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INTERCOMPARACION ENTRE LABORATORIOS DE INVESTIGACIO N EN FiSICA
EXPERIMENTAL

Intercomparison Between Research Laboratories In Exerimental Physics

Resumen:

Se presentan en este trabajo algunos de los asitetilizados en la
intercomparacién de laboratorios los cuales hao siblementados de manera
interdisciplinaria por grupos de investigacion guadajan en fisica experimental
en la Universidad Tecnoldgica de Pereira, los subén sido poco difundidos y
gue pueden servir de base para que en Colombrasesta cultura.

Palabras clavesintercomparacién, metrologia, laboratorios.

Abstract:

This work presents some of the criteria used in iter-comparison of
laboratories which have been interdisciplinarily plamented by research
groups that work in experimental physics at thehhetogical University of
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Pereira; they have been scarcely diffused but cathle foundations to create a

discipline in this subject.
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1. Introduccién

La comparacion entre laboratorios [1], es una &t/
que se realiza con el fin de validar métodos, aten
trazabilidad de las mediciones y asegurar la calida

los resultados experimentales. Aunque generalmante
habla de intercomparacion de laboratorios para
laboratorios de calibracién y ensayos, esta metodml

se podria extender para laboratorios de fisica
experimental. Las comparaciones entre los labadostor
son necesarias para Vverificar y/o asegurar la
“Equivalencia” entre los participantes.
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Fig. 1. Grafico tipico de una intercomparacion.
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e La intercomparaciéon de laboratorios se realiza
entre otros, con los siguientes propdsitos:

e Probar la competencia (prueba de aptitud)

e Analizar la reproducibilidad de resultados de
medicion.

e Probar la equivalencia de los resultados con la
referencia.

Fecha Recepcién: 9 de Septiembre de 2010
Fecha aceptacién: 15 de Noviembre de 2010

» Probar la equivalencia de los resultados entre si.
» Probar las diferencias entre métodos.

Usualmente el protocolo de una intercomparacién
requiere la declaracion del valor obtenido por el
laboratorio, acompafiado de su incertidumbre, egpies
en una forma también determinada. En la figura 1 se
observa la intercomparacion de 6 laboratorios siersie

un grafico tipico de intercomparacion.

2. Criterios mas utilizados en la intercomparaciérde
laboratorios.

Existen diferentes tipos de criterios de aceptadiémtro
de los protocolos de intercomparacion de labomdoil
grupo de electrofisiologia del Depto de fisica al&JTP,

en su linea de investigacion de metrologia hazati
varios de ellos. A continuacion con base en el pjerde

la figura 1 se presenta un analis de algunos des est
criterios:

2.1 Criterio de la curva normal

En este enfoque se determina la aceptacion cuando |
diferencia entre el mejor estimado de un laboratsry

el promedio de los valores de todos los laboraddtimes
mayor al doble del estimado de la desviacion estade
los mejores estimados de todos los laboratorios.

Esto es:

X; — X < 92s
(1)
Donde:

Xi es el mejor estimado del laboratairio
X7 promedio de los resultados de todos los labortori
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s desviacion estandar de los resultados de todos los
laboratorios
Con base en los datos de la figura 2.26 se obtiene:

X =-04 s=1.2
Criterio de aceptacion
x * Todos son igualmente confiables = X - <2
4+ + No necesita Xy Upr K3
T \
2 : 10 X+285=249
14+ ‘o i\\\
[4 .
04 | - 5 \
L Y =64 \
X_,] T B E J
‘TA 2s
ol
-3+ T T/ x-25-28
4 Coeficiente de variacion ‘\'
T 1,028  -0343 0171 -1,970 0857 008612

Fig. 2. Criterio de la curva normal.

Graficando se obtiene la figura 2.
De la figura 2 se observa que la distancia entre el
estimadoXi y el valorX barra para cualquier laboratorio
es menor que el doble de la desviacion estésdaor lo

cual se puede concluir que todos los laboratortiogpten

con el criterio de la curva normal.

Este método da el mismo peso a los resultados die ca
laboratorio y no considera la incertidumbre de los
mismos; no discrimina a priori. De hecho supone que
todos los resultados son parte de la misma disidbyuy

que ésta tiene una fdp (funcién distribucion de
probabilidad) normal.

El promedio y la desviacion estandar estimadosragpe
sensiblemente de resultados que podrian considerars
como no aceptables en principio.

Este enfoque no requiere de un valor de referamaie

su incertidumbre; su poder de discriminacion e lyaj
ademas es sensible a los “outliers” (laboratorios o
cumplen el criterio).

2.2 Criterio de la curva t [2]

El criterio de aceptacién incluye el valor de ladd
Student para (n-1) grados de libertad y a un niel
confianza p. Este valor se encuentra en tablasiiiero

de laboratorios participantes es n. Este critegi@lica

por medio de la ecuacién 2:
X; -X < ts

2

Donde:

Xi es el mejor estimado del laboratorio i

X es el promedio de los resultados de todos los
laboratorios

t es la constante de Student obtenida de la taida
Student.

s es la desviacién estdndar de los resultaddedies
los laboratorios

En este criterio, al igual que en el criterio declava
normal, tampoco se necesita de un valor de referemc
de su incertidumbre, pero en este enfoque el pdder
discriminacién es mucho mas bajo.
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A continuacion se aplicaré este criterio para lawsl de

la figura 1. El valor del promedio y la desviacion
estandar son los mismos que los hallados para la
elaboracion de la fig. 2. Para encontrar el valot de
acude a la tabla de Student donde para un nivel de
confianza del 95% y 5 grados de libertad (n-1 =56=

5), se obtiene que:

Criterio de aceptacion

4+ XX _
5| Nonecesita Xy Uy <5, (n-1)
X+
2] ;
14 fo
b I Can F h N
X =+ ¥ ‘;:
4 J
:# 2605
2L D+ ’
3l /
—7“‘)175
4L
-1,028 -0,343 0171 -1,970 0,857 0.086 'z

bossy (5)=2.57

Fig. 3.: Criterio de la curva t.

t = 2,57. Al observar la fig. 3 se observa que fadicia
entre el estimad¥i y el valor promedi para cualquier
laboratorio es menor que el producto entre la eonst
de Student y la desviacion estandarpor lo cual se
puede concluir que todos los laboratorios cumptanet
criterio de la curva t.

2.3 Criterios de inclusion

Este criterio consiste en identificar el cumplinigerde
pertenencia o interseccion (traslape) de los radodt de
los laboratorios con el valor de referencia y su
incertidumbre. El valor de referencia y su incentidbre
son establecidos por el laboratorio piloto.

De manera general se encuentran dentro de estguenfo
los siguientes tres criterios:

a) Que el mejor estimado del laboratorio esté en el
intervalo asociado al valor de referencia y su
incertidumbre; matematicamente se expresa por nuedio
la ecuacion (3).

_X—i = .\fre_f j: [."Y.ref (3)

Donde:

Xi es el mejor estimado del laboratorio i

X €S el valor de referencia

U, e es la incertidumbre expandida del valor de
referencia

Este criterio es el mas estricto de los tres.

b) Que el valor de referencia esté en el interaaliciado

al valor del laboratorio y su respectiva incertidue;
matematicamente se expresa por medio de la ecuacion
4).

Xrer € X; 215 (4)
Donde:

X €S €l valor de referencia

X;  es el mejor estimado del laboratorio i
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U; es la incertidumbre expandida del resultado del
laboratorio i

¢) Que ambos intervalos se traslapen. Es el aiteds
relajado y matematicamente se utiliza la ecua@dn (

(X; £ U;)N (:AY,-ef T Ures) # O (5)
Donde:Xi  es el mejor estimado del laboratorio i

Ui es la incertidumbre expandida del resultado del
laboratorio i

Xref es el valor de referencia

Uref es la incertidumbre expandida del valor de
referencia

Utilizando los datos de la fig. 1 y los valores de
referencia dados a continuacion, se aplicaranriterios

de inclusion para ilustrar graficamente la situacyd
analizar los resultados:  Xref =0 Urdd, 7

En la figura 4 se ilustra graficamente la situacién la
figura 4 se observa que el criterio a) no lo cumptes
laboratorios A, D y E; el criterio b) no lo cumplérs
laboratorios A 'y D y el criterio ¢) no lo cumple el
laboratorio D.

2.4 Criterio del error normalizado [3]

Este criterio es uno de los mas utilizados, reguier un
valor de referencia y de su incertidumbre los aualen
establecidos cominmente por el laboratorio pilGtara
aplicar este criterio, se tienen en cuenta lasiexiges
suposiciones:

- Los errores de los laboratorios respecto al vder
referencia siguen una curva normal.

- Las incertidumbres de los errores, del valor de
referencia y de los valores de los laboratoriosirest
expresadas con el mismo factor de cobertura, uguném
igual a 2. Esto supone que la desviacion estanelda d
funcién de distribucion de probabilidad de erroessla
mitad del denominador del error normalizago

- La correlaciéon entre los valores de los participa es
nula. Frecuentemente esta hipétesis no se cumple,

especialmente cuando los instrumentos de medida son

calibrados con el mismo patron.

El error normalizado se calcula por medio de lg&x.

A — -\,ref
En = ﬁ
fU+ U= .
V 7 ref (6)
Donde:

Xi es el mejor estimado del laboratorio i
Xref es el valor de referencia

Ui es la incertidumbre expandida del resultado del
laboratorio i
Uref es la incertidumbre expandida del valor de
referencia.

El criterio de aceptacion implica que el error cespecto
a la referencia debe ser menor o igual a la ircheribre
de ese error, mateméaticamente esta dado por lgiénua

(7).
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én < 1 ()

Para la aplicacion de este criterio es indispersabl
conocer los valores de referencé{eef y Uref , en este
enfoque se propicia un aumento de la incertidunibre
para ser aceptado y por tal razon puede inducia a |
aceptacion inapropiada de resultados. Cada patitep
debe observar un comportamiento ético al respecto.
Utilizando los datos de la gréfica 2.26 y los vatode
referencia:  Xref=0 Uref = 0,7

Se calcula el error normalizado para cada labdcator
Graficando se obtiene la figura 5. Observandogaréi se
puede concluir que el laboratorio D no satisface es
criterio.

Criterios de aceptacion
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Fig. 4. Criterios generales de aceptacion por inchion
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Fig. 6. Criterio del error cuadratico medio (ecm).
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2.5 Criterio de error cuadratico medio (ecm)

Este criterio combina el error respecto al valor lae
referencia y la desviacion estandar asociada a la
repetibilidad, dicha combinacion se compara con un
namero C de veces la incertidumbre expandida det va
de referencia.

El error cuadratico medio (ecm) se calcula por meidi

la ecuacion (8).

ecm = /b2 + 52

8
Donde:
b= |‘Y?‘E._f - Yz|
s es la desviacion estandar de las mediciones

independientes del laboratorio. El criterio de aaepn
se aplica utilizando la ecuacién (9).

ecm
<C

Tref — (9)

Donde: ¢ ~ 1,5

C depende del tipo de prueba que se realice.

Para este enfoque se requiere la incertidumbrealet

de referencia pero no la de los laboratorios ppéites.
Este criterio es muy sensible al tipo de pruebguwese
trate: Si la desviacion estandar contribuye poctoema
relativa a la incertidumbre, pueden ocurrir sesgbs
aplicar el criterio de aceptacion. En una prueba pea
cual la incertidumbre dependa mayoritariamente ae |
incertidumbre de un patrén, por ejemplo un matetel
referencia, como los resultados de los particigantela
consideran pero si contribuye a la incertidumbtevdi®r -
de referencia, el criterio puede enmascarar elmtaasﬁcxé
real de los participantes.

En la tabla 1 se tienen los datos obtenidos panaeg@r
estimado, la incertidumbre expandida y la desviacié
estandar de cada uno de los laboratorios que iparbn

en la intercomparacién que se presenta en la fig. 1
Utilizando los valores de referencia dados a coatiion

y el criterio del error normalizado se graficardn y
analizaran los resultados.

Tabla N° 1 Datos para el criterio del error cuadratico
medio

Laboratorio | X; | U; | &
A -12]09]0,5
B 040603
C 02]1,3]07
D -2,3 07|03
E 1 (22|10
F 0112812
Xref=0
Uref=10,8

Por medio de la ecuacion de ecm, se calcula el erro
cuadratico medio para cada laboratorio y se obtlane
figura 6 que lleva incluida la tabla de ecm pardaca
laboratorio.
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Observando la figura 6 se puede concluir que el
laboratorio D no satisface este criterio.

2.6 El método de minimos cuadrados [4]

Este método consiste en una optimizacién que iechuy
todo el grupo de laboratorios participantes. Para
comparaciones entre laboratorios, es utilizadol exaso

en que los equipos o0 instrumentos empleados en la
comparacion presentan deriva (desgaste que sufeen |
instrumentos o equipos con el transcurso del tigntpo

el desarrollo de este trabajo, se analizara el
simple, el cual corresponde al caso de regresi@alli

El modelo matematico para la variable medida eledh
ecuacion 10.

.Y!: = a II.'I‘II!_ (10)
Dondea [y b son el intercepto y la pendiente de la recta
de regresion que se calculan por medio de las
correspondientes ecuaciones, ty es el tiempo que
transcurre entre las pruebas, los cuales son gyate
asumen con un valor de i unidades.

Para probar la bondad del ajuste realizado paedtarde
minimos cuadrados, se utiliza el criterio dé.
Matematicamente este criterio se aplica por medidad
ecuacion 11.

Xae = Xp(Y) (11)
Donde:
a3 (225)

A (12)

Con Xi mejor estimado del laboratoriio

nuevo mejor estimado por medio de minimos cukmra
del laboratorio i

u; incertidumbre estandar del laboratorio i

N numero de laboratorios participantes

Donde x3(Y) se extrae de tablas estadisticas, una vez se
conoce @ que es el nivel de confianza yraque son los
grados de libertad y que esta dado por la ecuddon
Y=N-qgq-1

(13)

Donde

N es el nimero de laboratorios participantes

g es el nimero de parametros de la curva prop(jeesta

el caso mas simple es igual a 2)

En la tablaN°® 2 se muestran los valores mas utitigale
X? para las comparaciones con un nivel de confiaeta d
95 %, es decip = 0,95.

Tabla N°2 Valores para aplicar el criterio de minimos

cuadrados
e 3 4 5 6 7 B
2590781949 | 11.07|12.59 | 14.07 | 15,51

A continuacion utilizando los datos de la tablad@tos
qgue se han utilizado para criterios anterioregjtdieara
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el método de minimos cuadrados para ilustrar
gréficamente la recta de regresion y se utilizhciterio
de bondad del ajuste para analizar la situacion.

Tabla N°3 Datos para la aplicacion del criterio de
minimos cuadrados

Laboratorio | X; | U; U;
A -1,2 109|045
B 04106| 03
C 02 (13]065
D -23 (10,7035
E 1 221 1,1
F 01 (28] 14

Para calcular los valores dey b de la ecuacién (10) se
construye la tabla N° 4.
Los valoresa y b calculados con las ecuaciones:

b:n(Zm;)—(Z'L) (T x) Yi ST
H(E)-(Z8) a= Q
Son: a=-1,25 b= 0,23

Tabla N° 4 Datos para el analisis de minimos cuadrados

Laboratorio | # R
A 11-12]-12]1
B 2 1-04]-028] 4
S 3|02 06 ]9
D 4 (23|92 |16
E 5 1 5 25
F G| 01|06 |36
D 226 -5 |91

Con base en el célculo de los valoresXi: mediante la
utilizacion de la ecuacion (10), se obtiene laaadb? 5.

Tabla N° 5 Datos de la recta obtenida por el método de
minimos cuadrados

X
-1,02
-0,79
-0.,56
-0,33
01

0.13

Laboratorio

o

| m| 3| O T =
o | | 4| eaf no| =

Graficando se obtiene la figura 7.

Utilizando la ecuacion (12) se tiene:

Xobs = 35,90

Utilizando la tabla N° 2, se tiene:

xae3(3) =781

Al aplicar el criterio por medio de la ecuacién ke
observa que:

Xass > Xb.95(3)

Se concluye por lo tanto al observar la figura @ gu
laboratorio D no satisface este criterio.

3. Determinacién de los outliers [1]

Los outliers son observaciones numéricamente difese
del resto de las observaciones, los criterios quéikzan
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para rechazarlos son muchos pero ninguno es
absolutamente seguro. Entre los criterios maszatiths

se tienen:

a) Criterio de Dixon: Este criterio es un test @stico

gue se lleva a cabo siguiendo los siguientes gagos

i) Se grafican los datos con el fin de identifiehrdato

que difiere de los demaéas, este dato se considera
sospechoso.

ii) Se ordenan los datos en orden ascendente.

n

mn

Fig. 7. Gréfico de la aplicacion del método de mimios
cuadrados

iii) Se calculad [lcomo la diferencia entre el dato
sospechoso y el dato més cercano a éste.

d = dato sospechoso - dato mas cercano

(14)

iv) Se calcula la dispersion completa de la segi@atos
w como la diferencia entre el dato mayor y el dagmaon.

w = dato mayor - dato menor

(15)

V) Se encuentra el valor @&, utilizando la ecuacion 16.

|d

Qex;:l = :

(16)

vi) Se encuentra el valor dg.; por medio de la tabla del
apéndice C, conociendo el nivel de confidnza el
namero de laboratorios participantés

vii) Se aplica el criterio d& de Dixon utilizando la
ecuacion 2.86 para determinar si es necesariozacka
dato sospechoso.

Vl") Qexp < chit

Con los datos de la figura 1, utilice el criteQale Dixon
se determinard si existe algin dato que se debazec
Dibujando los datos se obtiene la figura 8.

Siguiendo los pasos:

i) De la figura 2.36 se observa que el dato sogrkes
el del laboratorio D cuyo valor es: -2,3.
ii) Ordenando los datos se obtiene: -2,3
02 1

iii) Calculandod con la ecuacién 14, se tiene:
d=-23-(-12)=-11

iv) Calculando w con la ecuacion 15, se tiene:
w=1-(-2,3)=3,3

-1.24 0,1

! Generalmente el nivel de confianza se asume ceo d
95%, es decip = 0,95.
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Fig. 8. Grafica para la aplicacion del criterioQ de
Dixon.

v) CalculanddQey, con la ecuacion 16, se tiene:

|-1.1
Qexp:?

vi) BuscanddQy;; en la tabla del apéndice C, coN = 6

=033

y
p=0,95 setiene:
Qorit = 0,56

vii) Aplicando el criterio se tieneQe,, < Qi €sto indica
que el dato del laboratorio D no debe rechazarse. E
conclusién para esta intercomparacion no debe
rechazarse ninguno de los resultados obtenidoscpaia
laboratorio.

Una opcion recientemente propuesta es obtener una
distribucion resultante de mezclar todas las thistiones

con pesos iguales. Debe distinguirse esta operaeda
suma de distribuciones. Numéricamente se genera cad
una de las distribuciones y se unen los elementos
obtenidos, se identifica la fdp resultante y sec@riza
estadisticamente.

Conclusiones

Con respecto al tema de comparacién entre labaator
se puede analizar lo siguiente:

No hay directrices Unicas para la consideraciériade
incertidumbres en las comparaciones.

El método de andlisis depende de
considerada.

Se debe documentar el método de analisis usads y la
fuentes de incertidumbre.

Se debe definir un protocolo claro acorde con los
objetivos de la comparacion.

El criterio de aceptacion de resultados depende del
objetivo de la comparacion y de las caractedstide
ésta (comparacion clave, prueba de aptitud, etc.).

Se debe considerar la posibilidad de aplicar masrde
criterio de aceptacion.

Evaluar diferentes valores de referencia en un solo
método.

Se debe elegir el valor de referencia y su incemiore

de modo que no sean afectados por los resultados
significativamente fuera de la tendencia principal.

la magnitud
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Se debe considerar cuidadosamente la correlacitie en
los resultados de los laboratorios participantes.

La incertidumbre declarada no indica por si misma |
confiabilidad del participante.

Se debe tomar en cuenta la posible deriva en los
artefactos de referencia.
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