la mayor variabilidad posible
en el ensayo para que represente las condiciones rea-
les de trabajo diario del laboratorio (9, 10). El estudio
se realiza con un material de referencia evaluado en un
namero mayor de 15 réplicas, que puede llegar hasta
30 réplicas (11), también se recomienda emplear hasta
tres niveles diferentes de concentracion. Se determina
entonces el sesgo del resultado y su significacion con
respecto al valor de referencia, posterior se estima la
incertidumbre del sesgo (Ecuaciones 3y 4) y por Ultimo
la incertidumbre de la medicion (Ecuacion 5).

M sesgo= Vi 2 referencia+ Sx? Ecuacion 3
X=YTO)/n) Ecuacion 4
pmedicion= Y sesgo? + (TO)?  Ecuacion 5

Los laboratorios que tienen la posibilidad de par-
ticipar en comparaciones interlaboratorios, pueden
emplear la desviacion estandar de reproducibilidad
para determinar la incertidumbre, por un anélisis
ANOVA (11).

Hay una variante actual que permite a los laborato-
rios que no pueden acceder a estudios interlaboratorios,
utilizar los resultados de los indicadores de la preci-
sion. En este caso es necesario que el laboratorio de-
muestre que no tiene sesgo significativo y que la preci-
sion del ensayo del laboratorio no es mayor que la
reportada en condiciones de reproducibilidad por el
estudio interlaboratorio, entonces si se cumplen las
dos condiciones mencionadas, el laboratorio puede
emplear la incertidumbre de la comparacion
interlaboratorio (4).

Una estrategia que permite optimizar la estimacion
de la incertidumbre, es realizar los estudios mencio-
nados en diferentes niveles de concentraciéon del
mensurando, de manera que se pueda realizar anali-
sis de regresion, para disponer de una ecuacion que
permite calcular diferentes valores de incertidumbre,
sin necesidad de realizar un estudio para cada con-
centracion esperada.

APLICACION DE LA INCERTIDUMBRE DE LAS
MEDICIONES

Para fines diagnéstico cuando el resultado con su
incertidumbre se encuentran en la zona central del in-
tervalo de referencia no necesita de interpretaciones
adicionales, pero cuando los valores se encuentran en
los extremos del intervalo, entonces llevaria una eva-
luacion del riesgo de aceptar un resultado no com-
prendido en el intervalo de referencia, que pueda signi-
ficar un peligro para la sanidad agropecuaria.

Un ejemplo de aplicacion de la incertidumbre (Figura
1), se muestra cuando el resultado expresado como
valor 4 es objeto de sancion, porque los valores del in-

@ [ Sancién de valor 4 ]

[ Limite superior de aceptacion ]

O

Y

[ Se aceptan losvalores 1, 2, 3 J

FIGURA 1. Intervalosdelosval oresy laincertidumbre expandida en rel acion con d limite de aceptacion./ Valueintervals
and the expanded uncertainty in relation to the acceptation limit.
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tervalo (valor tincertidumbre) superan el limite estable-
cido. Sin embargo, si el analisis se realiza con los valo-
res absolutos serian sancionables los valores 3y 4.

La incorporacion de la incertidumbre asociada al
resultado en el control de la calidad de los productos,
puede evitar pérdidas econdmicas cuando se libera un
producto con un resultado cercano al limite de acepta-
cion, en esta situacion si el intervalo (valor * incerti-
dumbre) tiene valores probables por encima del limite
de aceptacion del componente mayoritario o principio
activo, puede significar para la produccion un riesgo de
liberar al mercado un producto con un exceso del com-
ponente mayoritario, en este caso si el volumen de
produccion es grande, puede ocasionar pérdidas eco-
noémicas a la empresa.

En la evaluacién de productos terminados se espe-
ra que el intervalo del valory la incertidumbre asociada
tengan valores comprendidos en la especificacion del
producto, por ello cuando se determina el intervalo del
valor y su incertidumbre con una amplitud cercana o
superior a la especificacion, entonces esto significa
una alerta para estudiar la causa y la posible modifica-
cion de la especificacion establecida. Otra situacion a
estudiar que puede provocar una modificacion de la
especificacion, se manifiesta cuando el intervalo men-
cionado de la incertidumbre esta desplazado hacia uno
de los limites de la especificacién (12).

La estimacién de la incertidumbre en un ensayo
para el control de la calidad del producto STABILAK,
disefiado para la conservacion de leche sin refrigera-
cion, mostrd resultados similares cuando se aplicaron
las dos metodologias mencionadas para estimar la in-
certidumbre, ademas se comprob6 que la variabilidad
de los resultados se corresponden con la especifica-
cion del producto (13).

El valor de la incertidumbre es Util para identificar
los puntos criticos de la prueba siempre que se utilice
la estimacion de la incertidumbre por el procedimiento
paso a paso, en este caso se identifican los puntos
que contribuyen en mayor cuantia a la incertidumbre
del ensayo, lo que permite tomar acciones preventivas
y correctivas para obtener resultados analiticos méas
confiables (14).

Para los laboratorios que se encuentran en proce-
so de acreditacion de ensayos, la norma de referencia
NC ISO/IEC 17025: 2006 (15) regula la estimacion de
laincertidumbre de los ensayos cuantitativos, de ma-
nera que resulta un requisito obligatorio para lograr la
certificacién como laboratorio acreditado.
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CONCLUSIONES

La aplicacion inmediata de la incertidumbre expan-
dida es disponer del valor del mensurando expresado
como un intervalo de valores probables. Esto aporta
mayor informacion para el usuario en la toma de una
decision razonable, sobre la aceptacién o rechazo de
un resultado al comparar con valores de referencia o la
especificacién en caso de un producto.

Como se ha expresado en las situaciones expues-
tas, es una necesidad conocer y aplicar en los labora-
torios de ensayos la estimacion de la incertidumbre,
su empleo cotidiano dependera de las necesidades
del propio laboratorio para cumplir requisitos
regulatorios, exigencias de los clientes, asi como la
intencion del laboratorio de ofrecer mayor informacion
sobre el resultado analitico.
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