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NORMA VENEZOLANA COVENIN
CALIBRACION LINEAL USANDO 3583:2000
MATERIALES DE REFERENCIA (1ISO 11095:1996)

0 INTRODUCCION

La calibracién es una parte esencial de la mayoria de los procedimientos de medicién. Es un conjunto de
operaciones la cual establece, bajo condiciones especificadas, Ia relacién entre valores indicados por un
sistema de medicién y los valores aceptados correspondientes de algunos “patrones”. En esta Norma, los
patrones son los materiales de referencia.

Un material de referenci
suficientemente bie

una sustancia o un artefacto p
ra validar un sistema de medici

ual uno o mas propiedades son
arias clases de MR

a) un mateg n MR desarrollado por un us jo uso interno;
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MR emitido y certificado por una conocida como



CALIBRACION LINEAL USANDO MATERIALES DE REFERENCIA
1 OBJETO
Esta Norma Nacional:

a) describe los principios generales para calibrar un sistema de medicion y para mantener este sistema de
miedicion “calibrado” en un estado de control estadistico.

b) provee un método basico para

— estimar una funcién de calibracion lineal bajo una o dos suposiciones relacionadas con la variabilidad
de las medidas.

— comprobar las suposiciones de linealidad de la calibracion, y las suposiciones sobre la variabilidad de
las medidas, y

d nueva desconocida transform e los valores abtenidos

ncion de calibracion.

— para estimar el valor
medidos de la ma

¢} provee un metod tenido de la funcién de calib
ecesita ser actualizada, y

medidos después de transforma

d) provee diciones especiales;

ble a sistemas de medi

los cuales existen o se dispone de

Esta No cable a los sistemas de mediclon cuandogse asume una funcion de calib
Ofrece u ra examinar la suposicion de linealidad. conoce que la funcién de calib
lineal ent orma no es aplicable a menos que se cnica de encerramiento” de

Esta No istincion entre los distintos tipos d e Referencia (MR) y con

s MR seleccionados para calibrar e

n disposiciones que al ser citada
s indicadas estaban en vigencia
recomienda, a aquellos que r
iciones mas recientes de las n

Las siguientes
Norma Venezol
toda Norma esta
analicen |a convenie

ellas, que

COVENIN-ISO 3534-1:1 Vocabulario y simbolo relativos &
probabilidades y estadistica.
COVENIN-ISO 3534-2:1995, Estafistica. Vocabulario v simbolcs. Parte | Estadistico de la Calidad

2.1 Otras Normas

ISO Guide 30:1992, Terms and definitions used i connection with reference materials

3 DEFINICIONES

Para el propésito de esta Norma, aplican las definiciones dadas en COVENIN-ISO 3534-1y COVENIN-ISO
3534-2 y la siguiente definicion:

S -



31 Material de Referencia (MR)

Una sustancia o artefacto para el cual una 0 mas propiedades son bien establecidas, para ser usadas en la
validacion de un sistema de medicion.

4 PRINCIPIOS GENERALES

La calibracién es un procedimiento que determina la diferencia sistematica que puede existir entre un sistema
de medicion y un sistema de ‘“referencia” representado mediante los materiales de referencia y sus
respectivos valores aceptados. En esta Norma, el término sistema (sistema de medicién o sistema de
referencia) es usado para representar no sélo un instrumento de medicién sino también al conjunto de
procedimientos, operadores y condiciones ambientales asociados con el instrumento.

La salida de un procedimiento de calibracién es una funcién de calibracién que es usada para realizar
transformaciones a resultadogde futuras mediciones. En ésta Norma, el término “transformacion” se refiere a:

- 0 bien a una
referencia (MR

s futuras medidas si tanto los
observados tienen las mismas

eptados de los materiales de

- oaunag de las mediciones observadas @ e los MR.

ende de dos condiciones:
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e control.

para asegurar que el punto (a) se d

alibracion. Esto es ilustrado e
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estionada entonces el método llama

g Un punto, estan basados en la s§ D en la calibracion

sera valida do de estabilidad del proceso. el cual es valida la
calibracién, & entar un método de control. eflado para detectar
cambios que f el sistema, que justfiguen na recalibracion Este

meiodo también
transformados con une

anera sencilla de determinai
fle calibracion dada.

Os valores que han sido

El método de encerramientd “bracketing” es laborioso pero pued Oveer de una gran exactitud en la
determinacion de los valores de magnitudes no conocidas. Este método consiste en encerrar tan cerca como
sea posible, cada magnitud desconocida mediante dos MR y extraer un valor transformado para la magnitud
desconocida a partir de medidas tanto de la magnitud desconocida como de los valores de los dos MR Soélo
se asume estabilidad a corto plazo del proceso de medicion (estabilidad durante la medicion de la magnitud
desconocida y de los dos MR). Se asume linealidad solamente en el intervalo definido por los dos MR

5 METODO BASICO
51 Generalidades

Esta clausula describe como estimar y usar una funcion de calibracién lineal cuando varios (mas de dos) MR
estan disponibles. La disponibilidad de varios MR permite verificar la linealidad de la funcién de calibracién.



5.2 Suposiciones

5.21 Se asume que no hay errores en ios valores aceptados de los MR (Esta suposicion no sera
comprobada en esta Norma). En la practica, los valores aceptados de los MR son citados con sus
incertidumbres. La suposicion de ausencia de error en los valores aceptados de los MR puede ser
considerada valida si las incertidumbres son pequefias en comparacion con las magnitudes de los errores en
los valores medidos de estos MR (véase ref. [1]).

NOTA 1. En situaciones donde los MR han sido tratados quimicamente, o en algunas instancias fisicamente, esta Norma
puede subestimar la incertidumbre asociada con la transformacion de nuevos resultados medidos,.

5.2.2 Se asume que la funcion de calibracion es lineal (esta suposicion sera examinada).

5.2.3 Se asume que las medidas repetidas de un MR dado son independientes y normalmente distribuidas,
con varianza denominada “varianza residual’ (las suposiciones de independencia y normalidad no seran
comprobadas en esta Norma). La rajiz cuadrada de la varianza residual se denomina como desviacion
estandar residual.

5.2.4 Se asume que | ar residual es constante (ho d) o proporcional al

valor aceptado del MR

las condiciones normales de ope ma de
or usa los equipos de medicion e haber

luir (tanto como sea posible) al ran

iciones normales de operaci istema de medicion.

los MR seleccionados deberia $er tan pargcida como se posible a la comp

a ser medidos.

R deberian estar distribuidos apro.
iciones normales de operacion del si

La cantidad ara obtener la funcion de calibraci

cion. (Al

menos tres (3) ier subintervalo donde se present la funcion

de calibracion).
5.3.4 Cantidad de

Cada MR deberia ser me s réplicas como sea

posible).

s dos veces (en la practica se

La cantidad de réplicas deberia ser igual para todos los MR

El tiempo y condiciones en las cuales las réplicas han de ser tomadas deberian cubrir un rango lo
suficientemente razonable ya que es necesario garantizar que todas las condiciones de operacion estén
representadas.

5.4 Estrategia para el andlisis de los datos
5.4.1 Graficar los datos para comprobar:
a) el estado de control de los sistemas de medicion durante el experimento de calibracion.

b) la suposicion de linealidad, y

4
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¢) la variabilidad de las mediciones como una funcién de los valores aceptados de los MR.

5.4.2 Estimar la funcién de calibracién lineal suponiendo que la desviacién estandar de los residuos es
constante (homoscedasticidad).

5.4.3 Graficar la funcién de calibracion y los residuales. La grafica de los residuales es una fuerte
herramienta (indicador) para detectar desviaciones con respecto a las suposiciones de linealidad y de
homoscedasticidad. Si la suposicion de homoscedasticidad es aplicable, pase a 5.4.5 (obvie 5.4.4); en caso
contrario efectle 5.4 .4.

544 Estimar la funcién de calibracién lineal bajo la suposicién de que los residuos tiene desviacién
estandar proporcional y graficar la funcién de calibracion y los residuales.

5.4.5 Evaluar la falta de ajuste de la funcion de calibracion. Si la variabilidad debida a la falta de ajuste es
grande con respecto a la variabilidad debida a las réplicas, investigar los procedimientos seguidos durante el
experimento de calibracion y_teexaminar las suposiciones de linealidad de la funcién de calibracién. Si la
suposicion de linealidad g plicable entonces una alternativa r la técnica de encerramiento por
sectores escrita en 8

NOTA: Existen
cuadratica o pg

an fuera del alcance de esta

rmiten ajustar una curva
ref. [2] y 3])

er medidos con la funcion de ca

5 de ésta estrategia. La clausula 9 0 basico con un

ante el experimento de calibracié

tes de los

) raficos es
po de informacién que se pue pleto es

cluyendo datos y gréaficos.

fundamental de la figura 1 es detectar,
s posible,
y busque
temporal es

alores obtenidos de acuerdo con
porales obvias. Si alguno de los da
jebe realizarse una investigacion pa
sas de las irregularidades, el exp
beria ser recolectado para establec

aLisas de ocurrencia de uno o var
datos atipicos pueden ser elimi
decir, hay una cantidad dif
imacion de la funcion de ¢
con las dadas en el anexo B.

llas no afectan las
racion pasa a ser un
ez de las K medidas,
alizar reemplazando ias

otras medid
experimento
consiante, pare
formulas dadas en

La figura 1 permite tam un diagnostico temprano de la s de linealidad de la funcion de
calibracion, asi como una primera apreciacion de que la desviacion ndar de los residuales es consona con
la suposicion de que ella es constante (homoscedasticidad). La linealidad de Ia funcion de calibracién puede
ser comprobada visualizando una linea recta a través de los datos graficados en esta figura (es posible
apreciar algo de curvatura en los datos de la figurz 1). Lz suposicion sobre la desviacion estandar (constante)
puede ser comprobada observando la amplituc ge los puntos correspondientes a cada MR. Si Ia amplitud
parece incrementar con los valores aceptados de cada MR, entonces es probable que la suposicion de
homoscedasticidad no sea correcta (que no es ei caso de este ejemplo). Un grafico mas sofisticado para
comprobar las suposiciones de linealidad y homoscedasticidad se presenta en 6.3.
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son los tres parametros a ser estimados a partir de lcs datos recolectados en el experimenic de
calibracion:

S es el intercepto de la funcién de calibracion,
B es la pendiente,

o’es una medida de la precisién del sistema de medicion.
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6.2.2 Estimados de los parametros

Estimados de los parametros f, f; y o° pueden ser obtenidos usando las formulas descritas a continuacion o
por ajuste de una regresion lineal usando un software adecuado con dos columnas de igual longitud como
entrada, una para y y otra para x. :

Nota 3: Los estimados de los parametros en esta Norma tienen el simbolo " para diferenciarlos de los mismos parametros
que son magnitudes desconocidas.

donde

6.3 Graficos

Las figuras 2 y 3 sonr das para probar desviaciones ¢ S suposiciones asociadas con
el modelo de 6.2.

6.3.1 Grafico de la funcion de calibracion

En la Figura 2, la funcién de calibracion estimada es agregada a la Figura 1

El grafico mostrado en la Figura 2 permite principalmente comprobar los calculos realizados en 627
También provee de una comprobacion visual de las suposiciones de linealidad de la funcion de calibracion.
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Figura 3: Diagrama esquematico de un grafico de residuales contra los valores ajustados
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6.3.2 Grafico de los residuales contra los valores ajustados

El grafico de los residuales e, contra los vaiores ajustados j, (Figura 3) es una herramienta poderosa para
detectar desviaciones con respecto a las suposiciones de linealidad y homoscedasticidad. Si estas dos
suposiciones son validas, entonces la figura 3 deberia mostrar un grafico con puntos distribuidos
aleatoriamente y centrados alrededor del cero. Discrepancias con respecto a la suposicion de linealidad son
identificadas mediante la existencia de un patron sistematico entre los residuales y los valores ajustados
(como en el caso de la Figura 3). Discrepancias con respecto a la suposicion de homoscedasticidad son
identificadas mediante la existencia de un patron de incremento o decremento de la desviacion de los
residuales con cambios de los valores ajustados. En la Figura 3, la dispersion de los residuales es casi
constante, para cualquier valor ajustado. Por ende la suposicion de homoscedasticidad de los residuales es
sustentable en esta situacion.

Nota 4: La Figura 8 ilustra la situacign cuando la suposicion de homoscedasticidad no es sustentable.

Si la suposicion de ho
de calibracién deb

ad no sustentable entonces los dat
s. Un grafico de la desviacion
se MR indicara si la suposici
esténdar de lo e. Véase Figura 9 para un
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os datos.(véase ref. [2] y [3])

alcance de esta Norma, que permiten ajustar

n de las suposiciones de independenci
Estas dos suposiciones son crucial
por medio de los residuales. Por ej
bar la suposicién de normalidad
ar la suposicién de independencia

lidad de los valores ¢, esta
validez del paso 6.5 y también
fico de probabilidad no esiduales
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Un modelo alte
desviacién estand
mediante el modelo:

en el paso 6.2.1 es aquel
ales se incrementa con el val

acion es lineal pero la
. Esto puede expresarse
Yox = Jo t Xn T Tink
donde
¥i es el valor aceptado de Iz n-ésima MR (n=1,... . ).
Vit es la k-ésima medida del n-ésimo MR (k=1, ..., K),
% +11Xn representa el valor esperado de las medidas del n-ésimo MR;

Tk es la desviacion entre y, y el valor esperado de la medida de la n-ésima MR (estas
desviaciones se suponen independientes y distribuidas de acuerdo a una distribucion

gaussiana (normal) con media cero y con varianza proporcional a z,,, es decir.

Var(nm) = Var (V) = Xo 7



Yo 71 ¥ T son los parametros a ser estimados a partir de los datos recopilados durante la calibracion:
% Y 71 son, respectivamente, el intercepto y la pendiente de la funcion de calibracion.
2

# es una medida de la precision relativa del sistema de medicion.

Este modelo puede ser transformado a un modelo equivalente al indicado en 6.2.1, es decir, con errores con
varianza constante. La transformacién consiste en dividir ambos lados de la siguiente ecuacion por X,

Yok = Yo+ 1iXn ¥ Tk

Esto da:

0 equivalentemente

Zu=ntn

donde

ede ser analizado como pués de realizar las sustituciones

de los parametros

sando la formula descrita en
nte el uso de un software
a para los pesos (=14°
sin ponderaciones, m

Los esti os parametros j, v+ Y T pueden ser obten
un modelo de regresion lineal pondera
columnas, una para y, otra para
r obtenidos usando un modelo de
lumnas como entradas, a decir z y

donde
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6.4.3 cidén y de los residuales
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6.5.2 Modelo con desviacion estandar residual constante (homoscedasticidad, definida en 6.2)

6.5.2.1 La tabla ANOVA mostrada en la tabla 1 puede ser obtenida usando las formulas descritas a
continuacién o ajustando un modelo de regresion lineal mediante el uso de un software.

Tabla 1 - Tabla ANOVA para comparar faita de ajuste y el error puro bajo la suposicién de

homoscedasticidad
Fuente Grados de libertad, Suma de SCIGI Razoén F
Gl Cuadrados, SC
Funcién de Calibracion | 1 SCR =SCT -SCE

Residuales

+J

Q>

Falta de ajuste SCE - SCP

Error puro

6.5.2.2 L debida al error purc es estimada variabilidad es i

modelo (y = do a los datos. La variabilidad debi

prueba de la v. lo definido en 6.2.1 es obtenido

donde Fy.4(N-2; il (1-e) de la distribucién F con

a) Si 6',2 /6 noes - NK-\) entonces no se tie ara rechazar &l

modelo lineal.

b) Si c3',2 f&f, es mayor que F; ,\W-2; NK-N) entonces se deberia inv las causas potenciales para

una alta variabilidad debida a falta de ajuste relativo a2 la variabilidad del error puro. Una causa comun es
el planteamiento inadecuado de suponer linealidad de ia funcicn de calibracion (vease figura 2 y 2). Otra
posible causa podria ser las condiciones bajo las cuales fue realizado el experimento de calibracion (por
ejemplo, las réplicas podrian no ser genuinas, quiza solo repeticiones de una misma lectura)

6.5.3 Modelo con desviacion estandar residual proporcional (definido en 6.4)

Si el modelo con desviacion estéandar residual proporcional fue usado, entonces la tabla ANOVA se construye
tal como se muestra en la Tabla 2.

: : i a2 4 A2 a2 a2
La misma prueba, interpretacion, conclusiones y comentarios apiican a 7, !rr, como a 0, /0, descritas en
0.52.2!
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6.6 Transformacién de valores medidos con la funcién de calibracion

Una vez que el experimento de calibracion es realizado, vaiores medidos de las nuevas magnitudes
desconocidas (en oposicién a estandares cuyos valores son conocidos o son valores aceptados) seran
transformadas mediante el uso de la funcién de calibracion. Transformando estos valores medidos resultara
en un valor Gnico x*, que estima al valor verdadero de la magnitud desconocida. La transformacion depende
de la suposicion concerniente a la varianza residual y es implementada como sigue.

Una nueva magnitud desconocida es medida p veces, resultando en p mediciones yos, Yoz,.--,Yop. El promedio
de y, de éstas p mediciones es obtenido mediante

= 1 Z"’:
Yo=—L.)
0 P 0k

Sl p =1, entonces },

ar falta de ajuste y el erro icion de desviacion

tandar residual proporcion

Tabla2-Ta

Fuente Suma de Cuadrados, SC

P = SCTP -SCEP

SC

SCPP =

| SCEP esta defi

|
|
l

a) Sise selecciona el modeld con desviacion estandar residual, en

Yo = Bo

b

Xq =

b) Sise selecciona el modelo con desviacion esiandar residual proporcional, entonces

x; _ }n .._}:“
4|

Esta Norma no provee intervalos de confianza,(véase ref. [2], [4] y [5]), para los estimados de la nueva
magnitud desconocida basada en el experimento de calibracién. Sin embargo, esta Norma ofrece un método
de control, ademas de otros beneficios, permitiendo la derivacion de los intervalos de confianza basados en la
variabilidad observada en el seguimiento de pocos MR durante un periodo de tiempo.
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7 METODO DE CONTROL
7.4 Generalidades

Cuando la funcién de calibracion es utilizada por un pericdo de tiempo prolongado es deseable implementar
un meétodo de control para comprobar la validez de la curva de calibracién, asi como para identificar y
subsecuentemente eliminar las fuentes indeseadas de variabilidad. El método de control da un seguimiento,
sobre una base regular, de los sistemas de medicion para detectar rapidamente cuando el sistema presenta
cambios erraticos y/o sostenidos en el tiempo, con lo que la funcion de calibracion seria no confiable y podria
conllevar resultados errados.

Mediante técnicas de control grafico, la deteccién de cambios es obtenida por el seguimiento de los valores
medidos (después de transformados por la funciér de calibracion) de un conjunto de m MR.

Nota6 Este procedimiento es una e n de los gréficos de control tradicionales descritos en COVENIN 3208 y

COVENIN 3140,

almente a partir de los datos re
postericrmente para decidir
oi es también usado pa
mediciones despu an sido transfermados con la

Ei gréafico de control es e
de calibracion. El grafi

rante el experimento

libracién necesita

idumbre en las
ion.

V2 e inferior

7:2:1 de ios residuales

a) Caicul erior de control Iy mediante
donde

es la raiz cuadrada dei obtenido a partir del de

calibracion (véase 5.2.2},

NK-2 es el numero de grados de i (véase
6.5);

[51 ion (vease

{1

l4-z12)\NK =2) nt con NK-2 grados de

Pt > 1y (VK =2)|=¢ 12

4 es el nivel de significancia ascciado con cada MR individual y con ios limites
Sq ¥ ls tal que Iz significancia global de « es obtenida para todos los m MR
simultaneamente, £ s obtenidc (para pequefos valores de @) como

In(l—a;'

5 =l—exp[
n

a
m
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b) Graficar los limites Sy y I, sobre la grafica de control.

7.2.2 Modelo con desviacion estandar proporcional de los residuos

a) Calcular los limites superior S, e inferior /. mediante
7
Sc= —t_¢/2)(NK -2)
61

le=- ';r{l-._ffl)(NK = 2)
n

donde

la raiz cuadrada del estimado 7? nido a partir del experimento de

acion de 7° (véase 6.5):

calibracion (véase

n y graficacion de lo

eptados cubran el rango de los valo dos bajo
e medicién. Un minimo de dos MR son tres MR
atorio, usar MR que son diferentes de aq

ormales de operacién del si
dados. Es preferible, pero no
de calibracion.

una base regular (por ejemplo una
o de estos m MR.

los valores transformados de cad
mo x;* parai=12,..m.

encias d, se refieren

ormalizar Jlas diferencias d,
ol, donde

7.3.6 Graficar sobre el grafico de control los valores de control apropiados (d, ¢ ¢, versus el tiempo para los
cuales fueron medidos los m MR. La figura 4 ilustra un grafico de control para un modelo bajo
homoscedasticidad. Un grafico de control similar puede ser realizado para un modelo bajo desviacion
estandar proporcional de los residuales (véase figura 12).

7.4 Decision acerca del estado del sistema

Si uno o mas valores d; caen fuera de los limites de control Sy e Iy para el modelo bajo con
homoscedasticidad, entonces el sistema es declarado fuera de control en ese momento. Los m MR deberian
ser medidos de nuevo. Si al menos uno de las nuevas mediciones cae de nuevo fuera de los limites, entonces
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tiene debe realizarse una investigacion para determinar las causas del problema. Dependiendo de ia
naturaleza del problema, puede ser necesaria la re-estimacion de !a funcién de calibracién a partir de un
nuevo experimento de calibracion.

Las mismas conclusiones son obtenidas para el modelo con desviacion estandar proporcional de los
residuales al comparar los valores ¢; con los limites de control S; e /..

7.5 Estimacién de ia incertidumbre de los valores transformados
7.5.1 Estimacidn durante el periodo de validez de una funcion de calibracion dada

Para la funcién de cziibracion objeto referida del método de control, la incertidumbre de los valores
transformados es aproximada mediante la varianza conjunta de los valores de control de los dos MR (de los m
MR seleccionados para el método de control): los MR con mayor y menor valor. Esto es explicado por el
hecho que los valores transforma ios extremos dei rango de los valores, se espera tengan varianza
mayor que aquellos en el medi . Asi, el intervalo de confianza par. alor transformado derivado
a partir de la variabilidad extremos es aproximadament ara los valores a los
extremos del rango de | servador para los valores en

Para calcular los |
apropiado (desvi

licar el procedimiento in ra el modelo
s constante o proporcional).

Uy

[=]
Y]
]

(=]
L]

]
~
T

Valores de control, d;

o
et
e

Clave: alor bajo, A = MR valor medio, 0 =

uematico de un grafico de contr la curva de ajo la

suposicion de homosce

n estandar de los residuales ¢

omzsnto al cual
do el sistema de
s transformados es

i mayor y menor MR, donde
es, sobre un periodo de J uf
stadistico, la desviacion esta

Sean dj y dy, los va
las mediciones fueron
medicién esta en estado
aproximada mediante

con 2J grados de libertad.

Un intervalo de confianza aproximado para el valor verdadero desconocido de una magnitud estimada
mediante el valor transformado x,* (derivado a partir de las p mediciones realizadas sobre un periodo corto
de tiempo), con un nivel de confianza (71-a ), es obtenido medianie

xf-l T aca‘,f“_(“. 3}(2';)
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donde ;. 42 (2J) es el cuantil (1 - a/2) de la distribucion t de student con 2J grados de libertad.
7.5.1.2 Modelo con desviacién estandar proporcional de los residuales

Sean c; y cqy los valores de control del mayor y menor MR, donde j representa el tiempo o momento al cual las
mediciones fueron realizadas. Entonces, sobre un periodo de J unidades de tiempo, cuando el sistema de
medicion ha estado en control estadistico, el coeficiente de variacion de los valores transformados es
aproximado mediante

con 2J grados de libertad.

Un intervalo de confi 0 para el valor verdadero desco agnitud estimada mediante
el valor transform artir de las p mediciones realj eriodo corto de tiempo),
con un nivel de

istribucion t de Student con 2J gra
ye recalibracion
imiento de calibracion esta incluida cién de la

ntrol (dy, dm) 0 (Cj, Cm) de cada int ibracion y
ora el numero de recalibraciones.

escoger un conjunto de
formula para & 4 0 ¢cal

TERNATIVAS AL MODELO B

lidades

es especiales, dos métodos altern
dos meétodos son, de hecho, cas
de calibracion de un punto es u i istema de
no se tiene duda acerca de la i6 i étodo de
na técnica laboriosa que permite | o conocida
on un conjunto minimo de suposic

n ser utilizados para ca eso de

8.2 cion de un punto
8.2.1
Este método es a recalibracién cuando no de la linealidad de la

funcion sobre un ra
controles (parametros)
medida como cero. Solo u
metodo.

do [0, ..,M]. El “puntoc cero”
uren que una magnitud no co
anco” (magnitud con valor verda

iante el ajuste de ciertos
alor verdadero es cero, sea
o) y un MR son usados en éste

Notese que, historicamente, este método es llamado “calibracion de un solo punto’, pero en realidad es una
calibracién de dos puntos realizada con un ‘blanco” y un MR. Esta asi llamada “calibracién de un solo punto”
es un metodo débil e impreciso debido a lo dudoso del punto cerc  No deberia ser recomendado para
propositos de calibracion, sino para comprobar una funcion de calibracion lineal ya ajustada previamente

8.2.2 Suposiciones
Se supone que:

a) no hay errores en el valor aceptado del unico MR y del “blanco” usado con este método (suposicion no
probada);
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b) la funcién de calibracion es lineal sobre el rango [0,...,M] {suposicion no probada),
c) la desviacion estandar de los residuales es constante (suposicion no probada).
8.2.3 Experimento de calibracién de un punto

a) Condiciones experimentales: deberian ser las mismas como normales de operacion del sistema de
medicién.

b) Seleccion del MR. el unico MR usado en este experimento deberia tener un valor aceptado que es mas
grande (tanto como sea posible) que los valores encontrado durante las condiciones normales del
sisterna de medicion.

c) Numero de réplicas: el MR deberia ser medido al menos dos veces.

8.2.4 Estimacion de la funcig

8.2.4.1 Modelo

Este modelo es simi 3sico con desviacion estan a en 6.2.1 pero

sin un intercepto.

donde

X tnico MR usado;

Yk R (k=1,...,K);

&k « Y el valor esperado de la medicion
desviaciones se n que son independientes y normalme
con media cero y nza o),

pyc son los dos parametros a s timados a partir de los dato
durante el experimento.

8.2.4.2 de gy o

Los estim parametros son obtenidos a partir s formulas:

IF('\
Z(_\':r = l_}
donde

A ‘E;.“i

8.2.4.3 Graficacion de los datos
Graficar los datos recolectados durante el experimento como es mostrado en fa figura 5

El grafico mostrado en la figura 5 permite identificacion visual de valores atipicos potenciales para ser
investigados. También muestra la funcion lineal de calibracion restringida a pasar por el origen.

825 Transformacion de mediciones futuras con la funcién de calibracion

Una magnitud desconocida es medida p veces, resultando en p mediciones yos, Yoz, Yop- El promedio y, de
estas p mediciones es obtenida mediante
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_ 1
yﬂ=_ZYOI(
P o

Sl p = 1, entonces y, = yo;. Transformando estas mediciones resultara en un solo valor, siendo reportado
como x; =¥,/ .-
NOTA 8 En principio, el “blanco” no siempre tiene valor verdadero cero sino que en ocasiones tiene un valor aceptado xs,

conociéndose que tiene una medida de y». Si x» no es despreciable, el método de calibracion de un punto (descrito en
8.2.3) puede ser usado con las siguientes adaptaciones.

a) Medir el “blanco” y ajustar los puntos de control de los instrumentos de medicion para leer y,,.

b) Medir el unico MR usado o el caso del "blanco” con valor 0.

c) Elmodelo sera

Ye-Yo= 8
d) El esting

"h)

e o permanece ion.

e)

0 del valor verdadera pitud desconocida medida p veces (yz

+ (o ~3)/

ble MR usado

0

[1 1

0 0.5 10 15 20 25 30

Valor aceptado de un simple RM usado en el experimento de calibracion

Figura 5 — Diagrama esquematico de los datos en un experimento de calibracion puntual
8.3 Técnica de “encerramiento”
8.3.1 Generalidades

Este método es Gtil cuando se tiene duda acerca de la linealidad de la funcién de calibracion en todo el rango
de los valores encontrados durante las operaciones normales del sistema de medicién. Este método tambien
es Util cuando se tiene alguna inquietud acerca de la estabilidad del proceso de medicion. El principio del
método consiste en reducir tanto como sea posible el intervalo sobre el cual es asumida la linealidad de la
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funcién de calibracién. Esto conlleva encerrar tan cercano como sea posible (“encerramiento”) al valor de la
magnitud desconocida entre dos valores de los materiales de referencia.

La técnica de “encerramiento” frecuentemente brinda gran precision en la determinacion del valor
transformado de una magnitud desconocida debido al encerramiento estrecho de cada magnitud desconocida
de los dos MR y debido a lo pequefio del periodo de tiempo requerido para éste procedimiento (tiempo para
medir la magnitud desconocida y los dos MR).

La magnitud desconocida y los dos MR son medidos conjuntamente. El valor de la magnitud desconaocida es
estimada directamente, mediante la interpolacion lineal entre los valores de los dos MR.

8.3.2 Suposiciones

Debido al uso de solo dos MR se tiene que la técnica de “encerramiento” no permite comprobar ninguna de
las siguientes suposiciones: ;

a) que no hay error en los s de los MR;

b) que la funcion de es lineal;

c) que la desviacj es constante.

8.3.3 Experi
a) xperimentales deberian ser tales q d entre
sea posible.
b) nidos por los dos MR deberia ser
incluir el valor de la m ocida a ser medida.
c) R: dos MR scn usado para nitud desconocida.
d) éplicas: ambos MR y la magnitd@flesconocida deberian ser medidas al men
8.3.4 n de la magnitud desconocida
8.34.1

El model o como el planteado para el mod desviacion estandar c

indice que se refiere a los d magnitud

ida (/= 0);

X1 Y Xp aceptados de los MR;

Xo rdadero de la magnitud desconoc

Vi Yok Y Yo son las mediciones de los dos MR y de la magfitud desconocida respectivamente
(k=1,....K);

Eik es la desviacion entre yu y ei valor esperado de la medicion del MR o de la magnitud
desconocida (dependiendo del valor de /) (se supone que estas desviaciones estan
distribuidas aleatoriamente con media 0 y varianza o),

Bo, B1. Xo ¥ o son los cuatro parametros a ser estimados a partir de los datos recolectados durante

el experimento de “encerramiento” (no se tiene interés en [, y p, excepto que de
hecho ellos impactan en el parametro xo).

8.3.4.2 Estimados de x,y de la varianza residual o”
Estos parametros son obtenidos a partir de las siguientes formulas:
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Xo = x, (% —J"’I)_’ﬁ(?u -7)

Yo =R

a5 o =S g5

6_2= I

3Kk -1)

donde

K
_ 1
Yy =?kz=|y:k

cuando i=0,1,2

9 EJEMPLO

stimar la funcién de calibracion
ismo sistema. El ejemplo esta b

a de medicion y

ctoras (lineas-espaciamientos) en
tuadas con un sistema de imagen-6
ado con un dispositivo de ). Tal sistema puede ser calibrado u
RM-474 caracterizado por el | to Nacional de Estandares y Tecnologia
emas de otros componentes) una fila de dig2 espacios ordenados aleatoria

describe un experimento de calibraci
ineas-espaciamientos del estand
el intervalo de dos semanas para
la tabla 3 consisten de cuatro (
ra los cuales NIST provee valores

0 por un sistema de ima ada una
cuatro veces. Estas
endencia entre las
e mediciones sob

6, no identifica
calibracion. Este
gantes acerca de la
tos para un nivel dado

mportamiento inusual del siste
linealidad de la funcién de
edasticidad, dado que la a
ementarse levemente con ese

validez de la sup
de los valores de N
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Tabla 3 — Experimento de calibracion para lineas-espaciamientos

Valores en micrémetros

9,34

2,2

Valores NIST Valores medidos
Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Réplica 4
Xn Yn1 Yn2 Yn3 Yna
6,19 6,31 6,27 6,31 6,28

9,23

2,20

Valores medidos de y,

Figura 6 — Datos recolectados durante el experimento de calibracion para lineas-espaciamientos

L8
Z

x Réplica 1
O Réplica 2
& Réplica 3
D Reéplica 4

L L]

Valores NIST para x,, um




9.2.3 Estimacion de la funcién de calibracion lineal bajo la suposicién de homescedasticidad
Mediante las formulas expresadas en 6.2.2 se obtiene:

a) N=10 K=4

b) x=6462

c) vy, esdadaen latabla4

d 7=6614

e) SCE =0,1462

f) B, =09870

9) B, =02358

h) 62=00
La funci es:
87x
Los ados y, son obte lazar x en ésta férmula con los val resentados
en
L son obtenidos via
nk _j'n
E les se presentan en la tabla 5.
Tabla 4 de y;
2 3 4 7 8 10
9,263 2,205 7,900 4, 4,955 3.2 10,12
— Calibracion lineal bajo la su mosc,
lores en micrometros
Valores NIST s - o
Xn €p1 ‘ €n €3 €
6.19 6.3 00355 | -0075 00355 | 00855
9,17 9,286 9 00169 | -00769 | 0,053 1 . -0.0569
1,99 i 2,200 0 0,0100 | -0,0100 | 0,020 0 | 0,000 0
TR i 7,905 0 1| 0,0950 : -0,095 0 ' 0,0450 -0,065 0
' 4,00 4,183 9 0081 | -00339 | -0,0339 -0,033 9
10,77 10,866 2 00638 |  -01362 ‘ 00538 | 00238
4,78 4,953 8 -0,003 8 -0,083 8 0,046 2 0,046 2
2,99 3,187 0 0,053 0 -0,017 0 0,023 0 0,023 0
6,98 7,125 3 0,014 7 -0,055 3 0,054 7 0,074 7
9,98 10,086 4 0,143 6 -0,066 4 _ -0,016 4 0,083 6
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x Réplica 1

O Réplica 2

4 Réplica 3

O Réplica 3

= —
3]
0| /Q/
/ °

8 §=0,2358+0,987x o)

ores medidos de yn, um

spaciamientos con desviacion e
tante

e la funcién de cali os residuales

a que la funcion de calibracion li ser

iduales (figura 8) muestra que
n las otras réplicas. Estos valdres resid
la 3, los cuales son consistentemente
ntré una definitiva explicacion para
resentativos de la conducta del si

eplica 2 tiene consistentemente valores re
jes bajos pueden ser trazado
para la réplica 2 con respec
meno y los datos de la re
edicién bajo condicione

jcados con respecto a los dos pro
ra tomar en consideracion las
cion de los métodos basico y de
os seran presentados.

.1y 6.4.1 podria

simplicidad
presente y m

suposicion de homoscedastici
gréfico de las desviaciones e

La figura 8 tamb!
con la figura 9, la
MR contra el valor ac

cadas de un

9.2.5 Estimacion de calibracion bajo la suposic estandar residual

proporcional

Estimar la funcién de calibracion bajo la suposicion de desviacion estand sidual proporcional y graficar la

funcion de calibracion y sus residuales.
Mediante las formulas expresadas en 6.4.2 se obtiene
a) N=10,K=4
b) w =0,203
c) z. esdado en latabla6
d) z=1,035
e) SCEP=0,003 4

fy 7,=09851

24



g) 7,=02469

h)y 7%= 0889 x10*

x Réplica 1
ORéplica 2
ARéplica 3
O Réplica 4
015
x
€ oo
3 ¢ ” x
= g 0O
2 E 2
['H] fa
o

o

1 1

6 8 0

ajustados, y, , um

Residuales contra los

ados de linea-espaciamiento bajo ticidad

dar de las
replicadas
[=]
=y
[« +]
1

L 1

4 6

Valores NIST para x,, um

Figura 9 — Desviacion estandar de las mediciones replicadas de linea-espaciamiento contra los valores
NIST

Tabla 6 — Valores de z;.

[ 1 & 3 4 5 6 7 8 9 10

Z 1,017 | 1,010 | 1,108 | 1,017 | 1,045 | 1,009 | 1,037 | 1,073 | 1,024 | 1,014
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La funcién de calibracion es:
»=0,246 9 + 0,985 1x

Los valores ajustados j;n son obtenidos al reemplazar x en ésta formula con los valores NIST x, presentados
en la tabla 7.

Los valores ajustados pesados son obtenidos reemplazando x en la formula
Z=0,985 1+ 0,246 9/x
por los valores NIST x,,.

Los residuales pesados son obtenido

Valores

NIST
Xn
um

1,036 8

2,99 1,067 7
6,98 1,020 5 | 00110 |
9,98 0009 | 0,009 2

|
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X Réplica 1

O Réplica 2
o Réplica 3
DRéplica 4
] e
10 5/8
. o
)
§ /
£ B y=02469+09851x 8
b4 &
=
e
@
E

spaciamiento bajo la suposicio 5n estandar

dual proporcional

la suposicion de linealidad. Los co funcion de
dos a aquellos de la figura 7. Este
ra altos linea-espaciamiento con r

sicion de desviacion estandar residual

plitud creciente de los residual
jon de desviacion estandar re

, brindando mayor credibilidad a la su
ura 8, la figura 11 muestra valores resi

cion de la falta de ajuste de la fu

tra la tabla ANOVA para el mod 1 ional dado

menor gue la

_95(8‘30) , Que es
to de calibracion

a que la variabilidad en los residu
debido al error puro (1°,). Lara
igual a 2, que la suposicién de linealida

descrito en
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x Réplica 1

0O Réplica 2
O Réplica 3
ORéplica 4
3
%; 002 x
e
[\ x ®
"Q x
=
g 1 o 2 .
@ Ad [al o
%) O x
Q 0 x
[0 Ox x
=5
© 8
w
@ o
= n
(]
1 I
106 108 10
Valo esados (sin unidades), Z ,
rigura 11 — esados con ajustados pesados de linea-esp jo la
uposicién de andar residual proporcional
Tabla 8 VA para comparar la f e con error puro de linea-espaciam
suposicién de desvia dar residual proporcional
Grados de Sum SC/GL
Libertad (SC) (MS)
(GL)
Funcion 1 SCRP = MSR= 0,036 9
Calibraci -9 4
38 SCEP = 0,003 1°=0,89 x 10
Residual
8 SCEP-SCPP = 073 |
Falta de aj '
SCPP = 0,002 8
Error puro
Total SCTP=10,0403
9.2.7 Transformacion de s futuras

Basada en la funcion de calibracion obtenida en € 4, medicién o medicione uevas linea-espaciomientos

no conocidas seran transformadas como sigue:

a) una medicidn sencilla y, de una linea-espaciamiento desconocida determinara a un valor de linea-
espaciamiento reportado de

. ¥,—0,2469

L
0,9851

b) varias mediciones de un mismo linea-espaciamiento Yo, Yoz...,Yop determinara a un valor de linea-
espaciamiento reportado de
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. Y,-0,2469

Xg
g 0,9851

9.3 Meétodo de control

9.3.1 Antecedentes y datos

Dos linea-espaciamientos fueron seleccionados para el métodc de control (m=2). Los cuales fueron
seleccionados de tal manera que ellos cubren una gran rango de posibles valores encontrados durante
condiciones normaies de operacién. Cada lines-espaciamiento fue medido cada dia. La tabla 9 muestra las
mediciones obtenidas durante los primeros siete (7) dias, conjuntamente con los valores NIST x,.

9.3.2 Calculo de los limites superior e inferior de control

El valor de a seleccionado f . A partir de 6.4.2 se tiene

se obtiene

94 x23342/0,985

estan graficados en la figura

Tabla 9 — Datos recolectados’ para el método de control

Valor NIST Valor Valor Transformado
Xi | 1
um

5 2.99 | i
6 2.99 | 3,198 2.996 0,002
10,77 10,807 10,720 0,005

7 ‘ 2,99 l 3,230 | 3,028 . 0,013 '
| 10,77 | 10,897 10,811 | 0,004

29



004 -
G
2 ;
T 002} ¢ Q0223
(e}
Q x
B 5 -
= 0 1= o X o
2 x
[
o) (6]
> 5 Po)
-002
Le -Q0223
b
004 -
n 1 1 1 I |
0 2 L [} 8 10

Figura 12 — Grafi ar la curva de calibracion iento bajo la
cion estandar residual prop

a) Los valo la funcién de calibracion y los

ue adoptado para derivar la funcion de
as como valores de control en vez de |
en la tabla 9.

Un desviacién estandar prop

mé! | usa las diferencias nor

reg x*; —x;). Los valores de contr
b) Los
934

El sistem

de la funcio n

Dado que solo

dos en el grafico de control, todo idos en el
célculo de un es |

nte de variacién de un vaior tra

con 2J = 14 grados de libertad

Un intervalo de confianza aproximado para el velor verdadero desconocide de una magniud estimado
mediante el valor transformado x*, con un nivel de confianza de 0.95 es obtenido con

%3 % T iliearn) (29 )%y = x5 10,0079 % 2,145x,
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Cave

KoK,
NK

Xp

n

Anexo A
(normativa)

Lista de simbolos y abreviaciones

Numero de materiales de referencias

Numero de mediciones replicadas por material de referencia
Numero total de mediciones sobre todos los materiales de referencia
Valor aceptado de una material de referencia

Valor aceptado d blanco

alores aceptados

do de un material de refere

s inversos aceptados

romedio de las medicio erial de referencia especifico

Razo6n de una mediciéon de specifico sobre el valor aceptado del mis

Intercepto de una funcién deSNcaiibracion jbajo la suposicidon de desviacid residual
contante

endiente de la funcion de calibracj a suposicion de desviaci residual
rcepto de una funcion de calibra uposicién de desvi ar residual
e de la funcién de calibracion ici ndar residual
una medicién y su valor s de linealidad vy

residual constante
a medicién y su valor esp siciones de linealidad vy

r residual proporcional
Residual bajo las suposiciones de linealidad y desviaci ndar residual constante
Residual pesado bajo las suposiciones de iinealidad y desviacion estandar residual proporcional

VVarianza residual constante (varianza de &

Varianza asociada con el error puro bajo las suposiciones de linealidad y desviacion estandar
residual constante

Varianza asociada con la falta de ajuste bajo las suposiciones de linealidad y desviacion estandar
residual constante

Varianza residual proporcional (varianza de 7/4)
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5 Varianza asociada con el error puro bajo las suposiciones de linealidad y desviacion estandar
residual proporcional

2 Varianza asociada cen la falta de ajuste bajo las suposiciones de linealidad y desviacion estandar
residual proporcional

SCE Suma de Cuadrados de los Errores e

SCEP Suma de Cuadrados de los Errores pesados u

SCT, SCTP Suma de Cuadrados de las desviaciones Totales bajo las suposiciones de desviaciones estandar
residuales contante y proporcional respectivamente

SCP, SCPP Suma de Cuadrados de las desviaciones debido al error Puro bajo las suposiciones de
desviaciones estandar residuales contante y proporcional respectivamente

de calibracion bajc las
espectivamente

desviaciones explicada por la fj

SCR, SCRP Suma de Cuadrad
ici tandar residuales contante y p

1-a

Fia(nynz) C con n4 y 1, grados de libertad

ti1-0(ny) on n; grados de libertad

Sy ntrol superior bajo e desviacion estandar residuales

la control inferior bajo la s esviacion estandar residuales cont
Se e control superior bajo la su de desviacion estandar residuales prop
Ie e control superior bajo la supoSIglon de desyiacion estandar residuales propo
d control superior bajo la suposicion de d jon estandar residuales contan
c control superior bajo la suposicion de estandar residuales propo
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Anexo B
(normativa)

Método basico cuando el nimero de réplicas es no constante

Cuando el numero de réplicas para cada MR, K, no es constante, la funcion de calibracion puede ser
estimada similarmente mediante el uso de las féormulas presentadas en 6.2.2, 6.4.2 y 6.5.

B1 Los estimados de f,, #; y o° son calculados como sigue:

D))
Bl = n=1 k=1

B2 Los estimados son calculados como sigue’

N A,
E(n'” - ft_']Z(z,,& L2

)
l
k|
|
—y

=)

A
|

donde
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.yn.lt
Zni_

X,

1
Wn =

X

contintan siendo aplicables donde

SCPP = ZZ(: - :]

n=l k=1

SCEP esta definido en B.2
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ANEXO C
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