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NORMA VENEZOLANA COVENIN
EXACTITUD (VERACIDAD Y PRECISION) DE 2972-3:2000
METODOS Y RESULTADOS DE MEDICION. (ISO 5725-3:1994)
PARTE 3: MEDIDAS INTERMEDIAS DE LA
PRECISION DE UN METODO DE MEDICION
ESTANDAR

0 INTRODUCCION

0.1 La Norma Venezolana COYENIN 2972 utiliza dos términos “veracidad” y “precision” para describir la
exactitud de un método de . La “veracidad" se refiere al grado @e concordancia existente entre la
media aritmética de un de resultados y el valor verdad ptado como referencia. La
“precision” se refiere a ancia existente entre los result

de estos términos;
e conjuntamente
la se incluyen

dan consideraciones de ca
orma. La Norma COVENIN
N 2972, incluyendo la prese
sario considerar.

0.2 En la No
por ello, no se

0.3 es factore as variaciones existentes entre estamente
contribuir a de los resultados de un método ntre ellos

e medicion utilizados;

n de los equipos de medicion;

d) (temperatura, humedad, contaminacion d
e)
f) currido entre mediciones.

radores o con dif
realizadas en

nte entre mediciones realizadas po
que la variabilidad observada ent
tiempo po ador, utilizando el mismo equipo d

recision, denominadas repetibil ibili arias y utiles
un método de medicion. Bajo ¢
nstantes y no contribuyen a |
en a la variabilidad de los
s de la precision; la primer
segunda la maxima varia esultados. Son concebibles ta
estas dos condiciones extre empre que uno 0 mas de los fac
circunstancias especificas. La preCision se expresa, normalmente, en té

0.4 Dos
para describir
de la lista anterio
de reproducibilida
reproducibilidad son

ma, repetibilidad y
menor variacion y la
iciones intermedias entre
a f) varien, utilizandose en
os de desviaciones estandar

0.5 Esta parte de la Norma COVENIN 2972 enfoca las medidas intermedias de la precision de un metodo
de medicion. Tales medidas se denominan intermedias, puesto que su magnitud esta comprendida entre las
dos medidas extremas de la precisién de un método de medicion: las desviaciones estandar de repetibilidad y

reproducibilidad.

Para ilustrar la necesidad de tales medidas intermedias de la precision, considere el funcionamiento actual de
un laboratorio asociado a una fabrica que trabaja a tres turnos diarios, donde las mediciones se realizan por
diferentes operadores en equipos distintos. Operadores y equipos son algunos de los factores que
contribuyen a la variabilidad de los resultados. Estos factores deben ser considerados cuando se evalua la

precision de un método de medicion.

0.6 Las medidas intermedias de la precision, definidas en esta parte de la Norma COVENIN 2972, son
utiles ante todo cuando su estimacion es parte de un procedimiento para desarrollar, normalizar, o controlar
un método de medicion dentro de un laboratorio. Estas medidas también pueden estimarse mediante un
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estudio interlaboratorios especialmente disefiado, pero entonces su interpretacion y aplicacién requiere
prudencia por las razones explicadas en 1.3y 9.1.

0.7 Los cuatro factores con mas probabilidad de influir en la precisién de un método de medicion, son los
siguientes:

a) Tiempo: si el intervalo entre mediciones consecutivas es corto o largo.
b) Calibracién: si el mismo equipo es o no recalibrado entre series sucesivas de mediciones
¢) Operador: si el mismo o distintos operadores llevan a cabo las sucesivas mediciones.

d) Equipo: si se usa el mismo o diferente equipo (o el mismo o diferentes lotes de reactivos) en las
mediciones.

0 Introducir el factor M. indicatj las diferentes condiciones
). para tener en cuenta los ca
ntro de un laboratorio.

0.8 Es por consiguie
intermedias de precisi
(tiempo, calibracion,

s es diferente.

tro factores son

ucen a diferentes desviaciones es
iones especificas se indican den
precision intermedia para diferent

sentadas por s ,, don
ito; €s la desviacion est

oper.
0.9 diciones bajo condiciones intermfedias de pgécision, uno 6 mas de los factor no07
son d ajo condiciones de repetibilidad, se asum esos factores son constantes

andar de los resultados obtenidos baj
jo condiciones intermedias de preci
iciones intermedias de precision p

ibilidad. No deberia exceder, desde

es de repetibilidad es me
ente, en analisis quimi
0 tres veces mayor
jacion estandar de r

determinacion de cobre en mine entre 35
la desviacion estandar bajo con
equipo, pero diferente tiempo)

odo de gravimetria electrolitica ¢



EXACTITUD (VERACIDAD Y PRECISION) DE METODOS
Y RESULTADOS DE MEDICION. PARTE 3:
MEDIDAS INTERMEDIAS DE LA PRECISION
DE UN METODO DE MEDICION ESTANDAR

1 OBJETO

1.1 Esta parte de la Norma COVENIN 2972 especifica cuatro medidas intermedias de la precision,
debidas a cambios en las condiciones de observacion (tiempo, calibracion, operador y equipo) dentro de un
laboratorio. Estas medidas intermedias pueden ser establecidas por un experimento dentro de un laboratorio
especifico, o en un experimento interlaboratorios

a) analiza las cong precision;

b) etacion y aplicacion de | s de las medidas
lones practicas;

c) ps errores en la estimacion de medias de la

d) acidad del método de medicion, pe

atane, exclusivamente, a meétodos
un solo valor como resultado del e
n conjunto de observaciones.

prtancia de la determinacion de
dad del método de medicion para

odos estadisticos desarrollados en esta la Norma COVENIN 2972
e se puede combinar la informacion t condiciones de medicion , para
ion mas exacta sobre las medidas | te con
ente como “similar”’, pues, en efecto [
3s de precision intermedia son est
il controlar el efecto del “tiempo” o d
que sea para que la informacion recogida e
usar results jos interlaboratorios en medidas in
estudios de oratorio también estan basados e
probable que porque el control y conocimiento
alcance del ana

ucion. Los
dios es mas
r esta mas al

972, para estimar y
plo, graficos de control
pretende describir la unica
un laboratorio especifico.

s de las descritas en esta
ecision dentro de un laborato
. Esta parte de la Norma COVE
edidas intermedias de la precision d

1.5 Existen otrasS
verificar medidas inter
(véase la Norma COVENIR
aproximacion a la estimacion aé

NOTA 1: Esta parte de la Norma COVENIN 2972 se refiere a disefios de experimentos del tipo anidado. En los anexos
B y C se recoge alguna informacién basica. En el anexo E se dan otras referencias.

2 REFERENCIAS NORMATIVAS

Las siguientes normas contienen disposiciones que al ser citadas en este texto, constituyen requisitos de esta
Norma Venezolana. Las ediciones indicadas estaban en vigencia en el momento de esta publicacion. Como
toda norma esta sujeta a revision se recomienda, a aquellos que realicen acuerdos en base a ellas, que
analicen la conveniencia de usar las ediciones mas recientes de las normas citadas seguidamente.

COVENIN-ISO 3534-1:1995, Estadistica. Vocabulario y simbolos. Parte 1: Términos relativos a
probabilidades y estadistica.



COVENIN 2972-1:1996. Exactitud (veracidad y precision) de métodos de medicion y resultados. Parte 1
Principios y definiciones

COVENIN 2972-2:1997, Exactitud (veracidad y precision) de métodos de medicion y resultados. Parte 2
Metodo basico para la determinacion de repetibilidad y reproducibilidad de un método esténdar de medicion

2 Otras Normas
ISO Guide 33:1989, Uses of certified reference materials.

ISO Guide 35:1989, Certification of reference material - General and statistical principles

3 DEFINICIONES

A los efectos de esta part
COVENIN-ISO 3534-1

a COVENIN 2972, se aplican la
5

ones dadas en las Normas

Los simbolos utiliz NIN 2972 son dados en el

a forma, el método de medicion
xperimento, dentro de un laborat
e acuerdo con dicho método estan

e medicién de un laboratorio, cuatro fa
. tiempo, calibracién, operador y equipo. (

era que dentro de las condi

mas a la variabilidad de las medici

Tabla 1 - Cuatro factores imp tes y sus estados

Condiciones de m entro de un laboratorio

Estado 1 (iguales)

Mediciones hechas en el mismo ti
0 se calibra entre mediciones
ismo operador

0 equipo sin recalibracién quipos

ra entre medicion

operadores

un intervalo de
o las condiciones
diciones hechas en
incluir efectos debidos a

5.2 Por "me n el mismo tiempo” se entie
tiempo tan corto co minimizar los cambios en
ambientales, las cua puede garantizarse que s
diferentes tiempos” son a adas en largos intervalos de ti
cambios en las condiciones a les.

53 “Calibracion” no se refiere aqui a cualquier calibracion requerida como parte esencial para obtener un
resultado a traveés del método de medicion. Se refiere al proceso de calibracion que tiene lugar a intervalos
regulares, entre grupos de mediciones dentro de un laboratorio.

5.4 En algunas operaciones, el “operador” puede ser, de hecho, un grupo de operadores, cada uno de los
cuales realiza una parte especifica del procedimiento. En tal caso, el grupo deberia considerarse como el
operador, y cualquier cambio en sus miembros, o en la asignacién de funciones dentro del grupo. deberia
considerarse como un operador diferente.

5.5 Por “equipo” se entiende a menudo, un conjunto de equipos. y cualquier cambio en cualquier
componente significativo, deberia considerarse como un equipo diferente. En cuanto a qué es un componente
significativo, debe imponerse el sentido comdn. Un cambio de termometro sera considerado como un cambio
de un componente significativo, pero utilizar un recipiente ligeramente diferente para servir de bafio de agua,
sera considerado como algo trivial. Un cambio de un lote o de un reactivo deberia considerarse como cambio
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de un componente significativo, pudiendo conducir a un “equipo” diferente o a una recalibracion, si tal cambio
va seguido de una calibracion.

5.6 En condiciones de repetibilidad, los cuatro factores se encuentran en el estado 1 de la tabla 1 Para
condiciones intermedias de precision, uno o mas factores estan en el estado 2 de la tabla 1. especificandose
como “condiciones de precision con M factor(es) diferente(s)”, donde M es el numero de factores en el estado
2 En condiciones de reproducibilidad, los resultados son obtenidos por diferentes laboratorios, de manera que
no sélo estan en los cuatro factores en el estado 2, sino que hay efectos adicionales debido a las diferencias
entre laboratorios, en cuanto a gestion y mantenimiento, nivel general de adiestramiento de los operadores
estabilidad y control de los resultados de ensayo, efc.

57 En condiciones intermedias de precision con M factor(es) diferente(s), es necesario especificar cuales
de los factores estan en el estado 2 de la tabla 1, por medio de sufijos, como por ejemplo:

- desviacion estanda ion intermedia por diferentes tiempo

intermedia por diferente calibr,

termedia por diferente ope

media por diferente [tiempo + 0

dia por diferente [tiempo + opera

cada

terial particular ensayado,

a media general (esperanza matem

omponente del sesgo debida al lab

aleatorio que tiene lugar en cada

A continuacid alisis de estas componentes y

6.2 Media ge

lor medio global de los resulta valor de m, obtenido en

un experimento interlabo (véase la Norma COVENIN 2 nde solamente del “valor
verdadero” y del método de m ion y no depende del laboratorio, . operador o tiempo en el cual el
resultado del ensayo se haya obtenido. La media general del material particular medido se llama “nivel del
ensayo”. Por ejemplo, las purezas de diferentes productos quimicos o materiales (por ejemplo. diferentes tipos

de aceros) corresponderan a diferentes niveles.

6.2.1 La media gene

En muchas situaciones, el concepto de valor verdadero p es valido como en la verdadera concentracion de
una disolucion que esta siendo titulada. Sin embargo, el nivel m no es igual al valor verdadero u. y Ia
diferencia (m-u) se denomina “sesgo del método de medicion”

En algunos casos, el nivel del ensayo esta definido exclusivamente por el método de medicion y el concepto
de valor verdadero independiente no es aplicable. Por ejemplo, la dureza Vickers del acero y el indice Micum
de coque, pertenecen a esta categoria. Sin embargo. en general, el sesgo se representa por 6 (6 = 0 donde
no existe valor verdadero), y entonces la media general m es:

m:u‘fﬁ {2]



NOTA 2: En la Norma ISO 5725-4 puede encontrarse un andlisis del término de sesgo 6 y una descripcion de
experimentos de veracidad.

6.2.2 Cuando se examina la diferencia entre resultados de ensayo obtenidos con el mismo método de
medicion. el sesgo del método de medicion puede no tener influencia y puede ignorarse, a menos que sea
funcion del nivel del ensayo. El sesgo del método debe ser tenido en cuenta cuando se comparan resultados
de un ensayo con un valor especificado en un contrato, o con un valor normalizado. estando el contrato o la
especificacion referidos al verdadero valor u y no al nivel del ensayo m, o cuando se comparan resultados de
ensayo obtenidos utilizando diferentes métodos de medicion.

6.3 Término B

6.3.1 Bes un término que representa la desviacion respecto a m de un laboratorio, por una o0 mas razones.
al margen del error aleatorio e qu ista en los resultados de ensayo. Bajo condiciones de repetibilidad en un
laboratorio, B se considera c se denomina “componente del ses bido al laboratorio”

ente se utiliza un método d
un gran numero de efecto
on del equipo y el entor
istico [ecuacion (1)] puede re =

.. (3)

6.3.2 Sin embargo,
incluidos dentro del
operador, el equj
contaminacion

ablecido, es claro que
lo, a cambios en el
ratura, humedad,

- (4)

puesto por las contribu
do de factores de precisi

factores By, By, By, ..., ¥ puede t nta un

mo consideraciones sobre la sensibili
elo. En chos casos, bastara con varia

los objetivos del estudio
alcance de aplicacion de este

80, 8{1}, B{Z)r etc.

iciones de repetibilidad, estos téermi n constantes, sumand
0. Bajo condiciones intermedias d es el efecto fijo de
la tabla 1), mientras que By, By, efectos aleatorios res que
tabla 1). Estos no contribuyen al s dar de la

iendola mas grande que la desviac

a las diferencias entre operadors
a de escalas graduadas, efc.).
etodos de medicion, particul
uso, si hay un sesgo en los
empre es constante (por g
/o mentales del operador ese
calibrado exactamente. La de tal sesgo se deberia reducir
utilizando un manual de operaciOl claro. Bajo tales circunstancias, el
considerarse como de naturaleza aleatoria.

podrian evitar
cripcion clara y
obtenidos por un
el sesgo variara de
puede ser corregido o
a formacion del personal y
del cambio del operador puede

mediante la nor
precisa de las técn
operador individual,
acuerdo con las condicio

6.4.3 Los efectos debidos a diferencias entre equipos incluyen aquellos debidos a diferentes lugares de
instalacion, particularmente en cuanto a fluctuaciones del indicador, etc. Algunos de los efectos debido a
diferencias entre equipos pueden corregirse mediante calibracion. Diferencias debidas a causas sistematicas
entre equipos deben corregirse asimismo mediante calibracion, y tal procedimiento debe incluirse en el
método normalizado. Por ejemplo, un cambio del lote de un reactivo podria tratarse de este modo Para ello
se precisa un valor aceptado como referencia, por lo que deben consultarse las Guias ISO 33 e ISO 35. El
efecto remanente, debido a equipos que se calibraron utilizando un material de referencia. es considerado
como un efecto aleatorio.

6.4.4 Los efectos debido al tiempo pueden ser causados por diferencias ambientales, tales como cambios
en la temperatura o en la humedad de la sala, etc. Para minimizar estos efectos deberia tratarse de
normalizar las condiciones ambientales.



i

6.4.5 El efecto debido a la destreza o fatiga de un operador puede considerarse como interaccion entre
operador y tiempo. El desempefio de un conjunto de equipos puede variar desde el inicio hasta el final de Ia
labor; esto es un ejemplo de interaccion entre equipo y tiempo. Cuando el numero de operadores es pequefio,
y el numero de conjuntos de equipos aun menor, los efectos causados por estos factores pueden
considerarse como fijos (no aleatorios).

6.4.6 Los procedimientos dados en la Norma COVENIN 2972-2, se han desarrollado asumiendo que la
distribucion de componentes del sesgo debidas al laboratorio es aproximadamente normal, pero en la practica
se pueden aplicar a la mayoria de las distribuciones, siempre que sean unimodales. La varianza de B se
denomina "varianza interlaboratorios”, y es expresada como:

Var(B) = o7 - (5)

Este incluye los efectos de ca
varianzas de precision inte
tiempos de medicion,
contribuciones indep

de operador, equipo, tiempo y ambigente, etc. Se pueden calcular las

rtir de un experimento de precisié Wizando diferentes operadores,
. en un disefo anidado. Var( idera compuesta por las
orio, el operador, el dia del e iente, etc.

en términos practicos ¢ stimaciones similares de precision i
r de experimentos disefiado: damente.

de error, e

da resultado del ensayo y lo
2 fueron desarrollados a
que en la practica se ap

ino representa el error aleatorio asocia

de esta parte de la Norma COV
e error variable es aproximadament
s, siempre que éstas sean unimod

boratorio y se exp,

unico laboratorio, su varianza se d

rencias tales
e que, para un
s y es justificable
tilizan el método de
ratorios, se denomina

6.5.3 Esde tome diferentes valores en dif
como la habilida es, pero en esta parte de la N
método normaliza es diferencias entre laborato
establecer un valor ¢ intra-laboratorio para todos
mediciones. Este valor ado por la media de las v
“varianza de repetibilidad” y a por:

crf = Var(e) -(9)

Este valor medio se toma considerando todos los laboratorios participantes en el experimento de exactitud
que quedan después de haber eliminado todos los atipicos.

7 SELECCION DE LAS CONDICIONES DE MEDICION

71 Al aplicar un método de medicion, pueden darse distintas condiciones de medicion dentro de
un laboratorio, tales como:

a) condiciones de repetibilidad (los cuatro factores constantes),

b) varias condiciones intermedias de precision con un factor diferente;



¢) varias condiciones intermedias de precision con dos factores diferentes:
d) varias condiciones intermedias de precision con tres factores diferentes:
e) condiciones intermedias de precision con cuatro factores diferentes.

En la normalizacion de un método de medicion no es necesario (o incluso factible) establecer todas las
posibles medidas de precision; sin embargo, la desviacion estandar de repetibilidad deberia especificarse
siempre. En lo que se refiere a medidas intermedias de la precisién, la practica comercial comun deberia
indicar las condiciones normalmente halladas y deberia ser suficiente especificar unicamente la medida
apropiada de la precision intermedia, junto con la estipulacion detallada de las condiciones de medicion
especificas asociadas a dicha medicion. Los factores de las condiciones de medicion a ser cambiadas
deberian ser definidas cuidadosamente; la precision intermedia con tiempos diferentes deberia especificarse
en un intervalo de tiempo practicg&htre mediciones sucesivas.

Bndar de medicion estara sesgad
ber sido minimizado por medi
sesgo proveniente de las ¢

7.2 Se asume que ug
inherente al propio mg
COVENIN 2972, se

s posible ya que el sesgc
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] por ejemplo del estado 1 al 2
nbargo, la esperanza de la media
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las mediciones, determinaran el nu
studiados en la estandarizacion del mé

s laboratorios, consi
Itado final y el costo de ¥
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TRALABORATORIO Y ANALISIS DE MEDIDAS DE PRECISION INTERM

8.1 Sencillo
illo de estimacion de una desviaci

ste en tomar una muestra (0, p
génticas) y realizar una serie de

enda que n sea al menos 15. Esto por lo
que este timacion de la precision intermedia e como
eficiente re s procedimientos. El analisis, sin e el estudio
de la precis para tiempos diferentes, realizand a muestra
en dias suce diar el efecto de la calibracion e
Para identificar pd atipicos, se recomienda realiz ra el nimero de

la media de las n

s atipicos, consiste en
NIN 2972-2:1997

sultado de ensayo de las n

yos. Un ensayo mas formal de
! tal como se explica en 7.3.4 de

medidas k, donde y;

réplicas de los resultadd
la aplicacién de la prueba dB

La estimacion de la desviacion estandar de precision intermedia con M factor(es) diferente(s) viene dada por

[ n
Su.jl—Z(n -5 (10)
n-1 fml

donde los simbolos que representan las condiciones intermedias de precision aparecen dentro del paréntesis
8.2 Un método alternativo

8.21 Un meétodo alternativo considera t grupos de mediciones, cada uno con n resultados de ensayos
replicados. Por ejemplo, dentro de un laboratorio, podria medirse cada elemento de un conjunto de ¢
materiales: luego, el factor o factores de precision intermedia podrian ser variados, medirse de nuevo
repitiendose el proceso hasta que hubiera n resultados de ensayo para cada uno de los t materiales Cada
grupo de n resultados de ensayo se debe obtener sobre una muestra idéntica (o conjunto de muestras
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presumiblemente idénticas, en el caso de ensayos destructivos) pero no es esencial que los t materiales sean
idénticos. Unicamente se requiere que los t materiales estén comprendidos en el valor de niveles de ensayo
con un valor de desviacion estandar de precision intermedia con M factor(es) diferente(s) que puede(n)
considerarse aplicable(s). Se recomienda que el valor de {(n-1) sea al menos 15.

EJEMPLO

Un operador realiza una unica medicion sobre cada uno de los t materiales, repitiéndose el proceso por un
segundo operador y posiblemente por un tercer operador, y asi sucesivamente, permitiendo asi calcular una
estimacioén de S0

8.2.1.1 Para identificar potenciales valores atipicos se recomienda realizar un grafico de (yx - i ) contra el
numero del material /, donde yj es el k-esimo resultado de ensayo sobre el material j-ésimo, e i es el

‘dos sobre el j-ésimo material. Un e 0 mas formal de deteccion de
5n del ensayo de Grubbs, tal como en el apartado 7.3 .4 de la
a cada grupo separadamente, sultados combinados.

promedio de los n resultado
valores atipicos consiste
Norma COVENIN 297

La estimacion de precision intermedia con s), Sy, viene dada

por:

(1)
Paran 4 cada material) la formula se simpli
(12)
8.3 e las condiciones de medicioWsobre el rgsultado final
esperado de v es diferente para distint inaciones de tiempo, calibr. dor y

sta es una limitacion de
a como resultado final. cio de

para evaluar su

uando solo varie uno de los cuatro
n analisis quimicos o en ensayos fj
este resultado final se usa f
| precio del producto.

| del carbon, el tamario de la re
ina sobre una muestra de solo
nizas equivaldra a 1.5 SUSA p
analitica, correspondera a
para tales tamanos

que cada 1 %
rde 1 mgenla
cenizas; o sea, a

pesada de ceniza
na diferencia de

0,15 $USA por
10 500 $USA (0,1 x 1,

8.3.2 Por consiguiente, el r do final de analisis quimicos o en icos debe ser suficientemente
preciso, veraz y, especialmente, universal y reproducible. Un resultado fifal que unicamente se garantice bajo
condiciones especificas de operador, equipo o tiempo, no es lo suficientemente bueno para consideraciones

comerciales.

9 ESTUDIO INTERLABORATORIO Y ANALISIS DE MEDIDAS INTERMEDIAS DE LA PRECISION

9.1 Suposiciones Basicas

La estimacién de medidas intermedias de precision a partir de estudios interlaboratorios asume que el efecto
de un factor particular es el mismo en todos los laboratorios; asi, por ejemplo, el cambio de operadores en un
laboratorio, tiene el mismo efecto que el cambio de operadores en cualquier otro laboratorio, o que la
variacion debida al tiempo es la misma en todos los laboratorios. Si esta suposicion no es valida, el concepto
de medidas intermedias de precision no tiene sentido, ni tampoco las técnicas propuestas en las secciones
que siguen para estimar estas medidas intermedias de precision. Debe prestarse especial atencion a los
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valores atipicos (no necesariamente eliminandolos), ya que esto ayudara a detectar la desviacién de la
suposicion necesaria para poder combinar la informacién de todos los laboratorios. Una técnica poderosa
para detectar potenciales valores atipicos, consiste en representar graficamente los datos en funcién de los
niveles de los distintos factores o de los distintos laboratorios participantes en el estudio.

9.2 Método Sencillo

Si un material de g niveles se envia a p laboratorios, los cuales realizan mediciones en cada uno de los q
niveles con un cambio de factores de precision intermedia entre cada una de las n mediciones. entonces el
analisis se lleva a cabo por el mismo método de calculo explicado en la Norma COVENIN 2972 excepto que
se estima una desviacion estandar de precision intermedia en lugar de la desviacion estandar de repetibilidad

9.3 Experimentos anidados

Otra forma de estimacion de
Estos pueden ser experi
términos, véase la Nor,
es que es posible e
también una o m
Existe sin emb

intermedias de la precision es reali
te anidados o irregularmente ani
3534-3). La ventaja del empl
s desviaciones estandar de
de precisién intermedia en
erar, tal como se explica en 9.8

xperimentos mas sofisticados
a las definiciones de estos
expernmental anidado
producibilidad, sino
interlaboratorios.

perimento totalmente anidado par:

factores en varios laboratorios, p se una
ue las desviaciones estandar de
1 ¥ o~ Del mismo modo, un experi
tener dos medidas intermedias de la p

imento totalmente an
de la precisién al mi
es decir, pueden estimar
o factores puede ser usado
€ G0 O(1): O2) Y Or.

1a) para el experimento de d
10, un dia del experimento

J ¥ k que identifican los datos y de la fi
factores, representan, por ejemplo, un |
etibilidad, respectivamente.

b) para el disefo total do de
erimento, un opera lica en

k. y, I que identifican los datos y
sentan, por ejemplo, un laboratorio,
ilidad, respectivamente.

El analisis dos de un experimento totalmen n factores
técnica esta de varianza” ANOVA, de modo s da niv

k]



FACTOR

0 Laboratorio == ’

2 (residual) Jeoui ol ‘ I
|

}’ itk

FACTOR

0 Laboratorio

1

Y22 Y 21 Y 222

e anidado,de cuatro factores

1. Esquemas de experimentos totalm nidado de tres y cuatro fac

9.5 to irregularmente anidado
En la fig stra un esquema de un experimen cular del
ensayo. -

2
3 (residual) for- t l
y:; Yn Y Y 3 Yo

Fig. 2. Esquema de un experimento irregularmente anidado de cuatro factores
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Un experimento irregularmente anidado de tres factores requiere que cada uno de los i laboratorios obtenga
tres resultados de ensayo. Los resultados de ensayo y;, e y, deben obtenerse en condiciones de repetibilidad
e yi3 en condiciones intermedias de precision, con M factor(es) diferente(s) (M = 1, 2 6 3). por ejemplo, en
condiciones intermedias de precision por diferentes tiempos (obteniéndose yi3 en un dia distinto al que se
obtuvieron y,; e ya).

En un disefio irregularmente anidado de cuatro factores, y. debe obtenerse en condiciones intermedias de
precision, con un factor adicional diferente, por ejemplo, bajo condiciones intermedias de precisién con
[operador + tiempo] como factor diferente se varia el dia y el operador.

También el analisis de los resultados de un experimento irreqularmente anidado de n factores se realiza
mediante la técnica estadistica “analisis de varianza” ANOVA. de modo separado para cada nivel del ensayo
descrito en detalle en el anexo C.

9.6 Ubicacion de los Fag un Disefno Experimental Anidadc

La ubicacion de los f3
afectados por efectg
por efectos aleatg
COMO una varig

efio experimental anidado se rg
berian situar en los niveles g
O0s niveles mas bajos, consit
un disefo de cuatro factores
actor 1 el operador, el factor
de no ser importante en el caso d& 0 totalmente

a que los factores mas
los mas afectados
ituado mas abajo
gn las figuras 1b)

on el Procedimiento Presen

analisis se lleva a cabo sepa
factor 1 es la réplica. Si este

0 empleara unicamente un operador,
ion estandar de precision intermed
de tres factores. La adicion de un fa8
2 uno de ellos llevando a cabo dos
permitir determinar las desviacione dad y las
operadores, diferentes tiempos y

disefios experimentales totalme

o de n factores, requiere 2™ fda laboratorio, lo
para los laboratorios. Este e
ado, ya que este disefio requ
aciones estandar, aunque el and
ados de las desviaciones estandar &

Un experimento t6
cual puede ser un re
de experimentos irreg
obtener el mismo numero
incertidumbre de los valores €
resultados de ensayo.

ados de ensayo para
ente mas complejo y Iz
, debido al menor numero de




ANEXO A
(Normativo)

SIMBOLOS Y ABREVIATURAS UTILIZADOS EN LA NORNA COVENIN 2972

a Intercepto en la relacion s=a + bm

A Factor usado para calcular la incertidumbre de un estimado

b Pendiente en la relacion s=a + bm

B Componente de un resultado de ensayo que representa la desviacion de un laboratorio

del promedio general (componente del sesgo del laboratorio)

By B que representa todos los factores no cambian en condiciones de
dia

B, By, etc que representan factores diciones de precision

c lgs=c+sigm

ClCCF

Cemn, C iti bas estadisticas

DC,

RC,

d

e Componente en el result
en cada resultado del ensayo

f Factor critico del rango

Folva, p-cuantil de la distribucién F co de libertad

G Estadistico de |a prueba de Grubb

h

k istico de la prueba de Mandel par

LEL ntrol inferior (limite de accién

m la propiedad del ensayo; ni

M tores considerados en condicion n intermedia

N Numero de iteraciones

n Numero de resultados de ensayo obtenidos en un laboratorio a un nivel (es decir, por
celda)
Numero de laboratorios participantes en un experimento interlaboratorio

e Probabilidad

q Numero de niveles de la propiedad caracteristica ensayadas en el ensayo en un
experimento de interlaboratorios

r Limite de repetibilidad

R Limite de reproducibilidad
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MR

Material de referencia

S Estimado de desviacion estandar

s Desviacion estandar pronosticada

T Total o suma de alguna de expresion

t Numero de objeto o grupo del ensayo

LCS Limite de control superior (limite de accion o limite de advertencia)

w Factor de ponderacién usado en el calculo de una regresion ponderada

w njunto de resultados del ensayo

X

Y

¥y resultados del ensayo

"

a

B Probabilidad de ¢

Y Cociente de la des ndar de reproducibilidad a la desvi ar de
repetibilidad

A Sesgo del laboratorio

A Estimado de A

8 Sesgo del método de medicion

5 Estimado de §

A iferencia detectable entre los sesg métodos

medicion

u erdadero o valor de referencia ac

v s grados de libertad

p ble entre las desviaciones e ad del método B y €l

G Valor verdadero de la desviacion estandar

T Componente en el resultado de un ensayo que representa la variacion debida al tiempo
desde la ultima calibracion,

i) Cociente detectable entre las raices cuadradas de las medias cuadradas entre
laboratorios del meétodo B y el método A

7, p-cuantil de la distribucion y° con v grados de libertad
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Simbolos usados

c Diferente calibracion

E Diferente equipo

i Identificador para un laboratorio particular

i) Identificador para mediciones intermedias de precision, en paréntesis, identificacion del tipo
de situacion intermedia

J Identificador para un nivel particular (COVENIN 2972-2).
Identificacion de un grupo de ensayos o para un factor (COVENIN 2972-3).

k Identificador sultado particular de un ensayo en ugelaboratorio / en un nivel

RS e B

-

1.2:3 n de obtencion

(1), ( n de incremento de lam
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ANEXO B
(Normativa)

ANALISIS DE VARIANZA EN EXPERIMENTOS TOTALMENTE ANIDADOS

El analisis de varianza en este anexo debe realizarse separadamente para cada nivel de ensayo incluido en el
experimento interlaboratorios. Para simplificar, no se ha afadido a los datos subindice alguno que indique el
nivel del ensayo. Se hace notar que en esta parte de la Norma COVENIN 2972 el subindice J se utiliza para el
factor 1 (el factor 0 es el laboratorio), mientras que en otras partes de la Norma COVENIN 2972 se utiliza para
representar el nivel del ensayo.

Deben aplicarse los métodos d
comprobar la consistencia de
anexo, el analisis exacto
un laboratorio. Sise c
o atipicos y deberia
(al nivel afectado

rtos en el apartado 7.3 de la Norma COVENIN 2972-2:1997 para
s y la existencia de valores atipicos. los disefios descritos en este
s muy complicado cuando falta al s resultados de ensayo de
s de los resultados de ensayo i0 son valores dudosos
lisis, se recomienda que to oratorio en cuestion

B.1 tres factores

Los datos
siguiente

resentan por y, y los valores 0s son los

experimento interlaboratorios

S| )
SSe = Z Z Z (}',;k -V, ) - 0 Z Z W,
TR roy

Como los grados de libertad para las sumas de cuadrados SS0, SSl| y SSe son p-1, p y 2p, respectivamente,
la tabla ANOVA se compone como la tabla B.1



Tabla B.1

Tabla ANOVA para un experimento totalmente anidado de tres factores

Las estimaciones inse
de las medias cua

Fuente Suma de Grados de Media cuadradas | Media cuadrada esperada_ 1
cuadrados libertad
0 |ss0 p MSO=SSU(p-1) | o7 + 252, + 4a, |
1 SS1 p MS1 = SS1/p e 25
Residuo SSe 2p MSe = SSe/(2p) Ty
Total SST 4p-1

3 b ] > 3
s,de oy,. 0, Y O, resp eden obtenerse a partir

, como:
= ;(;'AS'O — MS1)

l (MS1 - MSe)

MSe

Las s de la varianza de repetibili rianza intermedia de precision para un ente y
varia oducibilidad, son respectivame as siguientes:
‘Y.’-HI =
33
Sp =5, +5§
B.2 E almente anidado de cuatro facto

Los datos ob

erimento se representan por Vi,

‘;&I +.Vr;lt3)

A
Yin-Vel

qu{ 3) =

donde p es el numero de laboratorios que han participado en el experimento interlaboratorios
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La suma total de cuadrados, SST, puede subdividirse como sigue
SST = ZZZZ (."r;u . .1'} =SS0 + SS1 + §SS2 + SSe
1 ] & !

#3333 (nes] w (o] nl]

SS1

Il
|
S o
%
™
M
i
:I
b~

e libertad para |
tabla ANOVA se co

cuadrados SSO, SS1, SS2 y Se
tabla 2.

B.2
totalmente anidado de cuatro factor

abla ANOVA para un exp

Suma de Grados de
cuadrados libertad

Media cuadradas Media cuadrad

SS0 p-1

1 SS1 P
2 2p
1 4p

8p-1

= 2 F 2 2 2 3
Las estimaciones | +So, VS, de 0,.0,5, Y eden obtenerse a

partir de las medias cua S1, MS2 y MSe, como:

£l

53 = L MS0 - MST)
8
¢ = l (MS2 - MS1)

§5, = ,') (MS1— MSe)

s’ = MSe
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Las estimaciones de la varianza de repetibilidad, varianza intermedia de precision para un factor diferente.
varianza intermedia de precision para dos factores diferentes; y varianza de reproducibilidad, son

respectivamente las siguientes:
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ANEXO C
(Normativo)

ANALISIS DE VARIANZA EN EXPERIMENTOS IRREGULARMENTE ANIDADOS

El analisis de la varianza descrito en este anexo debe realizarse separadamente para cada nivel del ensayo
incluido en el experimento interlaboratorios. Para simplificar, a los datos no se les ha afadido ningun
subindice indicativo del nivel del ensayo. Se hace notar que el subindice j se utiliza en esta parte de la Norma
para indicar las réplicas dentro del laboratorio, mientras que en otras partes de la Norma se utiliza para
representar los niveles de ensayo.

ado 7.3 de la Norma COVENIN 2972-2:1999 deberian aplicarse para
verificar la consistencia de | y la existencia de valores atipicos g&on los disefios descritos en este
anexo, el analisis exacto, se vuelve muy complicado cua Iguno de los resultados de
ensayo de un labora ye que algunos de los result 0 de un laboratorio son
valores dudosos o er excluidos del analisis, se dos los datos de ese
laboratario (al ni s del analisis.

Los métodos descritos en el a

C.1 o de tres factores

el laboratorio / se representan po! los valores

medios

donde:
SSO=3Z()_;@J

2 b
SSI = 3 Zw,m

I >
SSe = 5 Zwuh

Como los grados de libertad para las sumas de cuadrados SS0. SS1y SSe son p-1. py p. respectivamente. la
tabla ANOVA se compone como se muestra en la Tabla C 1.
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Tabla C.1

Tabla ANOVA para un experimento irregularmente anidado de tres factores

Fuente Suma de Grados de Media cuadrada Media cuadrada esperada
cuadrados libertad ;
lo SS0 p-1 SS0/(p-1) ol 2 oty Bt |
I .; I (1)
W o=
1 SS1 p SS1/p G o
Residuo SSe SSelp
Total SST
de ofn,, o'f“ y ofr,. respecti btenerse a partir
de las medi h n la forma:

e L,
12 12
ST MSe
4

52 =M.

de la varianza de repetibilidad, varia edia de precision para un ente y

ucibilidad, son respectivamente las

jdado de cuatro factores

Los datos obtenidos en to dentro del laboratorio / se y(0=1,2 3 4), ylos

valores medios y rangos sort:

1 r —_— 3 13
N = 2()’;{ +.V;2) Wil iy =Y;3
1 ¥ 3 1} —_ El 1]
.l!ull:3(}'rr.f+_}12+,1|,3) Wy = JJ”J'_J.H
|
.ll.lﬂ_\j = 4(};11’ +yl: +vl.r: +J}l4) Waun = .l‘a|_‘|_'.Il 4

= |
= 2V

22



i

donde p es el numero de laboratorios que han tomado parte en el experimento interlaboratorios

La tabla ANOVA se compone como se muestra en la Tabla C 2

Tabla C.2
Tabla ANOTA para un experimento irregularmente anidado de cuatro factores
| Fuente Suma de cuadrados | Grados de Media Media cuadrada esperada -
!l libertad cuadrada
| : g 5. 3 5 B i .,
3 3 » 7 s
5 4Zw' SS1/p a, + Y

SS2/p o)

Residuo

SSelp 2

irregularmente anidado

idos en el experimento dentro
rangos son:

y los

- 1
y,“p = .)()’.1 +yp3)

I
.l"u]l = = ()}.-I +yr.‘ +yf.1-)

a+ Vo +ys+34)

donde p es el numero de laboratorios que han tomado parte en el experimento interlaboratorios

La tabla ANOVA se compone como se muestra en la tabla C.3.
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Tabla C.3
Tabla ANOVA para un experimento irregularmente anidado de cinco factores

Fuente Suma de cuadrados | Grados de Media | Me&ia.cuadram- 2R ‘
= libertad cuadrada | |
0 i 1 SS0/(p-1 I:+7_‘+[]__+”3+_: |

SZ yl(-ll —S[J{)'] P (p-1) o, 5()'“ 3 g 3 T, :)O-rm :
el W 03 e
1 W, p SSi/p G- & o3 + G5+ Lo
5-Z £ 10 10 G550
3 2 = 7 = 2 " |
2 Z“’,}s; p SS2/p G, + g e 7y |
44 iy ‘ ,|
|
2 b
3 3 P SS3/p g:
gl :
Residuo SSelp o;

o irregularmente anidad

idos en el experimento dentri
y rangos son:

- 1
y:(l} :i(yll +y:2)

1
) ZB(yrl +yl! +y|3)

il +y12 +y:3+}rl4)

Vs + Vi "'}"15)

|
Wisy = (yrl 2T Vst VitV +,1'rn) Wits)h- =% o= Vi

. 1 .
Vs p Zy;m

La tabla ANOVA se compone como se muestra en la Tabla C .4
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Tabla C.4

Tabla ANOVA para un experimento irregularmente anidado de seis factores

Fuente | Sumade cuadrados | Grados Media Media cuadrada esperada
de  cuadrada
libertad | 'I

0 : Al p-1 iSE‘;[L-‘(;:M) o"1+4cr2 +205 +30,, + o, +60° |

62 Yish "6}7 4 i r 3 4 ) 3} 1 lll
1 SZM‘J p {SS1/p o’ ]60': +6a'1 + ol >

6 - Ha I r 1 5 [E ¥ 5 3 5 2y 3

4 5 i 2 8 .
2 - Z Wi, ' SS2/p o, + " a;

3 2
3 SS3/p g,
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ANEXO D
(Informativo)

EJEMPLOS DE ANALISIS ESTADISTICO DE EXPERIMENTOS DE PRECISION INTERMEDIA

D.1 Ejemplo 1 - Obtencion de la desviacion estandar de precision intermedia, por (tiempo + operador)
diferente, Syrq), dentro de un laboratorio especifico para un nivel particular del ensayo.

D.1.1 Antecedentes

a) Método de medicion: Determinacion del contenido de carbono en acero por espectrometria de emision
en vacio, expresando los resultados de ensayo como porcentaje en masa.

acero, en noviembre de 1984

b) Fuente: Informe de u

dia una muestra de

c) Diseno experi ratorio especifico se analizg
un analista distinto

material, ale , analizandose de nuevo
Durante un de datos (véase tabla D.1),

Tabla D.1
Contenido en carbono, % (m/m

Muestra N° 1% dia
J Yi
16 0,149
17 0,044
18 0,127
19 0,050 I
20 0,042
21 0,150
22
3

Los datos yji, Y2 ¥ estran en la tabla D.1. El a iento descrito en el

apartado 8.2.

En la figura D.1 se presenta fico de los datos (desviaciones re media de las mediciones en

ambos dias (yx - » ) frente al nimero de la muestra j). Este grafico y la aplicacion de la prueba de Cochran

indican que los rangos de las muestras con los numeros 20 y 24 son atipicos. Hay una gran discrepancia
entre las mediciones diarias de estas muestras, debido lo mas probablemente a errores en la toma de los
datos. Los valores para estas dos muestras fueron eliminados del calculo de la desviacion de la precision
intermedia para (tiempo + operador) diferentes Sero. la cual se calcula segun la ecuacion (12);

L ;
& ? x287x107
(TO) 2 g 2? ; w ; x x
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o ¢n earbono, % andm)

0.06 ‘ ] —
r |
I
|
|

Numero de muestra. j

Figura D.1 — Contenido de carbono en acero — Desviaciones respecto a
la media de las mediciones en ambos dias, frente al nimero de la muestra
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D.2 Ejemplo 2 - Obtencion de la desviacion tipica de precision intermedia, por tiempos diferentes, en
un experimento interlaboratorios

D.2.1 Antecedentes

a) Método de medicion: Determinacion del contenido de vanadio en acero por el método de espectrometria
de absorcion atomica descrito en las instrucciones del experimento. Los resultados del ensayo se
expresan como porcentaje en masa.

b) Fuente: ISO/TC 17, Acero/SC1. Métodos de determinacion de la composicién quimica. Experimento
realizado en mayo de 1985.

c) Diseno experimental: Experimento irregularmente anidado, de tres factores, con participacion de 20
laboratorios, cada uno aportagdo dos resultados de ensayo obtenidos en condiciones de repetibilidad un
dia determinado, seguid o resultado de ensayo obtenido al digesiguiente, para cada uno de los 6
niveles incluidos en 0. Todas las mediciones en los di boratorios fueron realizadas
por un unico oper mismo equipo de medicion.

D.2.2 Analisis

Los datos pa osenlatablaD.2.

El analisis nivel, por ejemplo, el nivel 1.

al n® i) del
Hay una
es muy
de los

20 es un laboratorio que obtuvo va
° dia y el valor medio del 1* dia, el
tros laboratorios. Este laboratorio

ntre el resultado d
n los resultados de e
edidas de precision.

28



! ]
!_ .
) O D 101 resulado de ensavo

e G Daa 1727 resubtado de ensino g
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el 1, frente al nimero de Iz
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De acuerdo con C1, del anexo C, se calcularon los valores de W, W, 5, €V, . . mostrandose los
resultados en Ia tabla D .3
Tabla D.3
Valores de w;;;, w;
! Laboratorio N° Wku] wk.:z} v
! Vi ;
| 1 0,001 1 0,000 15 0009700 |
2 0.0000 0.001 00 0,009 667
3 0.0005 0,000 15 0,009300 |
4 0.000 3 0,000 45 0,008000 |
5 0.000 00 0,010 000 |
6 0,000 25

0,000 25
0,000 40
0,000 10
0.001 55
0,001 00
0.001 50
0.000 25
0,000 40
0,001 30
0.000 40 0,009 767
0,000 85 0,010 633
0,001 40 0,010 867
0,000 70 0,009 933

La su dio los siguientes valores:

A partir de estos valores se obtieffen las sumas de cuadrados SS0. SS1

que se muestra en la tabla D 4,

, preparandose la tabla ANOVA

Las estimaciones insesgadas de las varianzas interlaboratorios .S‘I:']], interdias dentro de un laboratorio sf“ y

la varianza estimada de repetibilidad sf” obtenidas son:

Soy=0.278 x10°

Uy
s;, =0,218 x 10°

s, =0.145x10°

{r}
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La desviacion de reproducibilidad si, desviacién de precision intermedia para tiempos diferentes s, y la
desviacion de repetibilidad s, obtenidas son:

.

® s,

+5, +.\‘I"”| =0.801x10"*

G s ] 1= 9 -3
Sy = 5, +5,, =0,603x10

s, = s> =0381x10""

,

Los valores de estas desviaciones para los seis niveles de contenido en vanadio estan recogidas en la tabla

D 5 y representados graficamente en

la figura D.3.

Tabla D.4
la ANOVA — Contenido en vanadi

Fuente rados de Media
ibertad cuadrada
0 (lab 8 1,342 x 10°°
1 829 x 1 0,436 x 10°
2.76 x 10°® 0,145 x 10 o
3521x10°

alores de s, sy, y sg para se

abla D.5

Laboratorio | Promedio
atipico N° (%)
20 0,009 8
2 0,037 8
- 0,1059
y8 02138
0,516 4 6,237 x 10°
6 0,748 4 9,545 x 10°
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